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Sumério

A preocupagcdo crescente das empresas face a qualidade e seguranga alimentar dos seus
produtos esta inteiramente relacionada com as mudancas na sociedade. Os consumidores
sdo cada vez mais exigentes com os produtos e, como tal, a industria tende a ir ao encontro
dessas exigéncias, inovando ou melhorando os seus produtos, garantindo sempre a
seguranga dos mesmos.

A presente dissertacdo visa a validacdo do estudo de seguranca alimentar inerente a
producdo do melaco. E importante salientar que atualmente o melaco ndo é
comercializado como produto alimentar e o trabalho realizado tem como objetivo
verificar se o produto é ou ndo proprio para consumo humano. Para alcancar esse objetivo,
definiu-se um plano com quatro fases, as duas primeiras fases foram direcionadas para o
processo geral de producdo de acgucar e, as duas Ultimas para o processo de producédo de
melaco.

O Melago é um xarope castanho-escuro denso e viscoso, resultante de cristalizagdes
repetidas. E produzido no setor da recuperagio, onde o principal objetivo é recuperar o
méaximo teor de sacarose. Ao longo deste processo, obtém-se aglcares e xaropes com
teores de pureza cada vez mais baixos (menor teor em sacarose). Assim, 0 melaco é o
xarope da recuperacdo cuja extracdo de agUcar ja ndo é economicamente rentavel, sendo
rotulado como um subproduto da refinaria.

Apo6s o estudo do processo de producdo reformulou-se os fluxogramas inerentes a
producdo e, seguidamente, comecgou-se a elaborar o Estudo de Seguranca Alimentar.
Verificando-se que existiam alguns problemas, durante este estudo, que impediam a sua
elaboracdo, decidiu-se analisar os resultados obtidos ao longo de varios anos de amostras
do melaco final. Apds esta anélise, verificou-se que alguns dos diversos parametros
analisados estavam fora dos limites da legisla¢do, em termos de consumo humano. Foram
investigados os eventuais focos da contaminacdo e as melhorias necessarias para 0s
combater. Constatou-se, deste modo, ser necessario fazer alteracfes pontuais ao processo.
A RAR esta disponivel para implementar estas alteragdes a curto prazo, o que permitira

demonstrar inequivocamente que 0 melaco produzido é préprio para consumo humano.

Palavras-chave: Recuperacdo de Agucar, Melaco, Segurancga Alimentar
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Abstract

The increasing concern of food companies in relation to the quality of their products
is entirely related to changes in society. As consumers become more demanding with the
quality of the products so do industries become keener to provide that standards, by
innovating and improving its products to always ensure their safety.

This thesis aims to validate the food security study of the molasses production. It is
important to note that currently molasses is a food product market wise. This work tries
to verify whether the product is or is not fit for human consumption. To reach this goal,
we defined a plan with four stages in witch the first two are directed to the general process
of sugar production, and the last two are related to the molasses production.

Molasses is a dark and viscous syrup resultant from repeated crystallizations. This
product is obtained in the recovery sector, where the main objective is to recover as much
sucrose as possible. As such, throughout this process, sugar and syrups with decreasingly
purity (lower sucrose content) are extracted. So, molasses is the syrup obtained from the
recovery whose extraction of sugar is no longer economically viable, being labelled as a
refinery by-product.

After the study of the production process, we preceded with the reformulation of the
molasses production related flowcharts and began to develop the Food Safety Study.
During this study we found some blocking problems so we decided to analyse the sample
results obtained for the final molasses over several years. In this analysis, we found that
some of the various parameters analysed were outside the law permitted values, regarding
human consumption. We tried to understand what could be made to correct the problems
detected and found that it only took some minor changes to the process. The company is
willing to implement these changes in a short term, allowing them to be able to
demonstrate unequivocally that the molasses produced is suitable for human

consumption.

Keywords: Sugar recovery, molasses, Food Security

Vil



|ndice Geral

(OF- T 11 (0] (o0 AR T 1 oo [0 Tox To JS SRS 1
1.1 ODbjetivo do TrabalNO........cccueieiiieee e et 1
1.2 HiStOria 00 AGUCAT .....c.eeuerieteieieeteste ettt sttt sttt s b ettt ens 1
1.3 HistOria da RAR AGUCAN .......ccceiieeitierieesieeteesteesteesteeteestesaesseesteesseesseesseesseessesnsesssensees 2
1.4 REfiNACAO U8 AGUCAN......cceiiieeteicteectie ettt ettt et e re e e e st e s teesreesbe e be e beenbeenreenseennas 3

I R @ o 1 o | SRS PRPSRRSRRRRN 3
1.4.2 Matéria-Prima — Rama de cana-ae-aGUCar ..........c.coeuerueererierieieieeniesieseee s 4
1.4.3 Produgdo de AGUCAr BIraNCO .........ccuevueriiriieieiesieeteeieste s sieeeeseesaesaeesaesaesaesseesaesseseeas 6
1.4.4 Producdo de Aclcar Areado AMArelo .........ccvevveeiieiiciicecece e 12
1.4.5 ReCUPEraCa0 & AGUCAN ....ccueeueeeeietertieiietesteeeetestesteeseetestesreeseesseseesseensessessesneensens 13
T R |V =1 - oo SRR 14
1.4.6 Qualidade e SeguranGa AIIMENTAN .........c.cccerieerieriereere e 14

(0T o1 (W] [o T2 Y, T (oo (o] (oo - PSR OPOPPSRORS 19

Capitulo 3 — Desenvolvimento EXperimental...........ccccooiiiiiiiiii it 25
3.1  Descrigdo do Produto e a sua APlICAGAD .......ceveerierieeeeeieee e 25
3.2 Producao de MEIAGO .......ccuerueeuieieriietieiieeste sttt 26

3.2.1 Pré-Primeira RECUPEIAGAD .....cceevveereereeie et seesteesteesteesteesteesteeaeeseenseeseesseseeesnnesnnas 29
3.2.2 Primeira RECUPEIACAD.......ccueeitieieereete e et etestee st seeste e teeste e e eseereebeenaesasesnnesnnas 31
3.3.3 SeQUNUA RECUPEIAGAD ... ...eeueeeeterteeieeiierte st eee e steste et e e stesbesseeaesaeseeeneensestesseeneeneens 33
3.3.4 Terceira RECUPEIAGAD ......cceeeerterterieeieeie sttt ettt ettt sbe st saesee e e e see b eneennens 35
3.3.5 AIMAZENAGEIM . .ceutieiieeeieeeieesteesteeeteesteesbeesteesabeesabeesstaessseesnseesnseesnsessnsessnsessnseenns 37
3.3 Estudo de Seguranca ANMENTAr...........ccovveieerieriereese ettt et saaeeene e 38
3.3 Plano Geral de Controlo ........cccooueriririerieniieceee e 43

Capitulo 4 — Resultados Obtid0s € DISCUSSAD ........cveiveiiieieiiiiieeieiesiesreeee e se e see e sneeneas 49

CapitUlo 5 — CONCIUSAD ......veeiiiiiic ettt et e e st e st e st e sbeenteestaesreenre s 90

2710 [0 o] =Y T VPP 93

AANIBXOS ..ottt e ettt 100

VIl



Lista de Figuras

Figura 1 - lustrac8o da MOIECUIA & SACANOSE. ......ccueiviiiieiiiiiiciie e 3
Figura 2 - lustracao da rama de Cana-a8-aGUCAT...........coeiueruereerieseesieseeseesteaeestesseessesseesesssessesseessesseases 4
Figura 3 - Fluxograma geral de producao de aGUCAr [7]......cceerrerieiiieiiieeiiesiesieeseesiee e ee e snae e 7
Figura 4 - Fluxograma de producgdo de Aglcar Areado Amarelo [22]........cccceveveiiieiiienenenene e 12
Figura 5 - Metodologia utilizada para a realizacdo do Estudo de Seguranca Alimentar [39]. ................... 21
Figura 6 - llustracdo do melago de Cana-de-aGUCAT. ..........cccueerieeiieiieee e e sie e see e se e nnes 25
Figura 7 - Fluxograma geral de produgdo de melago de cana — de - aglicar [42]. .....ccooovrvrereneineennnne. 28
Figura 8 - Fluxograma da Pré — Primeira ReCUPEragao [43]. ....cuervereerierenieiiesieiiesiee e sieeee e siee e 30
Figura 9 - Fluxograma da Primeira RECUPEraGa0 [44]. ....ocovviiiieiiiieie it 32
Figura 10 - Fluxograma da Segunda ReCUPEraGaD [45]. ...c.veiveieeiiiiiieieieciie e 34
Figura 11 - Fluxograma da Terceira ReCUPEraGa0 [46].......cuuerueriiiiieiiieiie ettt 36
Figura 12 - Fluxograma da Armazenagem [A7]. ..ot 37
Figura 13 - Grafico representativo da variacdo do parametro Brix desde 2012 até 2016. ..........ccccvvvvennene 58
Figura 14 - Gréfico representativo da variacdo do pardmetro pH desde 2012 até 2016. .........cccccevvervvennene 59
Figura 15 - Grafico representativo da variacdo do pardmetro Sacarose desde 2012 até 2016. .................. 60
Figura 16 - Grafico representativo da variacdo do parametro AgUlcares Totais desde 2012 até 2016. ....... 61

Figura 17 - Gréfico representativo da variacdo do parametro AcUcares Redutores desde 2012 até 2016. .62

Figura 18 - Grafico representativo da variacdo do pardmetro Cinzas Sulfatadas desde 2012 até 2016. ....63

Figura 19 - Comportamento do metal Arsénio entre 2012 € 2016.........ccceviveiieiiierieiieeriesieie e 64
Figura 20 - Comportamento do metal chumbo entre 2012 € 2016...........cccoeiiieeiiieeieieee e 65
Figura 21 - Comportamento do metal cAdmio entre 2012 € 2016.........ccccereruerieirinenine e 66
Figura 22 - Comportamento do composto nitrato entre 2012 € 2016. .......cccccveevieeieeniiecie e 67
Figura 23 - Comportamento dos PAH entre 2012 € 2016. .......cccooveiieeieeiiesie e sie e sve e 68
Figura 24 - Representacdo grafica referente ao comportamento dos microrganismos a 30°C ao longo do
(0] 1100 TR PO TR O TUPPPT PPN 69
Figura 25 - Representacéo grafica referente ao comportamento das leveduras ao longo do tempo. .......... 70
Figura 26 - Representacao grafica referente ao comportamento dos Bolores ao longo do tempo.............. 71
Figura 27 - Fluxograma geral de produgdo com os eventuais focos de contaminacao assinalados............ 72
Figura 28 - llustragdo do acondicionamento das amostras N0S fraSCOS. ........cvviviieiiieienieicieeie e 73

Figura 29 - Fluxograma geral de produgdo de melago de cana-de-agtcar com as amostras selecionadas para

a analise A0S dIVErSOS PAFAMELIOS. ......civviiieiiieiteesieeseeesteeste e s e s e et e e te e s e e st e e teesteesseeabeesteesneeaneeensaenres 77
Figura 30 - llustragdo do transporte da rama para 0 processo de ProdUGED............evververeeierinieneneennens 84
Figura 31 - llustragdo do armazém da Rama de cana-de-agUcCar. ..........ccceviverueiieerieneeieeseeee e see e 85
Figura 32 - llustracdo do acondicionamento das amostras, Rama e P4 preto, nos respetivos sacos. ......... 85


file:///F:/RAR%20açúcar/Documento%20word%20TESE/Versão%208.docx%23_Toc454961470
file:///F:/RAR%20açúcar/Documento%20word%20TESE/Versão%208.docx%23_Toc454961471
file:///F:/RAR%20açúcar/Documento%20word%20TESE/Versão%208.docx%23_Toc454961472
file:///F:/RAR%20açúcar/Documento%20word%20TESE/Versão%208.docx%23_Toc454961475
file:///F:/RAR%20açúcar/Documento%20word%20TESE/Versão%208.docx%23_Toc454961483
file:///F:/RAR%20açúcar/Documento%20word%20TESE/Versão%208.docx%23_Toc454961484
file:///F:/RAR%20açúcar/Documento%20word%20TESE/Versão%208.docx%23_Toc454961485
file:///F:/RAR%20açúcar/Documento%20word%20TESE/Versão%208.docx%23_Toc454961486
file:///F:/RAR%20açúcar/Documento%20word%20TESE/Versão%208.docx%23_Toc454961487
file:///F:/RAR%20açúcar/Documento%20word%20TESE/Versão%208.docx%23_Toc454961489
file:///F:/RAR%20açúcar/Documento%20word%20TESE/Versão%208.docx%23_Toc454961490
file:///F:/RAR%20açúcar/Documento%20word%20TESE/Versão%208.docx%23_Toc454961491
file:///F:/RAR%20açúcar/Documento%20word%20TESE/Versão%208.docx%23_Toc454961492
file:///F:/RAR%20açúcar/Documento%20word%20TESE/Versão%208.docx%23_Toc454961493
file:///F:/RAR%20açúcar/Documento%20word%20TESE/Versão%208.docx%23_Toc454961493
file:///F:/RAR%20açúcar/Documento%20word%20TESE/Versão%208.docx%23_Toc454961494
file:///F:/RAR%20açúcar/Documento%20word%20TESE/Versão%208.docx%23_Toc454961495
file:///F:/RAR%20açúcar/Documento%20word%20TESE/Versão%208.docx%23_Toc454961497
file:///F:/RAR%20açúcar/Documento%20word%20TESE/Versão%208.docx%23_Toc454961498
file:///F:/RAR%20açúcar/Documento%20word%20TESE/Versão%208.docx%23_Toc454961498
file:///F:/RAR%20açúcar/Documento%20word%20TESE/Versão%208.docx%23_Toc454961499
file:///F:/RAR%20açúcar/Documento%20word%20TESE/Versão%208.docx%23_Toc454961500
file:///F:/RAR%20açúcar/Documento%20word%20TESE/Versão%208.docx%23_Toc454961501

Lista de Tabelas

Tabela 1 - Resumo das caracteristicas da rama de cana-de-agUucar [6]. ........ccovererieneniieienieie e, 5
Tabela 2 - Caracterizag8o O PEIIJO. .. .couui ettt sttt sttt sbeesbe e e nbe e b e saee e 22
Tabela 3 - Critérios de avaliagdo para a freQUENCIA. .......c.cuoviiiiiiiiice e e 22
Tabela 4 - Critérios de avaliagdo para a gravidade. ..........ccooeiiiiiiinii e 23
Tabela 5 - IMALHZ A8 RISCO. .. .cciiiiiiiie ettt a ettt sb e bbb e nbe e saee e 23
Tabela 6 - Resumo das caracteristicas do melago de cana-de-agUcar [24]......cccovvvvevveiivevieiie e 26

Tabela 7 - Valores de temperatura e tempo para as diferentes cozeduras no setor da Recuperacédo de Acucar.

............................................................................................................................................................... 27
Tabela 8 - lustracdo do Estudo de Seguranca Alimentar da Pré-Primeira Recuperagao..............ccoveveunene 39
Tabela 9 - lustragdo do Estudo de Seguranca Alimentar da Pré-Primeira Recuperago...........cc.cccevenee. 41

Tabela 10 - Analises realizadas as diferentes amostras do setor da Refinaria relativo a Recuperagdo do
Acucar e respetivos Valores de OPErACAD. ......ccuveiveiieiieeieesie st e e et este e ste e st ee e ste e sreesraeeneeesreesneennes 44

Tabela 11 - Restantes parametros analisados, internamente e externamente a amostra de Melago Final...46

Tabela 12 - Compilacao dos resultados obtidos relativos a0 BriX. .........cccvvevieiieiiiesiee e 50
Tabela 13 - Compilacao dos resultados obtidos relativos a0 pH. .......c.cccvvviveiieie i 50
Tabela 14 - Compilagao dos resultados obtidos relativos @ SACArOSE. ..........ccvvvveiereeieresiene e e 51
Tabela 15 - Compilacao dos resultados obtidos relativos aos AgUcares TOtaiS........ccecvvevveriveeiveerirernennns 51
Tabela 16 - Compilacéo dos resultados obtidos relativos aos Aglcares Redutores..........ccevevveeeerverenene 52
Tabela 17 - Compilagéo dos resultados obtidos relativos as Cinzas Sulfatadas. .............ccocevierirereneenenn, 52
Tabela 18 - Compilacao dos resultados obtidos entre 2012 € 2016. .......c.ccccvevievieiiieeiee s 53
Tabela 19 - Resultados obtidos relativos aos dados microbioldgicos de 2012 a 2013..........cccccceveiveriennne 55
Tabela 20 - Resultados obtidos relativos aos dados microbioldgicos de 2014.........ccccccvevveviecieevieevinenn, 56
Tabela 21 - Resultados obtidos relativos aos dados microbiol6gicos de 2015 a 2016..........ccceevvvevvverenenne 56

Tabela 22 - Compilagdo dos resultados obtidos para as varias amostras retiradas ao longo do processo de
oo Lo 0 Tor: TaJ [l 1 T=] - Voo RS OU PRSPPSO 74
Tabela 23 - Compilacéo dos resultados obtidos nos trés ensaios relativos aos parametros microbiol6gicos
para as varias amostras retiradas ao longo do processo de producdo de melago. .........cccocvevvevriiieieinennns 79
Tabela 24 - Compilacéo dos resultados obtidos relativos aos parametros quimicos para as varias amostras

retiradas ao longo do processo de producdo de MElagO.........cooveiieiiiiiie i 82



Lista de Abreviatu ras

AM — Abertura Média do grdo

BPH — Boas Praticas de Higiene

BPP — Boas Praticas de Producgdo

BPPH — Boas Praticas de Producéo e Higiene

CE - Comunidade Europeia

CV - Curva de Variacao do gréo

DDAC - Cloreto de didecildimetilamonio

DEP. — Depésito

ESA — Estudo de Seguranca Alimentar

HACCP - Hazard Analysis and Critical Control Points
HSA — Higiene e Seguranca Alimentar

IFS — International Food Standard

Imp. — Impresso

INSA - Instituto Nacional de Satde Dr. Ricardo Jorge
IR — indice de Risco

ISO — International Organization of Stardardization
LQ — Limite de Quantificacdo

MC - Medida de controlo

NP — Norma Portuguesa

OGM’s - Organismos Geneticamente Modificados
PAHSs — Hidrocarbonetos Aromaticos Policiclicos
PCBs - Bifenis Policlorados

PCC - Ponto Critico de Controlo

PNS — Perigo N&o Significativo

PPR - Programa de Pré-Requisito

PPRO - Programa de Pré-Requisito Operacional
PS — Perigo Significativo

QAC — Compostos do Aménio Quaternério

RAR — Refinarias de Aglcar Reunidas

Recup. — Recuperacéo

Reg.— Regulamento

SA - Seguranca Alimentar

SGSA - Sistema de Gestdo da Seguranca Alimentar
UE - Unido Europeia

Xl



Capl'tulo 1 — Introducéo

1.1 OBJETIVO DO TRABALHO

O presente trabalho realizado na RAR Acucar tem como principal objetivo a validacao
do estudo de seguranca alimentar inerente a producdo do melago e, consequentemente,

provar que o melaco produzido pela RAR Agcucar é préprio para consumo humano.

1.2 HISTORIA DO ACUCAR

A cana-de-acUcar € cultivada desde a antiguidade. Acredita-se que por volta do ano
20.000 a.C. os povos das ilhas do Sul do Pacifico descobriram as propriedades desta
planta, que crescia espontaneamente nas suas terras. Foi na Nova Guiné que a cana foi
cultivada pela primeira vez e, a partir desta zona, a cultura estendeu-se a outras ilhas
vizinhas, como as Fiji ou a Nova Caledonia. Mais tarde, a cana-de-aclcar terd
prosseguido a sua viagem e chegou a outros paises, como as Filipinas, a Indonésia, a
Malésia e a India. Porém, o aguicar na forma como o conhecemos nos dias de hoje apenas
surgiu por volta do ano 500 a.C. Até essa data existia somente duas fontes de sabor doce
no mundo: 0 mel e a cana [1].

O primeiro povo a produzir agucar “em bruto”, a partir da extracdo do suco da cana,
foi o Indiano batizando-o com o nome gur. Os segredos da producdo de agUcar
espalharam-se aos poucos por toda a regido do Médio Oriente. Nesta altura, eram 0s
mercadores venezianos 0s principais intermediarios deste comércio [1].

Durante centenas e centenas de anos o aglcar foi considerado uma especiaria
extremamente rara e valiosa. Era vendido apenas nos boticarios (as farmécias dos dias de
hoje) atingindo pregos exorbitantes e, como tal, apenas nos palacios reais e nas casas
nobres era possivel o seu consumo [1].

No inicio do século XV, o infante D. Henrique introduziu a cultura da cana na Madeira.
O projeto correu bem e Portugal passou a vender aclcar ao resto da Europa. Nesta época,
0 acucar era um produto bastante cobicado sendo apelidado, na Europa, de “ouro branco”,

tal era a riqueza que gerava [1].



Atualmente, entre 131 paises produtores de agucar, 79 produzem acgucar de cana-de-
actcar e fornecem 3/4 da producdo mundial de agicar. O maior produtor é o Brasil,
seguido pela india. O agucar tornou-se um alimento comum a dieta de todos os paises,
constituindo uma fonte de energia de facil e rapida assimilagdo. Consumido com
moderacdo contribui para uma dieta equilibrada, proporcionando um sabor agradavel aos
alimentos. Para além disso, o sabor doce € um dos mais apreciados pelo ser humano, o
que torna o aclcar um dos alimentos capazes de oferecer momentos de bem-estar e de

prazer [1].

1.3 HISTORIA DA RAR ACUCAR

O sector industrial de refinacdo de aglcar, na regido norte de Portugal até a década de
60, era composto por nove pequenas refinarias, as quais nao tinham equipamento nem
eram capazes de produzir acucar de qualidade, ou seja, ndo conseguiam ir ao encontro
das expectativas do mercado face ao produto em questéo [1,2].

Perante tal facto houve a necessidade da transformacéo deste sector industrial de modo
a produzir-se mais acucar e com melhor qualidade surgindo assim, em 1962, a RAR
Acucar. A sigla RAR (Refinarias de Acucar Reunidas) € o resultado da concentracdo das
9 pequenas unidades de refinacdo de aglcar existentes no Norte do Pais [1,2].

A preparacdo das novas instalacdes, com equipamentos apetrechados e de maiores
dimensGes, demorou cinco anos. Desse modo s6 em 1967 é que a RAR Acucar entra em
laboragdo com capacidade de 25.000 t/ano [1,2].

Em 1973, a RAR adquire a Refinaria Angola, situada em Matosinhos, e o seu volume
de vendas passa a representar cerca de 45% do mercado nacional [1,2].

Atualmente, a RAR Acucar apresenta, uma capacidade de producdo de 272.000 t/ano
e € uma empresa que se tem adequado as novas realidades do mercado, modernizando os
seus processos de fabrico, logistico e de gestdo, apostando assim num aumento continuo

de eficiéncia [1,2].



1.4 REFINACAO DE ACUCAR

1.4.1 O agUcar

O acUcar é um hidrato de carbono, comumente conhecido como sacarose ou agucar de
mesa. Este é utilizado universalmente em diversos géneros alimenticios como gelados,
bebidas, produtos de confeitaria, entre outros [3].

A sacarose, de formula empirica C12H22011, € constituida por duas moléculas, a glucose
e a frutose, sendo a glucose a molécula com maior importancia uma vez que constitui a
principal fonte de energia do nosso organismo [3].

A sacarose é considerada um acucar ndo redutor pois 0s monémeros que a constituem,
a glucose e a frutose, grupos quimicos de natureza redutora, participam na ligacéo
glicosidica, ou seja, ambos os carbonos anoméricos (rodeados a laranja — Figura 1) ndo

se encontram livres para substituicdes.

CH,OH
Glucose CH:OH Frutose
H D ’ o. H
\_, H \,[ e <_|
OH H ““«Df” H HO
HO CH.CH
H oH OH H

Figura 1 - llustracao da molécula de sacarose.

No que diz respeito as suas propriedades fisico — quimicas, a sacarose € um glicido
muito solivel em &gua com um ponto de fusdo que oscila entre os 170-180°C.
Relativamente a ligacdo glicosidica, esta pode ser hidrolisada através de enzimas, as
invertases, ou através de solucbes acidas. Contudo é considerada uma ligacdo muito
estavel. Os monomeros resultantes da hidrdlise, enzimatica ou &cida, sdo a glucose e a
frutose, tambeém conhecidos como agucares invertidos [3,4].

A sacarose é gerada nas plantas verdes através da fotossintese, no entanto as duas
principais fontes deste hidrato de carbono séo a cana-de-acUcar e a beterraba, as duas
plantas que conseguem armazenar este agtcar em maior quantidade. Porém, a producéo
de acUcar a partir de cana-de-aclcar € mais frequente do que a producdo a partir de
beterraba porque o rendimento do processo industrial € mais elevado [1,2].



O processo de extracdo do aclcar destas duas plantas agucareiras ndo altera este
produto natural, apenas lhes retira o suco transformando-o, posteriormente, através do
processo de refinacdo, em cristais [1]. Deste modo, a refinacdo da rama de cana-de-agucar
tem como objetivo Unico remover as impurezas a fim de se obter um produto alimentar

de elevada qualidade e seguranga para o consumidor [5].

1.4.2 Matéria-Prima — Rama de cana-de-acucar

O acucar produzido na RAR Acucar € obtido através da refinacdo da rama de cana-de-
acucar, a Unica matéria-prima. Esta é transportada a granel, em barcos até ao porto de
Leixdes de onde é levada em camides até a Refinaria [6].

A rama de cana-de-acUcar utilizada na RAR Acucar € originaria de paises tropicais e
subtropicais. As origens mais habituais da rama sdo: Asia, Africa, América Central e
América do Sul, sendo proveniente de variedades de cana cultivadas por processos
tradicionais e ndo geneticamente modificadas [6].

A rama de cana é um produto natural de origem vegetal constituida por cristais de
sacarose de cor amarelo acastanhada (corantes naturais) e impurezas [6], tal como é

possivel observar na Figura 2.
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Figura 2 - llustracdo da rama de cana-de-agUcar.

A matéria-prima utilizada na Refinaria resulta da cristalizagdo dos xaropes das fabricas

de cana, onde se processa a extracdo e purificacdo do agucar contido na mesma, sendo



assim constituida por cristais de sacarose envolvidos por uma pelicula rica em sacarose.
Durante este processo ndo existe nenhuma etapa de filtracdo e, como tal, a pureza da rama
de cana varia entre 96-99%, sendo geralmente 98% [6].

Na Tabela 1 é possivel observar as caracteristicas quimicas, fisicas e microbioldgicas

da rama de cana-de-agucar.

Tabela 1 - Resumo das caracteristicas da rama de cana-de-aglcar [6].

Caracteristicas da rama de cana-de-agucar
- Polarizacéo: 98,5 -99,5°Z
- Cor: 1000 — 4000 1U
- Cinzas: 0,1 - 0,5%
- Acucares invertidos; 0,2 — 0,7%
- Granulometria (AM%): 0,5 — 1,5 mm
- Granulometria (CV?): 30 — 40
- Amido: 100 — 300 ppm
- Dextrano: 200 — 1000 ppm
- Sulfitos: <10mg/kgSO;
- OGM’s®: Negativo

- Alergéneos: Negativo

- QAC*: De acordo com a legislagio em vigor
- Pesticidas: De acordo com a legislagéo em vigor
Quimicas e Fisicas - Microconstituintes:

- Aluminio: <1,23mg/kg Al

- Antimonio: <0,010mg/kg Sb

- Selénio: <0,010mg/kg Se

- Arsénio: <0,02mg/kg As

- Cédmio: <0,010mg/kg Cd

- Crémio: <0,030mg/kg Cr

- Ferro: <4,63mg/kg Fe

- Manganés: <0,93mg/kg Mn

- Mercurio: <0,10mg/kg Hg

- Niquel: <0,031mg/kg Ni

- Chumbo: <0,020mg/kg Pb

- Cobre: <0,18mg/kg Cu

- Zinco: <0,38mg/kg Zn

! Abertura Média

2 Curva de Variagio

3 Organismos Geneticamente Modificados
4 Compostos do Amdnio Quaternario



Para se obter o acucar refinado ou aglcar de mesa de elevada pureza, aproximadamente
99,98%, que cumpra com as normas em vigor, a rama tera de sofrer um processo de
refinacdo que tem como objetivo remover impurezas e corantes naturais, quando
necessario [2,6]. Contudo, € importante salientar que no processo tecnoldgico é
necessario ter em consideracdo as diferentes origens da matéria-prima a fim de se
conseguir uma mistura de normal ou boa qualidade que originara, consequentemente, um
bom rendimento industrial. Para esse efeito, sdo efetuadas diferentes analises fisico-

quimicas em laboratério aquando da chegada da rama a unidade industrial.

1.4.3 Producéo de Agucar Branco

O processo de refinacdo de aclcar na RAR é constituido por diversas etapas sendo as
principais a Afinacdo, a Carbonatacéo, a Descoloragéo, a Evaporacéo, a Cristalizacdo, a
Centrifugacdo, a Secagem e a Classificagdo. Apos estas etapas o0 aglcar € empacotado,
armazenado e expedido. Faz também parte deste processo a Producdo de AcUcar
Areado Amarelo e a Recuperacdo de AcUcar, que serdo abordados posteriormente, em
topicos distintos. Neste subcapitulo apenas se ira abordar, de forma sucinta, as etapas
referentes a producgdo dos varios tipos de acucar Branco: Aclcar Branco Extra, Acucar
Fino, Aclcar Branco, Aclcar Semi-Branco, Agucar Grosso e Agucar Extra Grosso.

Na Figura 3 é possivel observar o fluxograma geral de fabrico, embalagem,

armazenagem e expedicao.
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Figura 3 - Fluxograma geral de producéo de acucar [7].



1.4.3.1 Afinacéo

A afinagdo tem como objetivo remover a pelicula que envolve o cristal da rama de
cana-de-agucar uma vez que, é nesta pelicula que se acumulam a maior parte das
impurezas. Para tal, é adicionado a rama, Xarope de Afinacdo recirculado, na amassadora
de magma, de modo a amolecer a pelicula, obtendo-se, assim, Magma de Afinagdo. O
Xarope de Afinacdo adicionado é previamente aquecido. Este magma sera posteriormente
centrifugado separando-se o Aclcar Afinado do Xarope de Afinacéo [5,8].

O Aclcar Afinado é depois dissolvido, num tanque dissolvedor, com Aguas doces,
provenientes de varios pontos da refinaria, formando-se um licor ao qual se adiciona Licor
da Recuperacdo e aclcar ndo conforme (retornos de clientes, peneiros de agucar areado

amarelo e embalamento) obtendo-se o Licor de Afinacéo [5,8].

1.4.3.2 Carbonatacao

Esta etapa tem como objetivo desinfetar o Licor de Afinacdo proveniente da etapa
anterior, ou seja, a sua funcédo é coprecipitar impurezas, nomeadamente microrganismos,
obtendo-se um licor designado de Licor Carbonatado. Este licor é considerado proprio
para consumo humano [2,9].

Inicialmente é adicionado ao Licor de Afinacdo Leite de Cal, uma mistura de hidroxido

de célcio em agua (equacéo 1) [2,9].

CaO ()+ Hy0 (1)~ Ca(OH), (5) (1

Numa fase posterior, este licor é carbonatado nas Torres de Saturacdo, onde ocorre a
injecdo de dioxido de carbono, conhecido como gas de carbonatacdo. O didxido de
carbono injetado vai reagir com a Cal formando-se um precipitado de carbonato de calcio

sob a forma de lamas [2,9], como é possivel observar na seguinte equacao:

Ca(OH) ,()+CO; () = CaCO3()+H0 (1) @)

Estas lamas formadas arrastam por adsorcdo as impurezas contidas no licor e, apds
filtracdo, obtém-se o Licor Carbonatado. Porém, este licor antes de passar para a etapa

seguinte & novamente filtrado na Filtracdo de Seguranca de modo a garantir que todas as
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impurezas sdo removidas do licor. Os filtros utilizados nas filtrag6es sdo lavados com
agua, resultando dessa lavagem aguas doces e lamas de carbonatacéo lavadas. Estas lamas
séo encaminhadas para agricultores com a finalidade de fertilizar os solos e corrigir o pH
dos mesmos. Quanto as aguas doces, estas sdo encaminhadas para o dissolvedor da

afinacdo ou para o dissolvedor da recuperagéo. [9,10].

1.4.3.3 Descoloragédo

A fase da descoloragdo consiste, como o préprio nome indica, em descolorar o Licor
Carbonatado, ou seja, remover a grande parte dos compostos que ddo cor ao licor por
passagem deste por colunas com resinas de permuta idénica. Na RAR AcUcar apenas se
utilizam resinas de permuta anionica. Desta forma, através da permuta aniénica (anido
cloreto, CI) os compostos corados existentes no licor ficam retidos nas resinas,
originando um licor mais claro designado por Licor Final. E importante salientar que a
passagem por estas resinas faz-se por ciclos de tratamento e, como tal, no fim destes, as

mesmas tém de ser lavadas com aguas e regeneradas com sal (NaCl) [2,11,12].

1.4.3.4 Evaporacao

Ap0s a descoloracdo, o Licor Final é concentrado por evaporagédo do solvente, a agua,
obtendo-se o Licor Concentrado [13]. A concentracdo do licor permite a reducédo dos
gastos energéticos nas proximas etapas [14].

A evaporagdo € realizada em evaporadores de duplo efeito. Cada evaporador é
composto por um corpo cilindrico e uma calandria de aquecimento. Apenas no primeiro
corpo é que o licor é aquecido através do vapor gerado pela calandria. O segundo corpo
é com vapor proveniente do primeiro corpo, uma vez que se encontra sob o efeito de

vacuo. O vazio é produzido num condensador barométrico [2,13,14].

1.4.3.5 Cristalizacéo

Na cristalizacdo ocorre a formacdo dos cristais de agucar dissolvidos no Licor
Concentrado e no Xarope de Refinacdo por adicdo de uma suspensao de po de aglcar em

alcool, a Sementeira. A Sementeira sO é adicionada quando o licor esta no ponto de



sobressaturacao. Apds a formacéo dos cristais adiciona-se licor, no caso de se pretender
produzir aglcares especiais como o0 A¢ucar Branco Extra ou Aclcar Grosso e, licor mais
xarope, no caso de a producéo ser de Acucar Branco. A adicéo do licor ou do licor mais
o0 xarope ¢é feita até ao enchimento normal do equipamento obtendo-se uma Massa Cozida,
que € armazenada para uso posterior. Esta operagdo processa-se nos tachos de vacuo

conhecidos também como cristalizadores descontinuos [5,15].

1.4.3.6 Centrifugacao

A centrifugacdo da Massa Cozida decorre nas Centrifugas de Refinacdo e tem como
objetivo separar o Aclcar Himido do Xarope de Refinacdo. Depois da separacdo, o
Acucar Humido € transportado para o equipamento da etapa seguinte, o Secador, atraves
do transportador-gafanhoto, elevador e tapete de banda. No que diz respeito ao Xarope,
este é armazenado num dep0osito apropriado para posterior utilizacdo, em novas cozeduras

(etapa da cristalizacéo) [5,16].

1.4.3.7 Secagem

A secagem do Acucar Himido obtido na centrifugacdo permite a remocao do excesso
de agua do aglcar de modo a garantir a sua conservagao nas melhores condi¢oes [17].
Para esse efeito, o Aclcar Himido € transportado por intermédio de transportadores
vibratdrios para os secadores [18].

A secagem do acUcar é feita em dois secadores rotativos, através de um fluxo de ar. O
ar é aspirado através de ventiladores e antes de entrar no secador passa por filtros que
garantem que as impurezas contidas no ar ndo sejam arrastadas, evitando assim a
contaminacdo do acucar. A aspiracéo é feita a meio (no interior do secador) o que obriga
0 aglcar a contactar em contracorrente com o ar a temperatura ambiente [18].

O ar saido do secador passa por um ciclone onde se faz a separacao do agucar contido
no ar. Este aclcar que é separado no ciclone da origem as aguas doces do despoeiramento.
Além disso, 0 secador possui na zona de saida uma rede para que haja a separacdo do
acucar seco, para a classificacdo, dos cristais aglomerados (trogas). Estas trogas s@o

encaminhadas para o inicio do processo, mais concretamente para o dissolvedor da
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afinacdo. No final, o agucar é arrefecido num permutador de calor, através de &gua que

circula em circuito fechado [18].

1.4.3.8 Classificacdo

Apos a secagem do acucar, este é classificado para posterior acondicionamento,
embalagem, ou armazenamento em silo. A classificacdo do agucar ocorre em peneiros
vibratorios com 3 andares de rede que permitem a separacdo dos cristais de aglicar em
diferentes granulometrias. Na rede superior ficam somente retidos 0S Qrossos e 0S
restantes passam. Os acUcares retidos na rede intermédia e inferior sdo misturados e
originam o Acucar Branco, o acUcar tradicionalmente utilizado no dia-a-dia. Os acUcares
retidos na rede superior sdo utilizados para a producao de Acucar Grosso. Para a produgédo
do Acucar Fino utilizam-se os agucares que ficam na rede inferior [19].

1.4.3.9 Empacotamento

Esta etapa consiste na distribuicdo do AcUcar Branco pelas varias linhas de
embalagem: linha do granel, linha do ensaque, linha do plastico, linha do papel, linha das
saquetas e linha do aglcar em pd, como esquematiza o fluxograma da Figura 3 [20].

1.4.3.10 Armazenamento e Expedicéo

O acucar depois de ser embalado é armazenado em armazéns a temperatura ambiente.
O produto acabado pode ser armazenado em armazens internos, durante um tempo
variavel que depende do volume de vendas e da sua produgdo, ou em armazéns externos,
sempre que necessario. No caso dos armazéns externos, estes terdo de ser submetidos
previamente a uma avaliagcdo, para garantir as condicdes de Higiene e Seguranga
Alimentar (HSA) [21].

No que diz respeito a expedicdo, 0 aclcar embalado ou a granel € transportado em
veiculos contratados pela RAR Aclcar. E ainda importante referir, que é do conhecimento
dos transportadores contratados, a existéncia de um Caderno de Encargos onde estdo

definidos todos os requisitos associados ao transporte [21].
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1.4.4 Producéo de Acucar Areado Amarelo

Na Figura 4 é possivel observar, em maior detalhe, as etapas inerentes a producao de
Acucar Areado Amarelo.

Licor Xarope de
Carbonatado Refinacéo

' '

Tacho de Vacuo
Cristalizacao

A 4

Transporte para Areadores

A 4
Areadores
Secagem

A 4
Armazenagem em
Tremonhas

y
Alimentacéo dos
Transportadores

A 4

Transporte no Gafanhoto

A 4

Transporte no sem - fim

y

Transporte no Gafanhoto

A 4
Transporte no Gafanhoto
Peneiracéo

Peneiracgao:

. Rede em aco Inox
. Abertura da malha: 5mm

Figura 4 - Fluxograma de producao de Aglcar Areado Amarelo [22].

O Acucar Areado Amarelo é produzido a partir de Licor Carbonatado e Xarope de
Refinacdo, proveniente da centrifugacdo do Ac¢ucar Branco, como € possivel observar na
Figura 4. Esta mistura € concentrada e cristalizada num tacho de vacuo, até a um
determinado nivel de saturacdo, momento em que se adiciona a Sementeira (suspensdo

de po de aglcar em alcool) e se formam espontaneamente os cristais de aglcar. A massa
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obtida é composta por cristais de pequenas dimensdes que ndo crescem por dois motivos:
devido ao seu elevado nimero no tacho e pelo facto de ndo se alimentar o tacho com mais
licor e xarope, como acontece na cristalizacdo do Acucar Branco. Apos a formacao da
massa de cristais, o0 tacho aquece até aos 110°C, provocando 0 aumento da pressdo no seu
interior. Quando é atingida essa temperatura, a massa € descarregada nos areadores, onde
se da uma posterior cristalizacdo e secagem da mesma, obtendo-se Aclcar Amarelo
Humido. Este acgucar é depois descarregado para um sistema de transporte que, por um
lado, promove a sua secagem e o seu arrefecimento e, por outro, promove a separagao das
trocas de acglcar do Aclcar Himido, por peneiracdo. O agucar resultante da peneiracéo é
transportado até ao local de ensaque e as trocas de acUcar sdo retornadas para o
dissolvedor da recuperacéo [22,23].

Relativamente ao embalamento deste tipo de aclcar, de uma forma bastante sucinta, é
embalado em sacos de 25/50 kg e em pacotes de 1 kg, agrupados em embalagens de 10 x
1 kg [22].

As duas grandes diferencas no processo de producdo do Ac¢ucar Areado Amarelo e no
processo de producdo do Aclcar Branco sdo que, no caso da obtencdo de Agucar Branco
ocorre a descoloracdo do licor carbonatado antes da cristalizacdo e, além disso, a massa
que se obtém na cristalizacéo é centrifugada para se separar o Agtcar Himido do Xarope
de Refinacdo. Relativamente a obtencdo de Acucar Areado Amarelo, o licor é usado sem
passar pelas resinas de descoloracédo e a centrifugacdo ndo acontece. Por isso, o agucar
obtido é composto por vitaminas e sais minerais e apresenta uma tonalidade amarela
devido a conservagdo dos corantes naturais da rama de cana-de-agucar que lhe confere

um aroma e textura caracteristicos/particulares.

1.4.5 Recuperacdo de Aclcar

A recuperacdo do agucar € um sector da Refinaria que tem como objetivo recuperar o
méaximo possivel de sacarose dos Xaropes excedentes, como ilustra o fluxograma da
Figura 3, e das Aguas Doces provenientes de varios pontos da refinaria [2,5].

Na recuperacdo procede-se a uma série de cristalizacBes obtendo-se aglcares e

xaropes, com teores de pureza cada vez mais baixa. O xarope de recuperagdo com o0 menor

teor de pureza (menor teor em sacarose) denomina-se Melago [5].
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1.4.5.1 Melago

O Melago é um xarope castanho-escuro denso e viscoso, resultante de cristalizagdes
repetidas. No que diz respeito a sua constitui¢do, este produto € uma mistura complexa
que contém sacarose, agucares invertidos, compostos organicos e inorganicos dissolvidos
em &gua [24]. A sua composi¢do € muito heterogénea e varia consoante os seguintes
fatores: a variedade da cana-de-acUcar, as caracteristicas do solo, o clima, periodo de
cultivo, processamento na industria, entre outros [25,26].

O Melago apesar de ser um subproduto da refinaria € um produto rico em agucares
fermentesciveis e minerais tais como o0 manganés, 0 magnésio, o fésforo, o potassio, o
zinco, o sodio e o calcio. Além disso, é considerado um residuo de facil manipulacao,
baixo custo e com grande potencial sendo, por isso mesmo, utilizado em diversas
industrias de transformacao [27].

Das diversas utilizag6es deste produto destacam-se a alimentacdo humana, ragdes de
animais, processos fermentativos e aglomerados de madeira [26,28]. No que diz respeito
aos processos fermentativos, o melaco € considerado um bom substrato para o
desenvolvimento microbiano uma vez que, além de constituir uma boa fonte de carbono
para 0 metabolismo microbiano contém também nutrientes importantes para o
metabolismo celular, sendo por isso utilizado, por exemplo, para a producéo de alcool
etilico [29]. O melago € também empregue nas ra¢bes de animais porque, por um lado, €
um produto econdémico e, por outro, € composto por energia de facil assimilagdo por parte
dos animais, promovendo o desenvolvimento dos mesmos [26,28]. Relativamente ao
consumo humano, este € considerado uma fonte de energia natural rica em minerais e
vitaminas podendo ser empregue em varias alimentos, como bebidas, pratos salgados ou

em bolos na forma de cobertura/topping ou como ingrediente.

1.4.6 Qualidade e Seguranca Alimentar

A Seguranca Alimentar (SA) é uma questdo extremamente importante para a
sociedade nos dias de hoje verificando-se uma crescente preocupacao dos consumidores
face aos produtos que lhes séo fornecidos. A exigéncia de produtos seguros e com
qualidade esta cada vez mais inerente no ato da compra/ consumo dos mesmos e, desse
modo, a seguranca alimentar é uma das principais preocupacdes da Industria Alimentar.
[30,31,32].
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E importante referir que geralmente se confundem os conceitos seguranca alimentar
e alimento com qualidade que na verdade sdo conceitos distintos e ndo similares ou
equivalentes. A qualidade de um alimento esta relacionada com um conjunto de atributos
do alimento que o tornam preferido no momento da escolha por parte do consumidor.
Entende-se por alimento seguro, um alimento que no ato do seu consumo ndo constitui
perigo para a salde do consumidor. Assim, um alimento para ter qualidade tem,
obrigatoriamente, que ser seguro para a saide humana. Porém, um alimento seguro ndo
tem de ser forgosamente um alimento com qualidade [30,31].

A Seguranca Alimentar mobiliza todos os intervenientes da cadeia alimentar, desde o
produtor até ao consumidor, uma vez que a introducdo de perigos pode ocorrer em
qualquer etapa da cadeia. Consequentemente, a SA é considerada um requisito
fundamental/prioritario nas industrias de géneros alimenticios [30,31,32]. Garantir a
seguranga dos alimentos implica minimizar os riscos até a um nivel aceitavel pois ndo
existe nenhuma situacao de “risco zero”.

O direito de exigir um produto de elevada qualidade e sem riscos para a salde € uma
responsabilidade e um dever de toda a cadeia alimentar. Do produtor a casa do
consumidor, todos os intervenientes devem estar conscientes dos perigos existentes e
aplicar acOes que reduzam a existéncia desses perigos. Desta forma, de modo a garantir a
eficiéncia da comunicacdo entre os setores e o consumidor é necessaria a utilizacdo de
uma metodologia que possa ser aplicada por ambas as partes [33].

Para ir ao encontro destas preocupacdes, tem sido publicado ao longo de varios anos
um conjunto de legislacdo europeia relativa a seguranca alimentar, destacando-se o
Regulamento (CE) n®178/2002, que determina os principios e normas gerais da legislacao
alimentar, e os Regulamentos (CE) n° 852/2004 e 853/2004, relativos a higiene dos
géneros alimenticios e higiene dos géneros alimenticios de origem animal,
respetivamente [32].

O método internacionalmente reconhecido como sendo o mais eficaz na identificacao,
analise e controlo dos perigos € o sistema HACCP — Hazard Analysis and Critical Control
Points (Analise dos Perigos e Controlo dos Pontos Criticos). Este método é recomendado
pela Comissdo do Codex Alimentarius, cuja metodologia é obrigatdria aplicar, desde 1 de
Janeiro de 2006 através do Regulamento (CE) n.° 852/2004. A aplicacdo deste abrange
todas as fases desde a producdo primaria, producdo, manipulacéo, transformacéo até a
distribuicdo de géneros alimenticios. Porém, a producdo primaria esta isenta da aplicacédo
do HACCP [34].
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Contudo, o HACCP néo funciona por si s6 e, como tal, é necessario assegurar que
existem Boas Praticas de Higiene (BPH) e Boas Praticas de Producéo (BPP) por parte dos
trabalhadores de forma a garantir a seguranga do produto.

Os sistemas de Seguranca Alimentar mais eficazes séo estabelecidos, operados e
atualizados dentro do quadro de um sistema de gestdo estruturado e integrado nas
atividades globais de gestdo da organizacgdo. Isto proporciona o maximo beneficio para a
organizacdo e para as partes interessadas [35]. Nesta base, a certificacdo das empresas,
segundo referenciais normativos, mesmo ndo sendo uma exigéncia legal, acaba por ser
um requisito de entrada no mercado pois garante que o produto produzido vai ao encontro
das exigéncias do cliente/mercado, fornecendo maior confianga aos consumidores.

De uma forma genérica, a certificacdo nas diversas empresas, segundo referenciais
normativos, deve-se a dois aspetos: Obrigatoriedade por parte do cliente/mercado
(razdo de origem externa), ou seja, a compra do produto em questdo depende da
certificacdo da empresa que se vé obrigada a tal por questdes econdmicas; Garantir a
gualidade da empresa (razdo de origem interna), isto €, melhorar a imagem da empresa,
aumentar a cota do mercado, melhorar a organizacdo da empresa em termos
administrativos e aumentar o preco do produto.

Com a globalizagéo e a internacionalizagdo das empresas, a selecdo do referencial para
implementacdo de sistemas que visam a seguranca alimentar, baseados na metodologia
de HACCP contendo ferramentas/requisitos de gestdo, tornou-se numa questdo
complexa, fazendo por vezes com que a mesma organizacdo tenha varios sistemas
implementados e até varios sistemas certificados com a mesma finalidade - a seguranca
alimentar [34].

No que diz respeito a RAR Acucar, esta € uma empresa empenhada em garantir a
qualidade e seguranca alimentar dos seus produtos, assumindo o0 compromisso de
prevencdo da poluicdo e melhoria continua do seu Sistema de Gestdo. Como resultado
desse empenho, apresenta os seus Sistemas de Gestao da Qualidade, Seguranga Alimentar
e Ambiental certificados de acordo com os referenciais normativos NP EN I1SO 9001, NP
EN ISO 22000, IFS — International Food Standard e NP EN ISO 14001 [1,5].

Perante a temética desenvolvida neste topico ndo serd explicada a norma referente
ao meio ambiente (NP EN ISO 14001), apenas serdo abordados em maior detalhe os
restantes referenciais.

O foco da NP EN 1SO 9001:2000 é a satisfacdo do cliente, demonstrando a sua aptiddo

para proporcionar produtos que vao de encontro aos seus requisitos e aos regulamentares
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aplicaveis, visando aumentar a sua satisfacdo num processo de melhoria continua. O seu
carater € mais abrangente que o da NP EN 1SO 22000:2005 que tem como foco principal
a seguranca alimentar no momento do consumo humano [36].

A NP EN ISO 9001:2000 gere todos os requisitos dos clientes, incluindo a seguranca
alimentar, enquanto requisito de cliente e requisito legal. Contudo, sendo de aplicagéo
geral a todos os setores, ndo propde uma abordagem especifica para a seguranca
alimentar. Consequentemente, a certificacdo pela NP EN ISO 9001:2000 ndo demonstra
de forma clara a adocéo de um sistema HACCP de acordo com requisitos especificos. Por
outro lado, a NP EN 1SO 22000:2005 integra os principios do HACCP e as etapas de
aplicacdo desenvolvidas pela Comissdo do Codex Alimentarius. Por via de requisitos
auditaveis, associa 0 HACCP com os programas de pré-requisitos (PPR). No fundo, o
objetivo desta norma é harmonizar a nivel global os requisitos para gestdo de seguranca
alimentar pelos operadores da cadeia alimentar, permitindo desse modo um Sistema de
Gestdo de Seguranca Alimentar (SGSA) mais focalizado, coerente e integrado do que
geralmente é requerido pela legislacéo [35,36].

Simplificando, a NP EN ISO 9001:2000 permite uma abordagem de gestdo
abrangendo todos o0s requisitos do cliente visando a sua satisfacdo e a melhoria continua,
permitindo a adequacdo da organizacdo num contexto de mudanca permanente das
necessidades dos clientes. Complementarmente, a certificacdo segundo NP EN 1SO
22000:2005 demonstra a conformidade com a abordagem HACCP, a legislacdo e
requisitos do cliente em matéria de seguranca alimentar, promovendo a melhoria continua
[36].

Tendo em conta a importancia destes dois referenciais e de modo a garantir um sistema
de seguranca alimentar mais eficaz, a NP EN 1SO 22000:2005 foi alinhada com a NP EN
ISO 9001:2000 para melhorar a compatibilidade entre as duas. Elas alinham-se e
complementam-se mas ndo se substituem. Uma organizacdo com um sistema de gestao
da qualidade de acordo com a NP EN 1SO 9001:2000 podera complementar o seu sistema
com a NP EN ISO 22000:2005, integrando-os [36]. Estas Normas encontram-se alinhadas
de modo a facilitar a sua compatibilidade seguindo uma estrutura idéntica [36].

No que diz respeito a IFS Food, esta ¢ uma norma internacional que define requisitos para as
organizagBes que pretendem diferenciar-se pela exceléncia na qualidade, seguranca alimentar e
satisfacdo dos seus clientes. Este referencial esta direcionado para a industria agroalimentar,
especialmente fornecedores de marcas proprias uma vez que inclui varios requisitos sobre o

cumprimento de especificacdes do cliente [37].
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Em termos estruturais, o referencial segue a estrutura presente nas normas 1SO. No
entanto, o referencial IFS estabelece requisitos detalhados em termos de Boas Praticas de
Producdo e de Higiene (BPPH), sendo nesta area mais completo e exigente que o
referencial normativo NP EN 1SO 22000 que, apesar de ter na sua estrutura como
requisito a implementagdo de boas préticas, as linhas orientadoras dessas boas praticas
devem ser definidos pela empresa em funcao da sua atividade [30,32].

Os objetivos fundamentais deste referencial séo estabelecer um padrdo comum com
sistemas de avaliacdo uniformes, trabalhar com organismos de certificacdo acreditados,
assegurar a comparabilidade e transparéncia em toda a cadeia de abastecimento e reduzir
custos e tempo para fornecedores e distribuidores [38].

Entre os beneficios da certificacdo de acordo com a norma IFS Food destacam-se:
certificacdo de acordo com um esquema reconhecido pela Global Food Safety Initiative;
promocdo da melhoria continua e cumprimento de um requisito para entrada nos mercados
Alemdo, Francés e Italiano, sendo emergente no mercado Espanhol [37].

Tendo em conta a semelhanca estrutural das normas ISO e da IFS Food, é mais facil
para empresas certificadas pelas normas 1SO, adquirirem um certificado IFS [30].

Posto isto, um Sistema de Gestdo de Seguranca Alimentar (SGSA) representa uma
mais-valia para as empresas do setor alimentar, sendo o0s seus principais beneficios [36]:

» Maior confianca de clientes e consumidores, pela adocdo de padrdes elevados de

conformidade alimentar;

« Evidéncia do empenho da organizacdo na obtencdo de produtos de qualidade e

seguros para o consumidor final;

» Otimizacdo dos recursos e melhoria da eficiéncia do controlo;

* Reducéo dos riscos inerentes a qualidade e seguranca do produto;

« Garantia do cumprimento dos requisitos regulamentares aplicaveis a qualidade e

seguranca alimentar.
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Capl’tulo 2 — Metodologia

Na RAR Acucar a metodologia adotada para a realizacdo do Estudo de Seguranca
Alimentar esta de acordo com as exigéncias do referencial normativo da ISO 22000 e

segue 0s seguintes passos [39]:

1° Estabelecimento da equipa de seguranga alimentar

O gestor da Equipa de Seguranca Alimentar é o responsavel pelo desenvolvimento,
implementacdo, verificacdo e validacdo do Sistema de Gestdo de Seguranga Alimentar
(SGSA) e, além disso, € responsavel pela formacao dos restantes elementos da equipa de

Seguranca Alimentar. Sendo o Administrador o Responsavel Maximo desta equipa.

2° Definicao das Boas Praticas de Producéo e Higiene (BPPH)

As Boas Praticas de Producédo e Higiene aplicam-se como medida de prevencao para
evitar a ocorréncia de contaminacdo do agucar e do melago e, por outro lado, para
assegurar que so é comercializado o produto que esta conforme sob o ponto de vista de
seguranca alimentar. Assim, a RAR Acucar contém um documento onde descreve as boas
praticas de higiene e fabrico a adotar no que diz respeito as instalacfes, equipamento,
agua, controlo de operacdo, armazenagem de acucar e melaco, higienizacdo das
instalacbes e equipamentos, controlo de pragas, higiene e comportamento pessoal,
transporte, rastreabilidade, formacéo e procedimento de recolha. O cumprimento destas
praticas permite a minimizacdo/eliminacdo dos perigos potenciais em todas as fases de

processamento do produto.

3° Caracteristicas do produto

Todos os produtos produzidos ou ndo na empresa, nomeadamente a matéria-prima, 0s
materiais de embalagem, as matérias subsidiarias, os ingredientes, 0s Varios tipos de
acucar produzidos e o melaco, apresentam um documento designado de especificacdo

técnica, onde estdo definidos os requisitos aplicaveis, a descri¢ao do produto em questédo
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e as suas caracteristicas. No caso dos varios tipos de acglcar e do melago, existe outro

documento relativo a sua descricdo e aplicacéo.

4° Estudo de Seguranca Alimentar

O estudo de Seguranca Alimentar abrange todas as fases do processo, desde o
transporte da matéria-prima (rama de cana-de-agucar) até a expedicao dos varios tipos de
produtos produzidos na empresa. Faz parte do estudo da SA o fluxograma geral de
fabrico, embalagem, armazenagem e expedicdo e os fluxogramas individuais, referentes
a cada etapa do processo. As etapas que constituem os diferentes fluxogramas sdo
descritas de forma sucinta e numa fase posterior, é feita a identificacao de perigos, analise
de riscos, categorizagdo das medidas de controlo e os PCC inerentes a atividade em
estudo.

Na Figura 5 é possivel observar a metodologia adotada.
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1. Identificar perigo e determinar os niveis de aceitacao 742

L

2. Analisar o risco (avaliagdo perigo) 743
Perigo nédo
NER) significativo
IR(Z3 2%ou »| Perigo controlado por BPPH

Sim
Perigo Significativo

Q1 — E necessario o controlo do
perigo nesta etapa para garantir a
Seguranca Alimentar?

N ®- Controlar o perigo em etapa posterior / ou
N @- N&o realizacdo de produto

3. Seleccionar combinacdo adequada de MC 7.4.4.9)
4. Validar a MC 8.2
5. Categorizar MC associadas ao perigo 7.4.4.0)
Modificar a Sim | Q2 — A probabilidade de falha da MC e/ ou variabilidade do processo é elevada?
etapa ou e 7.4.4.d)
Processo
v Néo
Q3 — A MC foi especificamente estabelecida e € aplicada para eliminar ou reduzir Néo
significativamente o nivel do perigo? 7.4.4.1)
v Sim
Q4 — A MC pode ser monitorizada em tempo Util? 7.4.4.b) Nao

v Sim

Q5 — A severidade das consequéncias para a saude do consumidor, em caso de falha Nao

da MC, é elevada? 7.4.4.¢)
¥Sim
Perigo controlado por Perigo controlado por
Plano HACCP 7.6 PPR Operacional 7.5

Figura 5 - Metodologia utilizada para a realizacdo do Estudo de Seguranca Alimentar [39].

5° Identificacdo dos perigos e determinacgao dos niveis de aceitacao

Todos os perigos razoavelmente expectaveis em relacdo ao tipo de produto, de

processo e de instalacdes utilizadas em cada etapa do processo, séo identificados. Além
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disso, é determinado, sempre que possivel, o nivel de aceitagdo no produto final. Na

Tabela 2 é possivel observar a caracterizacao do perigo adotada pela empresa.

Tabela 2 - Caracterizagéo do perigo.

Caracterizar o perigo

P | Presenca Se vem de etapas anteriores

I | Introdugdo Se é introduzido na prépria etapa

C | Crescimento Se aumenta / desenvolve na prépria etapa

S | Sobrevivéncia | Se ndo for eliminado na etapa onde deveria ocorrer a sua eliminagéo

6° Avaliagéo do Perigo

Concluida a fase de identificacdo de perigos, segue-se para a avaliacao da gravidade e
a frequéncia de ocorréncia de cada perigo de modo a quantificar o indice de Risco (IR).

O célculo deste indice € com base na seguinte expressao:
IR=FxG (3)

Onde:
F: Frequéncia — Probabilidade de ocorréncia do perigo

G: Gravidade - Severidade dos efeitos adversos do perigo para a satde do consumidor

Frequéncia:

O risco é uma funcéo da probabilidade de um perigo ocorrer num processo e afetar a
seguranca do alimento. A avaliacdo da probabilidade/frequéncia pressupde uma analise
estatistica porém, a sua determinacdo numérica nem sempre esta disponivel [40]. Deste
modo, foram estabelecidos 4 niveis para a frequéncia, desde nula a elevada como se

observa na Tabela 3.

Tabela 3 - Critérios de avaliagdo para a frequéncia.

Frequéncia (F) Frequéncia com que ocorre 0 perigo
Nula 1 Nunca ocorreu
Baixa 2 Semestral
Moderado 3 Mensal
Elevada 4 Semanal / Diaria

22



Gravidade:

A gravidade esta relacionada com a severidade dos efeitos adversos para a satude do

consumidor causados pelo perigo. No caso dos microrganismos, cada um tem um

potencial para causar doencas de origem alimentar diferentes e, como tal, devem ser

classificados de forma distinta. O mesmo acontece, para o0s restantes perigos, quimicos e

fisicos [40]. Assim, a gravidade destes varia entre nenhum efeito (nula — 1) a um efeito

muito grave (elevada — 4) na satde do consumidor.

Na analise de perigos efetuada, os perigos foram classificados em quatro grupos de

acordo com a sua gravidade para a saude do ser humano, como é possivel observar na

Tabela 4.

Tabela 4 - Critérios de avaliacéo para a gravidade.

2 Pequenos danos na satde do consumidor como indisposicéo e mal-estar.

Gravidade (G) Descricao
Particulas de dimensdes quase impercetiveis a vista humana sendo os danos para a salde
do consumidor negligenciaveis.
Nula 1
Exemplos:
Bioldgicos / Microbioldgicos — Leveduras
Baixa

Moderada 3 | Exemplos:
Bioldgicos / Microbioldgicos — Bactérias Totais; Estafilococos coagulase + (S.aureus),
Coliformes Totais (E.colienteropatogénica), Salmonella spp

Médias lesdes na saude do consumidor, podendo ser necessario o atendimento médico.

Elevada 4

Exemplos:
Fisicos — Particulas metalicas
Quimicos — Chumbo, Mercurio

Efeitos graves para a salde, obrigando a internamento ou podendo inclusive provocar a
morte.

Na Tabela 5 é possivel observar a matriz de risco que permite avaliar quais 0S riscos

significativos, destacados a laranja. Assume-se que o risco é elevado para valores de

indice de risco superiores ou iguais a 9 e/ou para valores de gravidade de 4.

Tabela 5 - Matriz de Risco.

Elevada (4) 4 8
(3]
§ Moderada (3) 3 6
>
g Baixa (2) 2 4
LL
Nula (1) 1 2
Nula (1) Baixa (2) Moderada (3) Elevada (4)

Gravidade
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7° Seleccdo da combinacéo adequada de Medidas de Controlo (MC)

Para todos os perigos avaliados como significativos é seleccionado uma combinacéo
adequada de MC de modo a eliminar ou reduzir os perigos para 0s niveis de aceitagdo

definidos.

8° Validagéo das Medida de Controlo (MC)

Obter evidéncias de que as MC associadas aos perigos significativos permitem atingir

o nivel de controlo pretendido.

9° Categorizacao das Medidas de Controlo associadas aos perigos significativos

Categorizar as MC associadas aos perigos identificados como significativos, quanto a
necessidade de serem geridas através do plano HACCP ou do PPR operacional,

respondendo as questdes Q2 a Q5 do fluxograma apresentado na Figura 5.

10° Estabelecimento de Programas de pré-requistos operacionais e Plano HACCP

PPRop - Estabelecer PPRoperacionais para assegurar a gestdo e implementacdo das
medidas de controlo seleccionadas. Para cada pre-requisito, estabelecer um sistema de
monitorizacdo que permita o desencadeamento de agdes corretivas, sempre que se
verificar que os PPR operacionais ndo estdo sob controlo, pondo em risco a seguranga
alimentar.

Plano HACCP - O plano HACCP inclui para cada Ponto Critico de Controlo Identificado

a seguinte informagé&o:

- Os perigos para a seguranca alimentar a serem controlados no PCC,;

- As medidas de controlo;

- Os limites criticos;

- Os procedimentos de monitorizacao;

- As correcdes e acles corretivas a empreender se houver desvios aos limites criticos;

- Os registos da monitorizagé&o.
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Capl’tulo 3 — Desenvolvimento Experimental

Neste capitulo serd abordado o estudo de Seguranca Alimentar do Melaco de acordo
com a metodologia descrita no capitulo anterior. Desse modo, este vai estar dividido em
trés topicos: Descricdo do Produto e sua Aplicacao; Processo de Produgdo de Melago e
Estudo de Seguranca Alimentar. Além disso, faz também parte deste capitulo o topico
relativo ao plano geral de controlo, onde se ira descrever o controlo realizado ao longo
do processo de recuperacdo de agucar e o controlo feito a amostra obtida no final do
mesmo (Melaco Final), para posterior venda.

3.1 Descricdo do Produto e a sua Aplicacéo

A denominacdo melaco aplica-se ao residuo final obtido na producdo de agucar
mediante cristalizagdes repetidas [25].
O melago é um xarope denso, viscoso e de aparéncia castanha escura [24] como é

possivel observar na Figura 6.

Figura 6 - llustracdo do melago de cana-de-agucar.
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Este é constituido por uma mistura complexa que contém sacarose, agucares
invertidos, compostos organicos e inorganicos dissolvidos em agua [24]. Na Tabela 6 €

possivel observar as caracteristicas quimicas, fisicas e microbiologicas do melago.

Tabela 6 - Resumo das caracteristicas do melaco de cana-de-agUcar [24].

Caracteristicas do melaco de cana-de-agulcar

- Brix; 73-77°

- Sacarose: >38%
- Agucares Redutores: < 9%
Quimicas e Fisicas - Agucares Totais (como redutores): >47%
- Cinzas Sulfatadas: <13%
- pH: 7,0-8,5
- Sulfitos: <10mg/kg (SO2)
- Bactérias mesofilas totais: <1,0x108ufc/25g
- Leveduras: <1,0x10%ufc/25g
- Bolores: <1,0x10%ufc/25g

- Estafilococos Coagulase Positiva: Ausentes em 259

Microbioldgicas

- Coliformes: Ausentes em 25g

- Salmonelas: Ausentes em 259

- Cobre: <10mg/kg
Metais Pesados - Chumbo: <5mg/kg
- Arsénio: <2mg/kg

O melaco apds o seu processamento é armazenado em locais frescos e secos como,
depdsitos cisterna com arejamento e em contentores. Em termos de utilizacdo este é
vendido para a industria transformadora com o intuito, apds a devida transformacdo, de
ser comercializado para alimentagdo humana. Além disso, é vendido para racdo animal.

Quanto ao prazo de validade deste produto ainda se encontra em estudo [41].

3.2 Producéo de Melaco

O Melacgo € obtido no setor da Recuperacdo de Acucar. De uma maneira geral, neste
setor procede-se a uma série de cristalizacdes nos tachos de vacuo, de modo a cristalizar
0 méaximo de agucar presente nos Xaropes excedentes e Aguas Doces pobres, resultantes
das lavagens do chdo da fabrica. Estas aguas contém algum acucar e, como tal, séo

utilizadas com o objetivo de recuperar esse agtcar, chama-se a este processo “queimar as
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aguas doces”. No entanto, no caso de ndo haver estas aguas doces recorre-se as dguas
doces limpas provenientes das lavagens dos filtros, dos despoeiramentos e de outros
pontos da refinaria.

A cristalizacdo pode ser classificada em quatro tipos: Pré-Primeira Recuperacéo,
Primeira Recuperagdo, Segunda Recuperacdo e Terceira Recuperacdo, como é possivel
observar na Figura 7. O que difere em cada cozedura (cristalizacdo) € o binémio
Temperatura/tempo e teor de sacarose da massa obtida [2,5]. Na Tabela 7 é possivel

observar o tempo e a temperatura a que decorrem as diferentes cozeduras.

Tabela 7 - Valores de temperatura e tempo para as diferentes cozeduras no setor da Recuperacgao de
Aculcar.

Cozedura Temperatura (°C) Tempo (horas)
Pré-Primeira Recuperacéo 2
Primeira Recuperacio 3
~75°C
Segunda Recuperac¢éo 6
Terceira Recuperacdo 4

No que diz respeito ao teor de sacarose, as massas obtidas na Pré-Primeira e Primeira
Recuperacao apresentam um maior teor de sacarose em relacdo as massas obtidas na
Segunda e Terceira Recuperagdo. Deste modo, os agucares resultantes da centrifugacao
das diferentes massas tém diferentes destinos, j& que a pureza (teor em sacarose) destas €
também diferente. No caso dos acUcares obtidos da centrifugacdo da Pré-Primeira e
Primeira Recuperacdo, estes sdo encaminhados para o inicio do processo de refinacdo
(tanque dissolvedor da recuperacgdo). Relativamente aos acglcares obtidos da Segunda e
Terceira Recuperacdo, estes servirdo como pé de cozedura (alternativa & Sementeira) na
cristalizacdo da Primeira Recuperagéo [2,5].

Da centrifugacdo das diferentes massas obtém-se também xaropes com teores de
pureza (teor de sacarose) cada vez mais baixos e 0 xarope de recupera¢do com 0 menor
teor de pureza, cuja extracdo de agucar ja ndo é economicamente rentavel, é considerado

um subproduto da refinaria denominado de melago [2,5].
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3.2.1 Pré-Primeira Recuperacgéao

Na Pré — Primeira Recuperacdo, fluxograma da Figura 8, faz-se a cristalizacdo de
acucar do Xarope de Refinacio Rejeitado e Aguas Doces pobres. O xarope é rejeitado e
entra no processo de recuperacdo por dois motivos: cor excessiva, uma vez que, no caso
de ser usado obriga a um maior consumo de &gua no processo de refinagdo do agucar
para, numa fase posterior, retirar a cor e devido a quantidade excessiva armazenada,
que esta inerente a quantidade de agua utilizada na centrifugacdo para a lavagem do
acucar, isto é, para uma maior quantidade de agua utilizada na lavagem maior sera a
quantidade de xarope obtida [43].

A formacao do cristal é feita por adicdo de Sementeira (suspensdo de p6 de aglicar em
alcool). No final de cada cozedura a massa cozida é descarregada para um cristalizador e,
seguidamente, é enviada para centrifugas continuas. Da centrifugacao resulta Xarope de
Pré-12 Recuperacgdo e Agucar. O xarope obtido é misturado com o Xarope de Afinagdo
das centrifugas, no deposito de rececdo de Xarope de Afinacéo, na cota 0. Posteriormente,
este xarope € enviado, através de uma bomba, para o deposito 1 e 2 da cota 14, para ser
utilizado na 12 Recuperacdo. Relativamente ao agucar, este é enviado para o Dissolvedor
da Recuperagdo. No Tanque do Peneiro sdo, depois, misturados o Licor de Recuperacéo,
vindo do Dissolvedor da Recuperacéo, e a Rama Dissolvida, proveniente do Dissolvedor
de Afinacdo, obtendo-se o Licor de Afinacdo, que sera enviado para o inicio do processo
da Refinagéo [43].
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Figura 8 - Fluxograma da Pré — Primeira Recuperacéo [43].



3.2.2 Primeira Recuperacéo

Na Primeira Recuperacdo, fluxograma da Figura 9, faz-se a cristalizacdo do acucar
contido no Xarope de Afinacdo. A cozedura € iniciada por adicdo do Magma de Pe de
cozedura de 12 Recuperagdo, armazenado no CRT 8A e CRT 8B, e continua com adigéo
de Xarope de Afinacio. E de salientar que se adiciona ou 0 magma de pé de cozedura de
12 Recuperagdo armazenado no CRT 8A ou o magma de pé de cozedura de 12
Recuperacdo armazenado no CRT 8B e ndo ambos [44]. No Tacho sdo também
adicionados auxiliares tecnologicos com compatibilidade alimentar, para reduzir a
viscosidade da massa e inibir a formagédo de espuma.

A massa cozida € descarregada para um cristalizador e centrifugada numa centrifuga
continua. Da centrifugacao resulta Xarope de 12 Recuperacao e Acucar. O xarope obtido
é enviado para depositos diferentes consoante o teor em sacarose. No caso do xarope rico,
este é enviado para o depoésito de Xarope de Afinagdo na cota 0 e 0 xarope pobre é enviado
para o depdsito de 12 Recuperagdo na cota 0, que sera posteriormente, utilizado para fazer
a cozedura de Segunda Recuperacdo. O xarope rico ndo avanca, ou seja, ndo € utilizado
para fazer a Segunda Recuperacdo, porque se 0 objetivo da recuperacao é recuperar 0
maximo possivel de acucar ndo convém colocar xarope com alto teor em sacarose para
fazer as proximas cristalizagfes visto que, 0s xaropes resultantes teriam uma pureza
elevada. Relativamente ao acgUcar obtido na centrifugacao, é enviado para o Dissolvedor
da Recuperacdo. No Tanque do Peneiro sdo depois misturados o Licor de Recuperacao,
vindo do Dissolvedor da Recuperacdo, e a Rama Dissolvida, vinda do Dissolvedor de
Afinacdo, obtendo-se o Licor de Afinagdo, tal como acontece na Pré - Primeira
Recuperacdo [44].
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3.3.3 Segunda Recuperacéo

Na Segunda Recuperacdo faz-se a Cristalizacdo do Xarope de 1% Recuperacdo,
fluxograma da Figura 10. A cozedura é iniciada com a adigdo de Xarope de 12
Recuperacdo e a formacdo do cristal é feita por adicdo de Sementeira (suspensao de pé
de acucar em alcool). No Tacho sdo também adicionados auxiliares tecnolégicos com
compatibilidade alimentar, para reduzir a viscosidade da massa e inibir a formagdo de
espuma. A massa cozida ¢é descarregada para um Cristalizador. Cerca de 60% da massa
cristalizada é descarregada para uma Centrifuga Continua e os restantes 40% formam o
Magma de Pé de cozedura de 3% Recuperagdo. Da centrifugacao resulta Xarope de 22
Recuperacdo e Acucar. O xarope obtido é enviado para o depdsito de 22 Recuperagdo na
cota 0 e, posteriormente, é enviado, através de uma bomba para o depoésito 11 na cota 14
a fim de ser utilizado para fazer a cozedura de 3? Recuperacao. No entanto, € importante
referir que no caso da pureza do xarope obtido ser baixa (baixo teor em sacarose) nao se
procede a uma terceira cristalizacdo e 0 mesmo é designado de Melago [45].

No que diz respeito ao aguUcar, é enviado para a Amassadora de Pé de Cozedura de 12
Recuperacdo, onde se mistura com Xarope de Afinacdo. Futuramente esta mistura é

utilizada para fazer novas cozeduras de 1° Recuperacéo [45].
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3.3.4 Terceira Recuperacéo

Na Terceira Recuperacdo faz-se a Cristalizacdo do agucar contido no Xarope de 28
Recuperacdo, fluxograma da Figura 11. A cozedura no Tacho de Véacuo é iniciada por
adicdo do Magma de Pé de cozedura de 3? recuperagdo e continua com adicdo de Xarope
de 22 Recuperacdo. No Tacho sdo também adicionados auxiliares tecnologicos com
compatibilidade alimentar, para reduzir a viscosidade da massa e inibir a formagéo de
espuma. O agucar resultante desta centrifugacédo € enviado para a Amassadora de Pé de
cozedura de 22 Recuperacgdo, onde é misturado com Xarope de Afinacdo. Futuramente
esta mistura e utilizada para fazer novas cozeduras de 1% Recuperacdo, tal como a mistura
obtida na 22 Recuperacgédo. Relativamente ao xarope resultante pode, por uma lado, ser
armazenado no deposito 12 e ser novamente usado no processo, para fazer nova cozedura
ou, caso a pureza seja baixa (baixo teor em sacarose, <60°Brix), constituir o Melaco. E
ainda importante salientar que a 3% Recuperacao faz-se no mesmo Tacho de Véacuo da 22
Recuperacdo e, por isso, é que a seta de entrada de Magma de Pé de cozedura de 32

Recuperacao se encontra a tracejado [46].

35



Xarope de Dep. 11 Xarope de |:| Cristalizacéo

2° Recuperagao Cota 14 2° Recuperagao

I:l Centrifugacéo / Dissolugéo

| l:l Armazenamento

v
Magma de Pé de cozedurade 3* » Tacho de vécuo de 3 Xaropede
Recuperacao recuperagéo 3° Recuperagéo
Auxiliargs v
Tecnologicos T
Cristalizagdo
(CRT 3,4,5)
) A
Agua 1 Centrifugagio
Quente (K1000)
|—> Xarope de 3% Recuperagdo — — — — Dep. 12
: Cota 14
Xarope de Afinagdo | |
i Acucar |
3 | ‘
i I |
— — Deposit Ivt édi X dl
i epdsito Intermédio | arope de
Dep.1| |Dep.2 - Amassadora de Pé de 15 * 3° Recuperagdo
Cota 14 Cota1d Xarope de Afinacdo--# cozedura de 2% i
ota ota Recuperagio !
1?2 Recuperagéo
(CRT 8B) v
MELACO

Figura 11 - Fluxograma da Terceira Recuperacao [46].



3.3.5 Armazenagem

O melaco depois de analisado (verificacdo da pureza em laboratorio) é enviado ou para
0 deposito 12 ou para o depdsito 15 (deposito intermédio), como € possivel observar no
fluxograma da Figura 12. No deposito 15 é efetuada a uniformizacdo de pH e Brix do
melago, através da adicio de Leite de Cal, Agua e Concentrado de nanofiltragdo. Este
concentrado provém da regeneracdo das resinas utilizadas na etapa da descoloragdo do
acucar. Apos a uniformizacdo, o melago é armazenado no depdsito 14 (deposito final). O
tempo no qual o melaco final fica armazenado neste ultimo deposito depende quer do

produtor, quer da solicitacdo de clientes [47].

Xarope de 3% Recuperagio — — — — Dep. 12
| Cota 1
| |
|
Y |
Deposito Intermédio | Xarope de
15 3° Recuperagio
Leite de cal |
Agua }
MELAGO
Concentrado de |
nanofiltracéo
v

Deposito Final 14

v

Clientes

Figura 12 - Fluxograma da Armazenagem [47].
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3.3 Estudo de Seguranca Alimentar

Sucintamente, para a elaboracdo do Estudo de Seguranca Alimentar (ESA) é
necessario em primeiro lugar identificar os perigos em cada etapa. Dada a identificacéo,
procede-se a analise de riscos, isto &, avalia-se a frequéncia e a gravidade de cada perigo
identificado, de modo a apurar se o perigo em estudo é ou nao significativo. Caso o perigo
seja significativo (Indice de Risco (IR) > 9 e/ou a gravidade ¢é 4), seleciona-se uma
combinacdo de medidas de controlo, para eliminar ou reduzir os perigos para niveis
aceitaveis. Além disso, estas medidas de controlo podem ser geridas através do plano
HACCP ou através do PPR operacional, dependendo do resultado das questdes, Q2 a Q5,
do fluxograma representado na Figura 5.

Deste modo, o estudo de seguranca alimentar devera ser feito individualmente para
cada recuperacdo e para as etapas referentes a armazenagem.

Posto isto, adotando a metodologia, abordada no capitulo anterior, constatou-se que
ndo seria possivel a elaboracdo do ESA para o processo de producdo de melago visto que,
a Unica medida de controlo encontrada para os perigos identificados nas dguas doces
pobres € a sua rejeicao.

Nas proximas tabelas, Tabela 8 a 9, € possivel verificar um exemplar da tentativa deste
estudo.
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Cristalizacao

Tabela 8 - llustracdo do Estudo de Seguranga Alimentar da Pré-Primeira Recuperagao.

Identificacdo do Perigo Analise de Risco S
BPHF / Medidas Categorizagdo da MC gerid 2T
. ) o _ o de Controlo MC gerida 1 2 o
8 Descrigéo Causa Nivel Aceitavel no produto final F G IR Classificacdo (MC) ROIE = 2
= Ql | Q2 Q3 Q4 Q5
Xarope de B
Bactérias Totais Refinagao 44 3 12 PS S| s - - - -
rejeitado PO T 1
 Modificar etapaou 1
Residuos de | processo _:
Bolores Xarope nos 4+ 3 12 PS BPHE: s|s - - - - -
depositos Limite definido no Guia INSA - Grupo 3 L
@ - Limpeza de
8 A equipamento na
= Aguas Doces quip
2 Leveduras e 1 4 PNS | fabrica: I - .
o
‘S Imp_930
o Coliformes Totais -
g (E.coli 3 12 PS s | s Ammdmadaaooo o
= enteropatogénica) Aguas Doces 1 Modificar etapa ou :
8 b - o : 1 processo |
S Pobres Limite definido no Decreto-Lei n° 306/2007 de . )
g Enterococos 27 de Agosto 44 3 12 PS s|s -T77TT7¢ - -
o
2
Identificados no s
- Vigilancia
Decreto-Lei ° Aguaem permanente do
306/2007 de 27 de . x Limite definido no Decreto-Lei n° 306/2007 de ] ;
A circulagéo nivel de licor nos 2
Agosto relativo a ST 27 de Agosto 2 4 8 PS NO | - - - N . .
validade da qua pelo circuito evaporadores
gu 9 de vazio IT.DI.DPF.REC.0
destinada ao consumo 09
humano
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Identificacdo do Perigo

Analise de Risco

Categorizacdo da S 2
BPHF / Medidas de . MCQ MC gerida | & S
8 Descrigao Causa Nivel Aceitavel no produto final F G IR Classificacdo Controlo (MC) por: i 8
= QL Q2 Q3 Q4 Q5 <
< Vigilancia
Agua em .
. Identificados no Decreto-Lei | circulacio pelo 2 4 8 PS ggr“”l?)nre:éz donivel | oy . . . . -
3 n° 306/2007 de 27 de AGOSIO | circuito de vazio | | imite definido no Decreto-Lei n° evaporadores
E |1 relatlvo_ a qualidade da agua 306/2007 de 27 de Agosto T DI DPF.REC.009
8, destinada ao consumo Rt : et N S N
humano P e . p
Aguas Doces I Né&o existem medidas de
Pobres 4 4 16 PS B : controlo implementadas : - B
| e e e _l
" Armazenagem:
3|1 Particulas metalicas Equipamento Auséncia 3 4 12 PS Separa}d.or N® - - - - -
‘(u.ﬁ Magnético
IT.DI.DPF.GRL.004

(1) — Perigo controlado em etapa posterior

(2) — Néo realizagéo de produto

(*) — Devido a auséncia de dados relativamente & frequéncia a equipa de Seguranca Alimentar considera a frequéncia méaxima (4), de forma a salvaguardar a seguranga

alimentar

PS — Perigo Significativo

PNS — Perigo Néo Significativo
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Centrifugacao

Tabela 9 - llustracdo do Estudo de Segurancga Alimentar da Pré-Primeira Recuperagao.

Identificacao do Perigo Analise de Risco . B
Categorizagdo da S 2
e Controln s WIE g | 2
8 Descricéo Causa Nivel Aceitavel no produto final F G IR Classificagéo (MC) por: £ Q
iz QL | Q2 Q3 Q4 Q5 .
Bactérias Totais Ar (abertura 4* 3 12 PS S S e A -
das | Modificar etapa ou !
centrifugas) BPHF: 1 processo |
Bolores 4* 3 12 PS - Minimizar o S S L T ——— -
Massa retida tempo de abertura
2 1y na boca de . fini . das centrifugas
% . descarga das Limite definido no Guia INSA - Grupo 3 - Limpeza de
% centrifugas equipamento na
8 fabrica:
5 Leveduras Massa cozida 44 1 4 PNS Imp_930 N I S L B - -
S proveniente da
% cristalizagdo
g
[=2)
Ne)
=]
o :
imi Tall - 1 NO
ENterococos _ Limite definido no Decreto-Lei n° 306/2007 de 4% 3 12 PS ol i i
Massa cozida 27 de Agosto : N0 existor medides de T
P proveniente da - - )
Coliformes _Totais cristalizagéo N N _ : controlo implementadas :
(E.coli Limite definido no Guia INSA - Grupo 3 4* 3 12 PS e e _———— - -
enteropatogénica)
8 Massa cozida Limite definido no Regulamento (CE) n° T T
€ |P Varios quimi proveniente 1881/2006de 19 de Dezembro ** & 4 16 PS | Néo existem medidas de |
% arios quimicos da € e Dezembro B : controlo implementadas B )
04 cristalizagéo Lm e e e mm e '
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Identificacao do Perigo Analise de Risco BPHF / Medidas Categorizacio da _ S e
de Controlo MC AE G O]
8 Descrigéo Causa Nivel Aceitavel no produto final G IR Classificagdo (MC) por: a9
= Ql | Q2 Q3 Q4 Q5 o
Armazenagem:
2 Separador
= | Particulas metalicas Equipamento Auséncia 4 12 PS Magnético N@ - -
[ IT.DI.DPF.GRL.O
04

(1) — Perigo controlado em etapa posterior
(2) — Nao realizagéo de produto

(*) — Devido a auséncia de dados relativamente & frequéncia a equipa de Seguranga Alimentar considera a frequéncia maxima (4), de forma a salvaguardar a seguranca

alimentar

(**) — Este Regulamento ¢ alterado pelos seguintes Regulamentos: Reg. (CE) n° 629/2008 para o parametro Mercurio; Reg. (CE) n° 488/2014 para o parametro Cadmio;

Reg. (EU) n° 2015/1005 para o parametro Chumbo; Reg. (UE) n°® 835/2011 para o parametro Hidrocarbonetos Aromaticos Policiclicos

PS — Perigo Significativo
PNS — Perigo N&o Significativo

Contudo, é importante referir que ap0s a avaliacdo de todo o processo e eventualmente, a implementacdo de algumas melhorias, o estudo de

seguranca alimentar pode e devera ser feito.
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3.3 Plano Geral de Controlo

O controlo do processo € de extrema importancia em todas as unidades industriais pois
permite avaliar se 0 processo decorre como o desejado e se, consequentemente, 0s Varios
pardmetros das amostras se encontram dentro dos limites estipulados pela empresa e/ou
por entidades externas.

Deste modo, o controlo do processo consiste na analise das diversas amostras retiradas
ao longo do processo, com a finalidade de apurar se devem ou ndo prosseguir para as
etapas seguintes e, na anélise da amostra final, a fim de concluir se est4 de acordo com o
expectavel/estabelecido.

A analise dos diversos parametros das varias amostras podera ser realizada na empresa
ou em entidades externas. Assim, existem dois tipos de controlo, o controlo interno e o
controlo externo.

O controlo interno diz respeito ao controlo feito no laboratério da empresa. Na RAR
Acucar os parametros analisados com maior frequéncia ao longo do processo de producao
de Melago séo o pH (segundo o método descrito em Anexo) a Cor (segundo o método
descrito em Anexo), o Brix (segundo o metodo descrito em Anexo) e a Pureza (segundo
0 método descrito em Anexo). Além destes, sdo ainda realizadas internamente as
seguintes analises ao Melaco Final: Sacarose, Aclcares Totais, Aclcares Redutores e
Cinzas Sulfuricas.

O controlo externo é realizado apenas a amostra obtida no final do processo de
Recuperacdo de Acucar, Melago Final. Esta tem de cumprir com Varios requisitos, além
dos que ja foram referidos anteriormente, sendo necessario efetuar analises
microbiologicos e outras analises quimicas.

Na Tabela 10 encontram-se os parametros analisados para cada amostra, ao longo do

processo de Recuperacgdo de AcgUcar, e 0s respetivos valores de operacéo [48].
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Tabela 10 - Anélises realizadas as diferentes amostras do setor da Refinaria relativo a Recuperacéo do
Acucar e respetivos valores de operacao.

R Valores de Operacéo
Amostra Parametro _ _ _ _
Indicativos Recomendaveis Admissiveis
Xarope de Refinacao Rejeitado Cor (UI) - > 4000 -
Brix (°Brix) - 70,0-75,0 -
Xarope de Afinacdo das Centrifugas pH - 7,0-8,0 -
Pureza (%) 85-90 -
Licor da Recuperacéo Brix (°Brix) - 63,0-68,0 -
Acucar de Pré — 12 Recuperacao
Cor (UI) - <3000 -
Acucar de 12 — Recuperacéo
Xarope de 12 Recuperacéo 70,0-74,0
Xarope de 22 Recuperacao Pureza (%) 55,0-65,0 - -
Xarope de 32 Recuperagéo <550
Brix (°Brix) 73,0-77,0
Melago® - -
pH 7,0-8,5
Brix (°Brix) 73,0-77,0
Melago Final® pH 7,0-8,5 -
Particulas Metalicas - Né&o

No caso do Xarope de 22 Recuperacdo a sua pureza dita se este constitui 0 Melago
(pureza baixa, ou seja, baixo teor em sacarose) ou se € usado para fazer a cozedura da 3?
Recuperacdo. No caso do Xarope de 32 Recuperacéo, a sua pureza indica se este volta a
entrar no processo para fazer uma nova cozedura de 32 Recuperagéo (pureza relativamente
alta, ou seja, alto teor em sacarose) ou, se constitui o Melaco.

O Melaco é analisado, em termos de controlo do processo, através da medicao do seu
pH e Brix, como se observa na Tabela 10, com o objetivo de verificar se este pode ser
encaminhado para o depdsito final (depdsito 14) para, posteriormente, ser vendido.

O melaco para ser vendido tem de cumprir certos requisitos, como referido
anteriormente. Na Tabela 11 é possivel observar o plano geral de controlo onde se
encontram os restantes parametros analisados, internamente e externamente na amostra

de Melago Final. E importante salientar que o plano geral de controlo vai sofrendo

5> Melago para fins industriais e para rages animais, depdsito 15.
6 Melago Final ap6s a uniformizagio de pH e Brix, depdsito 14.
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alteracGes consoante as necessidades da empresa e € apenas um documento guia, podendo
haver oscilagcdes em termos de analises.

Por outro lado, é também possivel verificar os valores estabelecidos pela RAR Acucar,
pela empresa externa e os valores recomendaveis pela legislacdo em vigor. E de notar que
ndo existe legislacdo aplicavel ao melaco e, desse modo, o critério adotado para a escolha
dos valores de referéncia, foi a escolha dos valores legislados do género alimenticio mais
exigente, férmulas para lactentes. No que diz respeito, aos valores referentes a empresa
externa, Finn Sugar, estes correspondem somente ao ano de 2015, a partir do més de
setembro, periodo em que a RAR AcUcar assinou contrato com a mesma.
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Tabela 11 - Restantes parametros analisados, internamente e externamente a amostra de Melago Final.

Parametros RAR Actcar 1 | Finn Sugarl*l Legislacdo Diploma Aplicavel
Brix (°) 73,0-77,0 >74
pH 7,0-8,5 <8
Analises Sacarose (%) >38 - - -
Internas Aculcares Totais (%) >47 44-61 - -
Acucares Redutores (%) <9 <19 - -
Cinzas Sulfatadas (%) <13 <11 - -
Arsénio (mg/kg As) <2 <1 _ -
sdmi - <0,1 < 0,050’ Reg. 629/2008 01
Metais Céadmio (mg/kg Cd)
Mercdrio (mg/kg Hg) - <0,02 <0,10 Reg. 629/2008 U
Chumbo (mg/kg Pb) <5 <0.5 <0,0208 Reg. 1881/2006 2
Analises _ i = -
S Aditivo Sulfitos (mg/kg SO3) <10 - <10 Decreto-Lei 126/2005 [53]
Toxico Nitratos (mg/kg NO3) - - <200 Reg. 1881/2006 52
Cloreto de benzalconico (mg/kg) - - <010
Compostos do Aménio Quaternario (QAC) Cloreto de didecildimetilamonio Reg. 1119/2014 B4
) - <0,10

(DDAC) (mg/kg)

70 Regulamento (UE) n° 488/2014 altera o valor de cadmio para <0,040mg/kg Cd a partir de janeiro de 2015.
8 O Regulamento (EU) n° 2015/1005 altera o valor de chumbo para <0,010mg/kg Pb a partir de junho de 2015.

46




Analises

Externas

Benzo(a)antraceno (ug/kg)

Benzo(a)pireno (ug/kg) <10 Reg. 835/2011 B9
Hidrocarbonetos Aromaticos
o Benzo(b) Fluoranteno (ug/kg) } }
Policiclicos (PAHS)
Criseno (pg/kg) ) )
¥ (Benzo(a)pireno, Benzo(a)antraceno, [55]
Benzo(b)fluoranteno,Criseno) <10 Reg. 835/2011
Aflatoxina B1 (ng/kg) <0,10 Reg. 165/2010 (5!
Aflatoxina B2 (ug/kg) - -
Aflatoxina G1 (ug/kg) - -
Aflatoxina G2 (ng/kg) - -
Y Aflatoxina (B1, B2, G1, G2) <40 Reg. 165/2010 B¢
. Ocratoxina A (ng/kg) <0,50 Reg. 1881 /2006 52
Toxinas __
Desoxinivalenol (DON) (pg/kg) <200 Reg. 1126/2007 171
Fumonisina B1 (ug/kg) - -
Fumonisina B2 (ug/kg) - -
2. Fumonisinas (B1,B2) <200 Reg. 1126/2007 7]
Zearalenona (pg/kg) <20 Reg. 1126/2007 1571
Patulina (ng/kg) <10,0 Reg. 1881/2006 [52
Somatorio de dioxinas (PCDD/F-TEQ- 52]
Dioxinas e OMS) (pg/g de gordura) <30 Reg. 1881/2006
o . Somatdrio dioxinas e PCB sob a forma de
Bifenis Policlorados (PCBs) dioxina (PCB/F-TEQ-OMS) (py/g de <6,0 Reg. 1881/2006 52

gordura)
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Analises
Externas

Microrganismos

Microrganismos 30°C (UFC/g) <1,0x 108 1,0 x 10* Satisfatorio: < 10* Guia INSA — Grupo 3 8!
Leveduras (UFC/g) <1,0x10° 1,0 x 10° Satisfatério: < 102 Guia INSA — Grupo 3 8l
Bolores (UFC/g) <1,0x10* 1,0 x 10? Satisfatério: < 102 Guia INSA — Grupo 3 8!
Bacillus cereus (UFC/g) - - <50 Reg. 1441/2007 [
Enterobacteriaceae (UFC/g) - - Auséncia em 10g Reg. 1441/2007 [
E.coli (UFC/g) - Auséncia <100 Reg. 1441/2007 B

Salmonella (UFC/25g)

Auséncia em 25¢g

Auséncia em 25¢g

Auséncia em 25¢

Reg. 1441/2007 B9

Estafilococos coagulase positivos (UFC/g) Auséncia em 25¢g Auséncia <10 Reg. 1441/2007 [
Clostridium perfringens (UFC/g) - - <10 Guia INSA — Grupo 3 8!
Coliformes (UFC/g) Auséncia em 25¢g Auséncia Satisfatorio: < 10? Guia INSA — Grupo 3 B8

Tendo em conta que o plano geral de controlo sofre alteraces mediante as necessidades da empresa, ndo se definiu na tabela acima a

periodicidade dos diferentes parametros analisados ao Melaco Final.

No caso das analises internas, em 2012 estas eram realizadas semanalmente e a partir de 2013 passaram a ser realizadas mensalmente. Contudo,

em 2015 devido a empresa Finn Sugar exigir um boletim de analises por cada carga recebida, estas passaram a ser efetuadas por carregamento.

Relativamente as anélises externas, a sua periodicidade também varia, ou seja, de 2012 a 2014 a amostra de Melaco Final era analisada quatro

vezes por ano (abril, maio, julho e novembro), a partir do ano 2014 esta amostra passou a ser analisada apenas uma vez por ano, mais concretamente

no més de abril, a excecdo dos parametros microbiologicos [60,61].
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Capl’tulo 4 — Resultados Obtidos e Discusséo

Os resultados e discusséo estédo divididos em duas partes de analise. Inicialmente serdo
apresentadas tabelas com os resultados obtidos e, posteriormente, serdo representados
esses mesmos resultados sob a forma de graficos, quando se justificar, para simplificar a
sua andlise e discussdo. Para o0 presente estudo apenas se tiveram em considera¢do 0s
resultados obtidos entre 2012 e 2016 visto que, a partir de 2012, todos os parametros
passaram a ser analisados em laboratérios externos permitindo assim uma analise
comparéavel ao longo do tempo.

Os resultados obtidos ao longo dos cinco anos de analise sdo referentes a amostra
média de melaco obtida através dos varios carregamentos efetuados ao longo do més.

Nas proximas tabelas, Tabela 12 a Tabela 17, é possivel observar os resultados obtidos
internamente para 0s seguintes parametros: Brix, pH, Sacarose, Acucares Totais,

Acucares Redutores e Cinzas Sulfatadas.
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Tabela 12 - Compila¢éo dos resultados obtidos relativos ao Brix.

A Brix (°Brix)

Janeiro Fevereiro Marco Abril Maio Junho Julho Agosto Setembro | Outubro | Novembro | Dezembro
2012 75 75 75 75 75 76 75 76 75 75 75 74
2013 71 73 73 75 76 75 75 75 75 74 75 76
2014 74 72 75 75 74 74 75 75 75 74 74 74
2015 73 74 74 75 74 74 74 74 75 75 75 74
2016 74 74 74 75 74 - - - - - - -

Tabela 13 - Compilagéo dos resultados obtidos relativos ao pH.

Ano PH

Janeiro Fevereiro Marco Abril Maio Junho Julho Agosto Setembro | Outubro | Novembro | Dezembro
2012 7,7 7,7 7,7 7,7 7,7 7,8 7,6 7,3 7,8 7,8 7,4 7,6
2013 75 8,0 8,0 7,6 7,0 7,6 7.4 7,6 7,8 7.4 7,7 7,5
2014 7,4 7,6 7.5 7.4 7,0 7,1 7,2 7,2 7,3 7,7 7,6 7,5
2015 7,9 7,8 17,7 7,4 7,5 7,4 7,9 7,5 7,9 7,4 7,6 7,7
2016 7,4 7,4 7,5 7,7 7,4 - - - - - - -
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Tabela 14 - Compilagao dos resultados obtidos relativos a Sacarose.

A Sacarose (%)

Janeiro Fevereiro Marco Abril Maio Junho Julho Agosto Setembro | Outubro | Novembro | Dezembro
2012 46,17 49,38 49,16 49,86 48,99 51,40 50,77 49,30 47,94 52,10 48,85 47,20
2013 52,76 49,84 67,49 49,39 48,20 51,10 49,66 48,13 49,52 50,27 50,27 50,68
2014 52,44 51,52 49,76 46,56 51,00 48,07 49,21 49,31 47,10 45,75 44,77 47,67
2015 50,57 49,53 48,52 48,95 50,87 45,60 51,00 52,18 53,69 47,84 45,79 46,34
2016 46,28 48,58 36,5 45,06 46,90 - - - - - - -

Tabela 15 - Compilacao dos resultados obtidos relativos aos Agucares Totais.

A Acucares Totais (%)

Janeiro Fevereiro Marco Abril Maio Junho Julho Agosto Setembro | Outubro | Novembro | Dezembro
2012 54,27 58,04 57,68 58,77 59,19 60,82 60,74 58,16 57,12 61,41 58,94 57,82
2013 63,65 60,58 60,50 60,70 57,86 59,55 58,43 56,58 57,03 59,19 59,70 59,65
2014 61,74 59,17 58,42 56,17 60,43 58,16 57,50 58,92 57,35 56,44 54,54 57,64
2015 60,71 58,62 58,38 59,42 60,90 55,70 59,99 62,95 64,59 58,68 57,58 58,77
2016 59,36 60,89 60,18 57,39 58,29 - - - - - - -
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Tabela 16 - Compilacdo dos resultados obtidos relativos aos Aglcares Redutores.

A Acucares Redutores (%0)

Janeiro Fevereiro Marco Abril Maio Junho Julho Agosto Setembro | Outubro | Novembro | Dezembro
2012 5,67 6,07 5,93 6,29 6,49 6,72 7,40 6,26 6,66 6,57 7,52 8,14
2013 8,12 8,64 8,71 7,12 5,76 6,16 5,92 5,24 6,27 6,35 6,60 6,54
2014 6,54 4,94 6,04 7,16 6,75 7,56 5,70 7,01 7,77 8,28 7,41 7,46
2015 7,48 6,78 7,31 7,89 7,35 7,70 6,31 8,01 8,32 9,74 10,86 10,61
2016 10,64 9,75 9,73 9,96 8,92 - - - - - - -

Tabela 17 - Compilacao dos resultados obtidos relativos as Cinzas Sulfatadas.

. Cinzas Sulfatadas (%0)

Janeiro Fevereiro Margo Abril Maio Junho Julho Agosto Setembro | Outubro | Novembro | Dezembro
2012 9,66 7,74 9,55 8,30 7,57 7,21 8,73 9,22 8,92 8,22 7,93 8,43
2013 6,61 6,26 6,71 7,26 9,16 7,92 7,79 7,69 8,81 8,69 6,93 7,47
2014 6,17 7,58 9,59 9,28 8,67 8,91 8,10 7,95 8,10 8,32 6,04 6,72
2015 6,31 8,82 8,69 8,30 6,64 7,80 7,34 8,40 7,70 7,17 7,21 6,77
2016 6,53 7,25 7,13 7,45 6,47 - - - - - - -

Na Tabela 18 ¢é possivel observar a compilacdo dos resultados obtidos para os parametros analisados externamente a excecdo dos

microbioldgicos, que serdo apresentados numa tabela a parte. Esta separacdo deve-se ao facto de haver mais resultados ao longo dos anos para 0s

parametros microbioldgicos.
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Tabela 18 - Compilagao dos resultados obtidos entre 2012 e 2016.

Parametros 2012 2013 2014 2015 2016
Abril Julho Novembro Abril Julho Novembro Abril Abril Abril
Arsénio (mg/kg As) 0,061 0,068 0,060 0,047 0,069 0,076 0,057 0,064 0,063
Metais Cédmio (mg/kg Cd) 0,014 0,010 0,014 0,008 0,014 <LQ (0,040) | <LQ (0,005) | <LQ (0,005) | <LQ (0,005)
Mercurio (mg/kg Hg) <LQ (0,005) | <LQ (0,005) | <LQ (0,005) | <LQ (0,005) | <LQ (0,005) | <LQ (0,040) | <LQ (0,005) | <LQ (0,005) | <LQ (0,005)
Chumbo (mg/kg Pb) 0,193 0,218 0,139 0,085 0,192 0,290 0,307 0,130 0,195
Aditivo | Sulfitos (mg/kg SO:) - - <LQ (1) <LQ (1) <LQ (1) - <LQ (1) <LQ (1) <LQ (1)
Toxico | Nitratos (mg/kg NOs) - 12,9 <LQ (10,0) 15,3 18,6 - <LQ (10,0) 11,6 10,8
Cloreto de benzalconico (mg/kg) - - - - 0,099 - 0,021 0,063 -
QAC?® | Cloreto de didecildimetilaménio
(DDAC) (mrkg) - - - - <LQ (0,010) - <LQ (0,010) | <LQ (0,010) -
Benzo(a)antraceno (ug/kg) 1,2 0,91 0,95 <LQ (0,50) 1,3 - 0,53 0,56 1,0
Benzo(a)pireno (ug/kg) 1,1 1,7 1,0 0,52 1,7 - 1,4 1,4 0,99
Benzo(b) Fluoranteno (pg/kg) 1,2 1,3 1,1 <LQ (0,50) 1,4 - 0,85 0,88 0,71
PAHS' [ iceno (ugrkg) 25 14 1,0 0,54 1,9 - 0,75 1,2 1,2
X (Benzo(a)pireno,
Benzo(a)antraceno, 6.0 53 4,05 1,06 6,3 - 3,53 4,04 3,90

Benzo(b)fluoranteno,Criseno)
(Hg/kg)

9 Compostos do Amdnio Quaternario

10 Hidrocarbonetos Aromaticos Policiclicos
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S AR 2012 2013 2014 2015 2016
Abril Julho Novembro Abril Julho Novembro Abril Abril Abril
Aflatoxina B1 (ug/kg) - <LQ (0,25) | <LQ (0,25) | <LQ (0,25) | <LQ (0,25) - <LQ (0,25) - <LQ (0,25)
Aflatoxina B2 (ug/kg) - <LQ (0,25) | <LQ (0,25) | <LQ (0,25) | <LQ (0,25) | <LQ (0,25) | <LQ (0,25) - <LQ (0,25)
Aflatoxina G1 (ug/kg) - <LQ (0,25) | <LQ (0,25) | <LQ (0,25) | <LQ (0,25) | <LQ (0,25) | <LQ (0,25) - <LQ (0,25)
Aflatoxina G2 (ug/kg) - <LQ (0,25) | <LQ (0,25) | <LQ (0,25) | <LQ (0,25) | <LQ (0,25) | <LQ (0,25) ) <LQ (0,25)
> Aflatoxinas (B1, B2, G1, G2) (ng/kg) - - - - - - - - -
Toxinas Ocratoxina A (1g/kg) <LQ (0,20) | <LQ (0,20) - <LQ (0,20) | <LQ (0,20) | <LQ (0,20) | <LQ (0,20) - <LQ (0,20)
Desoxinivalenol (DON) (ug/kg) <LQ (250) <LQ (50) - <LQ (50) | <LQ (250) | <LQ(50) | <LQ (250) - <LQ (250)
Fumonisina B1 (ug/kg) - - - - - - <LQ (50) } <LQ (50)
Fumonisina B2 (pg/kg) - - - - - - <LQ (50) - <LQ (50)
> Fumonisinas (B1,B2) (ug/kg) - - - - - - <LQ (50) - <LQ (50)
Zearalenona (ug/kg) - - - - - - <LQ (25) - <LQ (25)
Patulina (pg/kg) - - - - - - <LQ (10) - <LQ (10)
Somatoério de dioxinas (PCDD/F-TEQ-OMS)
Dioxinas | (pg/g de gordura) 0,098 ) ) 0,041 ) ) ) ) )
e PCBs'! | Somatdrio dioxinas e PCB sob a forma de
0,125 - - 0,052 - - - - -

dioxina (PCB/F-TEQ-OMS) (pg/g de gordura)

Apos a analise da tabela, é possivel aferir que em 2012 e 2013 apenas se analisou a amostra trés vezes por ano em vez de quatro como estaria

estipulado no plano geral de controlo. Isto porque, as analises referentes ao més de maio (Dioxinas e PCBs) foram analisadas com as restantes no

més de abril. Constata-se ainda, pela analise da tabela, que alguns parametros, nomeadamente, o metal pesado mercurio, os sulfitos e as toxinas,

apresentam valores sempre abaixo do limite quantificavel (LQ) ndo sendo, por isso, necessaria a sua representacdo em gréafico. No entanto, no caso

11 Bjfenis Policlorados
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das toxinas Desoxinivalenol e Zearalenona, apesar de os valores estarem abaixo do limite quantificavel, <LQ (250 pg/kg) e <LQ (25 pg/kg),

respetivamente, ambos sdo superiores aos valores legislados no Regulamento (CE) N.° 1126/2007 da Comissdo de 28 de Setembro de 2007

(Desoxinivalenol - <200 pg/kg e Zearalenona - <20 pg/kg), ndo sendo possivel comprovar a sua presenca ou auséncia no alimento. Contudo, ha

que ter em consideracgéo o facto de estas toxinas serem comuns em cereais e ndo no alimento em estudo. Mesmo assim, no caso de se pretender ter

a certeza absoluta que estas ndo se encontram no melaco, podera ser feita a mesma analise num laboratdrio com limites de quantificagdo inferiores

aos estabelecidos na legislagdo. Além disso, os compostos do amdnio quaternario (QAC), o Cloreto de benzalconico e o Cloreto de

didecilmetilamonio, s6 se comecaram a analisar a partir de 2013 por exigéncia de um cliente. Por outro lado, é possivel verificar que algumas

analises so se fizeram a partir de 2014, como é o caso de algumas toxinas, e outras deixaram de ser realizadas como, as Dioxinas e 0s PCBs devido

a mudanca do plano geral de controlo.

Nas seguintes Tabelas, Tabela 19 a Tabela 21, é possivel observar a compilacdo dos resultados obtidos relativamente aos parametros

microbioldgicos analisados no periodo de 2012 a 2016. E de notar que os valores tabelados como <1,0x10* UFC/g indicam que o nimero de

colonias detetadas foi igual a O (zero) e, os valores compreendidos entre 6 e 9 coldnias sdo valores estimados.

Tabela 19 - Resultados obtidos relativos aos dados microbioldgicos de 2012 a 2013.

_ . 2012 2013
Microrganismo
Abril Julho Novembro Abril Julho Novembro

Microrganismos 30°C (UFC/g) 3,09x10° 3,80x10° 1,5x10* - 3,2x10° -
Leveduras (UFC/g) 6 4,00x10! 4,1x10? - 2,9x10? -
Bolores (UFC/g) 1,00x10! 1,90x10? 9 - 4,0x10! -
Bacillus cereus (UFC/g) <1,0x10! <1,0x10! - <1,0x10! <1,0x10! <1,0x10!
Enterobacteriaceae (UFC/g) <1,0x10! <1,0x10! - - <1,0x10? <1,0x10?
E.coli (UFC/g) - - - - - -
Salmonella (UFC/25g) N&o detetada - - - N&o detetada -
Estafilococos coagulase positivos (UFC/g) <]1,0x10? <1,0x10? - - <1,0x10! -
Clostridium perfringens (UFC/g) - - - - <1,0x10? -
Coliformes (UFC/g) - - - - <1,0x10? -
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Tabela 20 - Resultados obtidos relativos aos dados microbiol6gicos de 2014.

Microrganismo 2014
Janeiro Fevereiro Marco Abril Maio Junho Julho Agosto | Setembro | Outubro | Novembro
Microrganismos 30°C (UFC/g) 2,45x10* | 6,36 x 101 | 9,23x10% | 9,73x10° | 9,09x10% | 1,08x10* | 1,47x10* | 1,08x10* | 3,52 x 10% | 4,24x10° | 1,26x10°
Leveduras (UFC/g) 1,79x10° | 8,86 x 10* | 1,86x10% | 1,40x10° | 4,09x10' | 5,45x10' | 4,09x10' | 5,45x10% | 2,23 x 10% | 1,14x10% | 1,34x10?
Bolores (UFC/g) 2,09x10% | 2,82x 102 | 1,19x10° 1,3x10% | 2,69x10° | 1,68x10° | 6,91x10% | 1,68x10° 9,0 7,0 1,22x10*
Bacillus cereus (UFC/g) - - - <1,0x10* - - - - - - -
Enterobacteriaceae (UFC/g) - - - <1,0x10* - - - - - - -
E.coli (UFC/g) - - - - - - - - - - -
Néo
Salmonella (UFC/25g) - - - - - - - - - - detetada
Estafilococos coagulase positivos (UFC/g) - - - - - - - - - - <1,0x10?
Clostridium perfringens (UFC/g) - - - - - - - - - - <]1,0x10?
Coliformes (UFC/g) - - - - - - - - - - <]1,0x10?
Tabela 21 - Resultados obtidos relativos aos dados microbioldgicos de 2015 a 2016.
. . 2015 2016
Microrganismo
Janeiro Marco Abril Maio Setembro Outubro Novembro Dezembro Janeiro
Microrganismos 30°C (UFC/qg) 1,80x10° 4,50x10° - 2,08x10° 6,00x10° 2,27x10° 1,34x10* 1,35x10* 1,90x103
Leveduras (UFC/g) 3,30x10* 3,40x10* - 1,57x10° 5,25x10? 2,25x10* 1,0x10° 1,21x103 3,80x10?
Bolores (UFC/g) - - - 4,50x10? 6,65x101 8,85x101! 2,56x10? 3,77x101 <1,0x10?
Bacillus cereus (UFC/g) - - <]1,0x10? - - - - - -
Enterobacteriaceae (UFC/g) - - <]1,0x10? - - - - - -
E.coli (UFC/g) - - - - - - - - -
Né&o Né&o N&o Né&o x Néo
Salmonella (UFC/25g) i j detetada | detetada detetada detetada | NP0 detetada | g i
Estafilococos coagulase positivos (UFC/g) - - <1,0x10' | <1,0x10' <1,0x10* <1,0x10? 5,0 <1,0x10* -
Clostridium perfringens (UFC/g) - - <1,0x10' | <1,0x10! <1,0x10! <1,0x10! <1,0x10? <1,0x10* -
Coliformes (UFC/g) - - <1,0x10' | <1,0x10! <1,0x10! <1,0x10! <1,0x10! <1,0x10! -
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Pela analise das tabelas (Tabela 19,20 e 21) verifica-se que ao longo dos varios anos
de analise a bactéria E.coli nunca foi analisada isto porque, a requisicdo deste parametro
s0 é efetuada no caso de haver colonias da bactéria Enterobacteriaceae e, como € possivel
constatar pela andlise das tabelas, esta bactéria nunca esteve presente na amostra de
melaco.

De seguida, serdo apresentados os diversos graficos relativos aos parametros
analisados externamente e internamente. E importante salientar que, s serdo tidos em
conta como valores de referéncias os limites impostos pela empresa Finn Sugar e 0s
limites legislados uma vez que, o presente estudo pretende avaliar em que medida o
melaco produzido na empresa é proprio para consumo humano.

De maneira a facilitar a compreensao dos diversos graficos, estes vao ser divididos
pelos seguintes grupos: Analises Internas; Metais; Compostos do Amdnio Quaternario
(QAC); Toxico; Hidrocarbonetos Aromaticos Policiclicos (PAHS); Dioxinas e Bifenis
Policlorados (PCBs) e Microrganismos. Além disso, apenas serdo representados
graficamente, dentro de cada grupo, os parametros cujos valores deram acima dos limites

quantificaveis (LQ) e caso se justifique.

Analises Internas

Nas seguintes Figuras estardo representados graficamente os seguintes parametros
analisados internamente: Brix, pH, Sacarose, Acucares Totais, Agucares Redutores e
Cinzas Sulfatadas. E importante salientar que, os limites impostos pela empresa Finn

Sugar apenas servirdo de referéncia de setembro a dezembro de 2015, periodo contratual.
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Na Figura 13, é possivel observar a varia¢do do Brix ao longo dos anos. Pela analise do gréafico é possivel verificar que, de uma maneira geral,

os valores estdo dentro da especificacao técnica da empresa e, além disso, vao ao encontro do exigido pela empresa Finn Sugar.
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Figura 13 - Gréafico representativo da variacdo do parametro Brix desde 2012 até 2016.

58



Na Figura 14, é possivel observar a variagdo do pH ao longo dos anos. Apds a analise do grafico verificou-se que, praticamente, todos valores

obtidos estdo dentro da especificacdo técnica da empresa. Por outro lado, analisando o periodo de setembro a dezembro de 2015 verifica-se que

estes se encontram dentro do limite imposto pela Finn Sugar.
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Figura 14 - Gréfico representativo da variagéo do parametro pH desde 2012 até 2016.
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Na Figura 15, é possivel observar a variagdo da sacarose ao longo dos anos, comprovando-se que, & exce¢do do més de margo deste ano, 0s

valores estdo sempre de acordo com 0s requisitos internos.
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Figura 15 - Gréfico representativo da variagdo do parametro Sacarose desde 2012 até 2016.
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Na Figura 16, é possivel observar a variagdo dos agUcares totais ao longo dos anos.
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Figura 16 - Gréfico representativo da variagéo do parametro Aclcares Totais desde 2012 até 2016.
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Observando o grafico da Figura 16, verifica-se que os todos os valores estdo de acordo com o que a empresa definiu, ou seja, todos acima do
valor 47%. Além disso, de setembro de 2015 a dezembro do mesmo ano, estes também se encontram dentro da especificacdo do cliente (Finn
Sugar), a excecdo do més de setembro.

Na Figura 17, é possivel observar a variacao dos aclcares redutores ao longo dos anos.

20,00 +
19,00 P
18,00 -
17,00 -
16,00 -
15,00 -
14,00 - -=+-- Aclcares Redutores Ano 2012
13,00 -
12,00 -
11,00 - -—-&-- Acucares Redutores Ano 2014
10,00 -
9,00
8,00 4 = S~ Gar ST S
700 4 I X ::'“‘\,f*”' oo — Limite RAR < 9%

g’gg 1 *3\’{:::3”"' R Seas S SRy ——— Limite Finn Sugar < 19%
4,00 -
3,00

-=-m-- Aclcares Redutores Ano 2013

Acucares Redutores Ano 2015

AcUlcares Redutores(%o)

- AcUcares Redutores ano 2016

<O © o
N N S &S
\‘b& 4‘2‘@ » ¥ <+ ¥
Q

Figura 17 - Gréfico representativo da variagéo do parametro Aclicares Redutores desde 2012 até 2016.
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Pela analise do grafico, observa-se que os valores, de um modo geral, estdo dentro do limite estipulado pela RAR (<9%) e, por outro lado, estdo
de acordo com os limites impostos pelo cliente. Contudo é possivel verificar que a partir de outubro de 2015, os acUcares redutores passaram a
estar acima do valor de referéncia por dois motivos: origem das ramas utilizadas - a empresa comegou a usar ramas mais econémicas e mais

disponiveis no mercado mas que apresentam uma maior percentagem destes agucares; realizacdo de menos recuperacdes - devido ao elevado

custo energético destas, originando, consequentemente, um melago mais rico em agulcares redutores.

Na Figura 18, é possivel observar a variacdo das cinzas sulfatadas ao longo dos anos.
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Figura 18 - Gréfico representativo da variagéo do parametro Cinzas Sulfatadas desde 2012 até 2016.

Apos a andlise do grafico, averiguou-se que os valores obtidos, quer da empresa quer do cliente, vdo ao encontro do esperado.
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Metais

Nas seguintes figuras, Figura 19 a Figura 21, é possivel observar os graficos relativos

a0s metais arsénio, chumbo e cadmio.
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Figura 19 - Comportamento do metal Arsénio entre 2012 e 2016.

Apo6s a andlise do grafico, é possivel aferir que o metal arsénio apresenta um
comportamento praticamente constante ao longo do periodo de analise. Além disso, o
valor obtido em 2015 estad muito abaixo do limite estipulado pela empresa Finn Sugar.
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Figura 20 - Comportamento do metal chumbo entre 2012 e 2016.

Pela analise do grafico, verifica-se que o metal chumbo, além de apresentar um
comportamento variavel entre 2012 e 2016 apresenta também valores sempre acima do
valor legislado (linhas a verde). E de salientar que a partir de junho de 2015, o limite
passou a ser 0,010mg/kg (linha verde escuro). Quanto ao limite imposto pela Finn Sugar
é possivel constatar no grafico que o metal chumbo esta abaixo desse limite.

Porém, o valor de referéncia adotado € relativo a formulas para lactentes. Como tal,
deve-se ter em consideracéo que o alimento em questao nao sera consumido com a mesma
frequéncia ao longo do dia, como o caso das formulas para lactentes, visto que os bebés
nos primeiros meses de vida apenas ingerem leite ou formulas lacteas. Assim, tendo em
conta que o Melaco serd consumido pela faixa etaria dos adultos/jovens, analisou-se a
legislacdo em vigor e definiu-se outro limite que abrangesse essa faixa. Apos a analise do
Regulamento (UE) n° 2015/1005, apurou-se que o género alimenticio “Alimentos
transformados a base de cereais” era o mais indicado, uma vez que faz parte do nosso dia-
a-dia a ingestdo desse tipo de alimentos, o qual tem um limite de 0,050mg/kg de Pb. E
importante referir que este limite ja se encontra representado no grafico anterior e, por
isso, ndo se justifica a elaboracdo de um novo grafico. Perante a analise do grafico
(considerar a linha cor de laranja representada a tracejado) denota-se que adotando um

limite legislativo menos exigente e que se adequa a faixa etaria que ir& ser o consumidor
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do produto, o metal pesado chumbo continua a ter valores sempre acima do valor
legislado (0,050mg/kg).

Abril Julho Novembro Abril Julho Novembro  Abril Abril Abril
(2012) (2012) (2012) (2013) (2013) (2013) (2014) (2015) (2016)

Cd
— Especificacdo Técnica Finn Sugar (<0,1mg/kg Cd)
Limite legal Reg.629/2008 (<0,050mg/kg Cd)
— Limite legal Reg.488/2014 (<0,040mg/kg Cd)

Figura 21 - Comportamento do metal cAdmio entre 2012 e 2016.

Apos a analise do gréfico, é possivel observar que o metal cadmio apresenta valores
sempre abaixo do limite legislado e que no ano 2015 o valor obtido esta dentro do limite
imposto pela empresa Finn Sugar. E de notar que a partir de janeiro de 2015 o limite legal

adotado passou a ser de 0,040mg/kg (linha verde escura).

Compostos do Amonio Quaternario (QAC)

Relativamente a estes compostos, como ja foi referido anteriormente, apenas se
comecaram a analisar em particular o Cloreto de benzalcénico e o Cloreto de
didecilmetilamonio, a partir de 2013 por exigéncia de um cliente. Tendo em conta que
apenas existem trés resultados para o Cloreto de benzalconico, relativos ao ano de 2013,
2014 e 2015 e, que os valores para o composto Cloreto de didecilmetilamonio (DDAC)
deram sempre abaixo do limite quantificavel (LQ), ndo se justifica a representacdo em
gréafico deste parametro.

Assim, os valores obtidos para o composto Cloreto de benzalcénico no ano 2013, 2014
e 2015 foram 0,099mg/kg, 0,021mg/kg e 0,063mg/kg respetivamente. Perante tais
resultados e, comparando com o valor de referéncia no Regulamento n® 1119/2014 para

a cana-de-acucar (<0,10mg/kg), verificou-se que estes estdo abaixo do limite.
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Toxicos

Na Figura 22 observa-se o grafico relativo ao composto nitrato. Como € possivel
observar, o nitrato ao longo dos anos de analise manteve-se praticamente constante,

encontrando-se sempre muito abaixo do valor legislado.
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Figura 22 - Comportamento do composto nitrato entre 2012 e 2016.

Hidrocarbonetos Aroméaticos Policiclicos (PAHS)

Na Figura 23, observa-se o grafico relativo aos Hidrocarbonetos Aromaticos

Policiclicos e o respetivo valor legislativo.
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Figura 23 - Comportamento dos PAH entre 2012 e 2016.

Pela andlise do grafico, verifica-se que, quer o composto isolado Benzo(a)pireno quer
0 somatorio do Benzo(a)pireno com o Benzo(a)antraceno, com o Benzo(b)Fluoranteno e
com o Criseno , apresentam, na maioria das vezes, valores acima de 1,0ug/kg, ou seja,
valores superiores ao limite méximo indicado no Regulamento n® 835 / 2011. Este limite
estd definido para o género alimenticio “Formulas para lactentes” e para o género
“Alimentos transformados a base de cereais”, ou seja, abrange, de um modo geral, todas

as faixas etarias desde os lactentes, jovens até aos adultos e idosos.

Dioxinas e Bifenis Policlorados (PCBs)

No que diz respeito a estes compostos, a sua representacdo em grafico ndo se justifica
pelo facto de so existirem dois resultados relativos ao ano 2012 e 2013 uma vez que esta
analise deixou de fazer parte do plano geral de controlo, como mencionado anteriormente.
Posto isto, os valores obtidos para o somatério de dioxinas em 2012 e 2013 foram
0,098pg/g e 0,041pg/g, respetivamente e, confrontando com o valor legislado no
Regulamento n° 1881/2006 (< 3,0pg/g de gordura), constatou-se que os valores obtidos
estdo abaixo do limite. O mesmo acontece para 0s valores obtidos para 0 somatorio de
dioxinas e PCBs em 2012 e 2013, 0,125pg/g e 0,052pg/g, respectivamente. Porém, neste
caso o limite méaximo legislado no Regulamento n® 1881/2006 é 6,0pg/g de gordura.
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Microrganismos

Relativamente aos microrganismos, apenas se vao representar em grafico os
microrganismos totais a 30°C, as leveduras e os bolores visto que, para os restantes
microrganismos, o valor deu <1,0x10! UFC/g, ou seja, zero coldnias detetadas. Porém, é
importante salientar que a escala representada nos graficos € uma escala logaritmica, uma
vez que a ordem de grandeza dos valores variava muito, isto ¢, oscilavam entre 10%e 108,
nédo possibilitando o estudo destes parametros usando uma escala com os valores reais.

Na Figura 24, é possivel observar o grafico referente aos microrganismos totais a 30°C.
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Figura 24 - Representacéo gréfica referente ao comportamento dos microrganismos a 30°C ao longo do tempo.

Pela analise do gréafico, verifica-se uma enorme variabilidade, tal como espectavel,
tendo em conta a origem das aguas doces adicionadas no processo. No entanto, apesar de
haver bastante variagdo ao longo do tempo, cerca de metade dos resultados estdo dentro
do valor de referéncia sugerido pelo Instituto Nacional de Saude Dr. Ricardo Jorge. Além
disso, de setembro de 2015 a dezembro de 2015, a excecdo do més de setembro, todos 0s

valores estdo fora do limite imposto pela empresa Finn Sugar.

Na Figura 25, é possivel observar o gréafico referente as leveduras.
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Figura 25 - Representacédo grafica referente ao comportamento das leveduras ao longo do tempo.

Apods a andlise do grafico, verifica-se uma tendéncia similar & observada para os
microrganismos totais a 30°C no que toca a inconstancia de resultados. Esta deve-se
possivelmente ao que ja foi referido anteriormente, origem das dguas doces. Além disso,
é possivel verificar que a maioria dos resultados obtidos esta acima do valor referéncia
indicado pelo Instituto Nacional de Saude Dr. Ricardo Jorge. No que toca ao limite
imposto pela empresa Finn Sugar, observa-se que apenas no més de setembro de 2015 é

que o valor obtido esteve de acordo com o estabelecido, tal como para o parametro

analisado anteriormente, microrganismos totais a 30°C.

Na Figura 26, é possivel observar o gréafico referente aos bolores.
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Figura 26 - Representacéo grafica referente ao comportamento dos Bolores ao longo do tempo.

Perante a analise do gréafico, averiguou-se que o comportamento dos bolores ao longo
dos anos é também muito varidvel, provavelmente, pela mesma razdo apontada
anteriormente e, por outro lado, a maioria destes também se encontra acima do valor
recomendado pelo Instituto Nacional de Saude Dr. Ricardo Jorge. Ainda € possivel
observar que de setembro a dezembro de 2015, somente em novembro € que este

parametro esteve fora do limite imposto pela empresa Finn Sugar.

Apos o estudo de todos estes parametros, detetou-se que alguns, nomeadamente, 0
metal chumbo, os Hidrocarbonetos Aromaticos Policiclicos (PAHS), os microrganismos
totais a 30°C, as leveduras e os bolores apresentavam valores inconstantes e, na maioria
das vezes, acima dos valores de referéncia. Perante tais factos, percebeu-se que seria
importante fazer uma analise global ao processo, de modo a averiguar qual ou quais
poderiam ser 0s eventuais focos da contaminacdo. Para tal, foi necessario numa primeira
abordagem selecionar todas as amostras que constituissem entradas no processo e,
posteriormente, proceder a sua recolha e anélise. Na Figura 27, é possivel observar o
fluxograma geral de produgéo de melaco, onde se evidencia as amostras selecionadas para

analise (rodeadas a vermelho tracejado).
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Para a recolha das amostras, utilizaram-se frascos estéreis de plastico, como se ilustra
na Figura 28. No caso da recolha das diferentes aguas, procedeu-se a esterilizacdo do
ponto de amostragem, ou seja, flamejou-se as torneiras usando alcool etilico e chama.
Este procedimento ndo foi efetuado na recolha dos varios xaropes nem na recolha de
aguas doces pobres, uma vez que estas amostras se encontravam em dep06sitos e, como
tal, a recolha das mesmas foi feita recorrendo a um material auxiliar em aco inox ou em
plastico. E de notar que, em alguns pontos de amostragem considerados relevantes nio se
procedeu a recolha de amostras, como o caso do Depdsito 8, onde se armazena Xarope
de Refinacdo Rejeitado e os Depositos 1 e 2, onde se armazena Xarope de Afinacéo,
devido a falta de xarope nos mesmos ou por terem acesso restrito. Por outro lado,
recolheu-se também uma amostra relativa as Aguas Doces limpas. Estas aguas ndo se
encontram representadas no fluxograma geral da Figura 27, visto que s6 sdo adicionadas
ao processo ocasionalmente, caso ndo haja as outras aguas doces.

p—— L %

Figura 28 - llustracéo do acondicionamento das amostras nos frascos.

No que diz respeito aos parametros analisados, em cada amostra, numa primeira fase
o foco principal foram os pardmetros microbiol6gicos nomeadamente 0s microrganismos
totais a 30°C, as leveduras, os bolores e as bactérias coliformes. Assim, para cada amostra
destacada na Figura 27, realizaram-se dois ensaios em diferentes momentos (1° Ensaio-
04/03/2016; 2° Ensaio-18/03/2016) com o intuito de, posteriormente, se poder fazer uma
analise critica aos resultados.

Na Tabela 22, é possivel observar os resultados obtidos para os dois ensaios realizados
as diferentes amostras. E importante referir que os valores tabelados como <1,0x10!
UFC/g indicam que o numero de colonias detetadas foi igual a O (zero) e, os valores

compreendidos entre 6 e 9 coldnias séo valores estimados.
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Tabela 22 - Compilagéo dos resultados obtidos para as varias amostras retiradas ao longo do processo de producéo de melago.

Parametros
TR Microrganismos Totais a 30°C (UFC/qg) Bolores (UFC/g) Leveduras (UFC/g) Bactérias Coliformes (UFC/qg)
1° Ensaio 2° Ensaio 1°Ensaio . 2° Ensaio | 1° Ensaio 2° Ensaio 1° Ensaio 2° Ensaio

)F:zjr;‘:: d‘jf;‘ggga‘;” <1,0x10* <1,0x10" <1,0x10'  <1,0x10' | <1,0x10'  <1,0x10' | <1,0x10% <1,0x10"
Xarope de Afinagédo 1,5x10° - <1,0x10! - 3,0x10? - <1,0x10?

(o]
)F::ngrc;eg;o DEP2.10 7,1x10° 1,7x10 <1,0x10'  <1,0x10' | <1,0x10! 3 <1,0x10% <1,0x10*

0
:zzzzzr‘i; OEPI 11 1,8x10° 5,1x102 <1,0x10' | <1,0x10% 3 <1,0x10" <1,0x10" <1,0x10"
Xarope de 3°
Recuperagéo (Deposito 3,8x10° >3,0x107 <1,0x10'  <1,0x10? 7 1,1x10° <1,0x10! 2,0x10*
Intermédio 15%)
?gi';g;;";?:}al ” 5,4x10? 2,8x10° 3 <1,0x10' | 1,3x10° | 1,8x107 <1,0x10! <1,0x10*
Agua Quente <4 <1 <1 <1 <1 <1 <1 <1
Aguas Doces pobres >3,0x107 >3,0x107 4 5,8x10? >1,5%10% >1,5%10° >1,5x10° >1,5%x10°
Aguas Doces limpas 1,0x10? 2,2x10? <1 <1 <1 <1 <1 <1
Agua 3,7x10* 8 <1 <1 <1 <1 <1 <1
ﬁ;’:ﬁ;ﬂtrﬁ;‘;zde 2,0x10° 4,8x10° <1 <1 <1 <1 <4 <4

12 DEP. = Deposito
13 A recolha desta amostra foi feita antes de se proceder & uniformizacdo do pH e Brix.



Apos a analise da tabela, é possivel constatar que as amostras destacadas a verde,
nomeadamente o Xarope de Refinacdo Rejeitado, a agua quente, as aguas doces limpas e
a agua, adicionada no final do processo, ndo sdo responsaveis pela contaminagdo do
melago.

Perante os resultados obtidos, o potencial foco da contaminacdo séo as dguas doces
pobres adicionadas ao longo do processo, destacadas a vermelho. Tal facto deve-se
origem das mesmas, fossa da fabrica (agua resultante das lavagens do chédo da fabrica).

Por outro lado, € possivel verificar que o concentrado de nanofiltracdo, apesar de ter
uma menor carga microbiana, no que toca aos microrganismos totais a 30°C, em
comparagdo com as aguas doces pobres, podera também ser responsavel pela
contaminacdo do melaco.

E de notar que a amostra “Xarope de 3* Recuperagio” teve valores completamente
distintos nos dois ensaios realizados isto porque, ao longo do processo, podem ser
adicionadas as aguas doces pobres ou as limpas, caso ndo haja as aguas doces pobres,
alterando, consequentemente, os valores obtidos para os diferentes parametros
microbioldgicos. Além disso, é também possivel observar na tabela que, focando somente
os resultados do 2° Ensaio, o facto de a carga microbiana ser superior na amostra Xarope
de 3% Recuperacgdo, podera refletir-se na amostra de Melaco Final (DEP.14). Assim, o
valor obtido para o parametro microrganismos totais a 30°C na amostra de Melaco Final
foi de 2,8x10° UFC/g, muito inferior ao valor obtido para a amostra Xarope de 32
Recuperagdo (> 3,0x10” UFC/g), tal como o esperado, tendo em conta a adigio de cal no
deposito intermédio 15. Este valor encontra-se acima da recomendagdo do Instituto
Nacional de Satde Dr. Ricardo Jorge (satisfatério <10* UFC/g). Contudo, e uma vez que
os resultados obtidos nos dois ensaios ndo sdo concordantes, recomenda-se a realizacdo
de mais um ensaio, a fim de comprovar o efeito da cal na diminui¢io da carga microbiana.

Quanto ao Xarope de Afinacao, destacada a amarelo na tabela, sera necessario realizar
pelo menos mais um ensaio, de modo a avaliar se esta amostra podera ou ndo estar na
origem da contaminacdo do melaco.

Ainda ¢ de notar que as restantes amostras (Xarope de 12 Recuperacdo e Xarope de 22
Recuperacao) provém do processo de producao e, consequentemente, estdo contaminadas
pelas aguas doces pobres. Porém, observa-se, em ambos 0s ensaios realizados, uma
descida da carga microbiana, para o0 parametro microrganismos totais a 30°C,

possivelmente devido ao bindmio de T°tempo utilizados nas cozeduras (12 Recuperacéo
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- 75°C/3h; 22 Recuperagdo - 75°C/6h). Deste modo, serd necessario pelo menos mais um
ensaio para avaliar se a mesma tendéncia se mantéem.

Posto isto, decidiu-se por um lado voltar a analisar os parametros microbioldgicos para
as amostras: Xarope de Afinagédo, Xarope de 12 Recuperagédo, Xarope de 22 Recuperagéo,
Xarope de 32 Recuperacdo e Melaco Final e, por outro, seguir um procedimento
semelhante para detetar 0/0s eventuais focos da contaminacdo do melaco no que toca aos
parametros quimicos.

Assim, a fim de decidir quais as amostras mais pertinentes, analisou-se novamente
todo o processo de produgéo de melago e apurou-se que havia trés pontos de amostragem,
numa primeira fase, considerados pertinentes nomeadamente o Xarope de Afinacao, as
Aguas Doces Pobres e o Concentrado de nanofiltracio. Apos a selecdo procedeu-se a
recolha das amostras, como descrito anteriormente, e procedeu-se a sua analise.

Na Figura 29, é possivel observar o fluxograma geral de producdo de melago com as
amostras selecionadas para analise. As amostras em que 0s parametros analisados foram
somente 0s microbioldgicos estdo destacadas a amarelo tracejado, a vermelho tracejado
encontram-se as amostras em que se analisaram 0s parametros quimicos e a laranja

tracejado as amostras onde se analisaram ambos 0s parametros.
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A escolha do Xarope de Afinacdo teve como base o facto de este conter varios
auxiliares tecnoldgicos, provenientes do processo de refinacdo de aglcar. Quanto ao
Concentrado de nanofiltracio e as Aguas Doces Pobres, tendo em conta as suas origens,
constatou-se que poderiam ser potenciais focos de contaminagao quimica.

Relativamente aos parametros quimicos analisados, selecionaram-se 0s parametros
para qual os valores obtidos na amostra de melaco final ao longo de varios anos de analise
estiveram acima dos valores de referéncia tais como, o metal pesado Chumbo e o0s
Hidrocarbonetos Aromaéticos Policiclicos (PAHS).

Na Tabela 23, é possivel observar os resultados obtidos para as diferentes amostras no
que toca aos parametros microbioldgicos. E importante referir que os valores tabelados
como <1,0x10' UFC/g indicam que o niimero de colonias detetadas foi igual a 0 (zero) e,
os valores compreendidos entre 6 e 9 colonias sdo valores estimados. Além disso, nesta
tabela encontram-se também os valores obtidos nos ensaios anteriores para as amostras
Xarope de Afinacéo, Xaropes de 12,22 e 3% Recuperacdo e Melaco Final, para facilitar a

discussdo dos resultados.
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Tabela 23 - Compilagéo dos resultados obtidos nos trés ensaios relativos aos parametros microbioldgicos para as varias amostras retiradas ao longo do processo de
producéo de melago.

Parametros
Microrganismos Totais a 30°C - .
Amostras (UFClg) Bolores (UFC/g) Leveduras (UFC/g) Bactérias Coliformes (UFC/g)
1°Ensaio . 2°Ensaio | 3°Ensaio | 1°Ensaio 2° Ensaio 3° Ensaio 1° Ensaio 2° Ensaio 3° Ensaio 1° Ensaio 2° Ensaio | 3° Ensaio

Xarope de Afinac&o 1,5x10° 3,8x10? - <1,0x10' = <1,0x10* - 3,0x10? <1,0x10* - <1,0x10'  <1,0x10!

(o]
Xaropede 1° 74x10°  1,7x10° | 92x10° | <10x10' = <1,0x10' = <10x10' | <1,0x10! 3 5 <1,0x10' | <1,0x10' = <1,0x10
Recuperacgdo DEP*.10

[o]
Xarope de ? ” 1,8x10° 5,1x102 1,5x10% <1,0x10! <1,0x10* 8 3 <1,0x10! 3 <1,0x10* <1,0x10* <1,0x10!
Recuperacdo DEP-.11
Xarope de 3°
Recuperacéo (Deposito 3,8x10%  >3,0x107 2,4x10* <1,0x10' = <1,0x10' = <1,0x10% 7 1,1x10° 2,3x10? <1,0x10* 2,0x10* = <1,0x10!
Intermédio 15%)
Melago Final 54x10°  2,8x10° | 1,8x10° 3 <1,0x10" 8 13x10°  18x102  15x10° | <lO0x10' = <10x10' = <1,0x10%
(Depésito Final 14)

Apos a anélise da tabela é possivel averiguar que o Xarope de Afinacdo, apesar de apresentar alguma carga microbiana no que toca ao parametro

Microrganismos Totais a 30°C, ndo sera uma amostra relevante em termos de contaminagdo do produto final.

Relativamente aos Xaropes de 12, 22 e 32 Recuperacdo constatou-se que podera existir uma correlacdo entre o bindmio T°/tempo utilizado em

cada cozedura e a diminuicdo da carga microbiana. Antes de proceder a analise de resultados é importante referir, novamente, que o binomio de

TO/tempo para a cozedura do Xarope de 12 Recuperacdo € de 75°C/3h, para a do Xarope de 22 Recuperacdo é de 75°C/6h e a do Xarope de

3%Recuperacao é de 75°C/4h.

14 DEP = Deposito
15 A recolha desta amostra foi feita antes de se proceder & uniformizacdo do pH e Brix.
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Comecando por uma analise geral aos valores obtidos para os Xaropes de 1% e 22
Recuperacdo, verifica-se que o parametro Microrganismos Totais a 30°C é o que
apresenta maior oscilacdo de valores e o Unico para o qual alguns ensaios apresentaram
valores acima do valor de referéncia (<10* UFC/g). Focando somente este pardmetro,
para estas duas amostras, observa-se uma diminui¢do da carga microbiana no 1° e 2°
Ensaio mas um aumento no 3° Ensaio. O aumento observado no 3° Ensaio poderd,
eventualmente, ter sido provocado por uma contaminacdo cruzada. Porém, a fim de se
poder correlacionar o fator bindbmio T%tempo com a diminui¢do da carga microbiana,
sera necessario realizar mais andlises, durante um periodo de tempo, a fim de criar um
grafico que permita verificar se existe ou ndo tal tendéncia.

Analisando agora os resultados obtidos para os Xaropes de 2% e 3% Recuperagdo
verifica-se que existe um aumento da carga microbiana, no que toca ao parametro
Microrganismos Totais a 30°C, do Xarope de 22 para o Xarope de 3% Recuperagdo, nos
trés ensaios realizados. Tendo em conta que o xarope de 3% Recuperacao é feito com parte
da massa do Xarope de 22 Recuperacdo e no mesmo tacho de vacuo, o que varia nesta
cozedura é o fator de bindmio T%tempo (Xarope de 22 Recuperagdo-75°C/6h; Xarope de
32 recuperagdo-75°C/4h) e o ponto de amostragem. Os Xaropes de 12 e 22 Recuperagao
estdo armazenados em depositos fechados, j& o Xarope de 3% Recuperacdo esta
armazenado num dep0sito que se encontra aberto. Assim, o que eventualmente propicia
0 desenvolvimento microbiano é o facto de o depoésito ser aberto, pois facilita a
contaminacdo cruzada e, por outro lado, permite uma maior incorporacao de oxigénio,
possibilitando o desenvolvimento das bactérias aerdbias. Além disso, a falta de
higienizagio do depdsito bem como a adicdo de Aguas Doces Pobres, podera levar a
contaminacdo do xarope Contudo, é importante salientar que apds as cozeduras 0s
xaropes em questdo poderdo apresentar uma carga inferior aquela que se observa nos
resultados obtidos, isto porque a recolha das amostras é feita nos respetivos depésitos
onde estes sdo armazenados e, no caso da limpeza destes depdsitos ndo ser regular
poderdo, consequentemente, contaminar 0s varios xaropes.

Focando a analise no Xarope de 3% Recuperacao e na amostra de Melaco Final denota-
se que existe uma diminuicdo da carga microbiana nos dois Gltimos ensaios para 0
pardmetro Microrganismos Totais a 30°C. O Xarope de 3% Recuperagdo antes de ser
encaminhado para o deposito final (DEP.14) é uniformizado em termos de pH e Brix
através da adicdo de cal, 4gua e concentrado de nanofiltracdo no depdsito intermédio

(DEP.15). Assim, tendo em conta a adi¢do de cal e de concentrado de nanofiltracéo, (agua
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rica em sal) seria de esperar que a carga microbiana no Melago Final fosse inferior
comparativamente a observada para a amostra de Xarope de 3* Recuperacéo. Tal facto é
observado no 2° e 3° Ensaio mas ndo no 1° Ensaio. Porém, apesar de haver reducgéo da
carga microbiana na amostra de Melago Final esta ainda apresenta valores, em ambos 0s
ensaios, acima do valor recomendado pelo Instituto Nacional de Saude Dr. Ricardo Jorge
(satisfatorio <10* UFC/g). Isto porque, como visto anteriormente, a amostra do
concentrado de nanofiltracdo apresenta uma carga microbiana acima do valor de
referéncia, impossibilitando dessa forma a diminuicdo da carga microbiana para niveis
aceitaveis na amostra de Melaco Final. Além do mais, como ja foi referido, o proprio
depdsito podera contaminar a amostra.

Desta forma, serd necessario realizar mais ensaios a fim de se poder comprovar a
relacdo da adicdo de cal e concentrado de nanofiltragdo com a diminuigdo da carga
microbiana. E também possivel observar na tabela que as leveduras apresentam um
comportamento irregular ao longo dos trés ensaios realizados. No 1° Ensaio houve um
aumento, no 2° Ensaio uma diminuicdo e no 3° Ensaio voltou haver um aumento do
numero de leveduras. E de notar que na amostra de Melaco Final, este parametro esteve
sempre acima do valor recomendado pelo Instituto Nacional de Saude Dr. Ricardo Jorge
(satisfatorio <10? UFC/g).

Quanto as bactérias coliformes apenas se detetou a sua presenca no 2° Ensaio na
amostra de Xarope de 32Recuperacio, para qual o valor foi 2,0x10* UFC/g, superior ao
valor de referéncia (<10* UFC/g). A contaminagdo desta amostra com estas bactérias
podera ter ocorrido durante o processo de recolha da mesma. No que diz respeito a
amostra de Melago Final, ndo foi detetada a presencga destas bactérias em nenhum dos
ensaios realizados.

Posto isto, a oscilacdo de valores entre os diferentes ensaios para as diferentes amostras
pode ter diferentes origens, como foi sendo referido ao longo da discussao, ja que o
processo apresenta uma enorme variabilidade. Esta variabilidade, de uma forma sucinta,
deve-se a adicdo de amostras evidenciadas como potenciais focos de contaminacdo
microbiologica, a baixa frequéncia de higienizacao do equipamento e devido a alguns dos
depdsitos de armazenamento serem arejados, possibilitando a contaminacdo das

amostras.
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Na Tabela 24, é possivel observar a compilacdo dos resultados obtidos para as diferentes amostras relativamente aos parametros quimicos.

Tabela 24 - Compilagdo dos resultados obtidos relativos aos parédmetros quimicos para as varias amostras retiradas ao longo do processo de producdo de melacgo.

Paréametros
Amostras Hidrocarbonetos Aromaticos Policiclicos (ug/kg)
- : Chumbo (mg/k
Benzo(a)antraceno Benzo(a)pireno Benzo(b)Fluoranteno Criseno T(PAHSs)® (mg/ko)
1° Ensaio 1° Ensaio 1° Ensaio 1° Ensaio 1° Ensaio 1° Ensaio
Xarope de 0,88 0,56 0,53 0,68 2,65 0,039
Afinacdo
Aguas Doces <LQ (1,0) <LQ (1,0) <LQ (1,0) <LQ (1,0) - 0,000024
Pobres'’
Conce_ntrado de <LQ (1,0) <LQ (1,0) <LQ (1,0) <LQ (1,0) - 0,000022
nanofiltragio!’
Mel‘_eu;o Einal 15 1,1 1,0 1,4 5,0 0,045
(Deposito Final 14)

Pela analise da tabela, é possivel aferir que as Aguas Doces Pobres e o Concentrado de Nanofiltragdo ndo sdo os potenciais focos de
contaminacdo quimica.
Perante os valores obtidos, o Xarope de Afinacdo podera ser um potencial foco de contaminacéo quimica, no entanto sera necessario no minimo

realizar mais um ensaio para avaliar a situacao.

16 ¥[Benzo(a)pireno, Benzo(a)antraceno,Benzo(b)fluoranteno,Criseno]
17 Considerou-se -a pagua pura= 1Kg/L para converter os valores obtidos em pg/L para mg/Kg
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Como é possivel observar na Tabela 24, o benzo(a)pireno na amostra Xarope de
Afinacdo apresentou um valor abaixo do valor legislativo (<1pg/kg), ja o somatoério dos
Hidrocarbonetos Aromaticos Policiclicos deu um valor superior ao valor de referéncia
(Z1pg/kg). Quanto ao pardmetro metal chumbo, este esta fora do limite estabelecido
(<0,010mg/kg — formulas para lactentes).

Relativamente a amostra de Melaco Final, tanto o benzo(a)pireno como o somatorio
dos hidrocarbonetos aromaticos policiclicos estdo fora do limite legislado (<1ug/kg),
assim como o metal chumbo.

E ainda possivel observar na tabela que os valores obtidos para a amostra de Melago
Final foram o dobro, para os PAHs, em comparacédo aos valores obtidos para a amostra
de Xarope de Afinacdo. Deste modo, sera necessario voltar a analisar todo 0 processo e
tentar perceber se existird mais algum foco de contaminacdo quimica, visto que 0s
resultados indicam essa possibilidade.

Para atingir esse fim optou-se, inicialmente, por apurar as possiveis fontes de
contaminacdo do Xarope de Afinagéo e outras fontes que pudessem levar a contaminacgéo
do Melago com os compostos quimicos em questao.

Relativamente a contaminacdo quimica do Xarope de Afinagdo, apurou-se que as
possiveis origens quanto ao parametro metal pesado chumbo sdo a matéria-prima, Rama
de Cana-de-Acucar, e a enzima Dextranase, adicionada no processo de refinacdo de
acucar. Além disso, a Cal hidratada também podera contaminar o Melagco com metal
pesado chumbo.

No que diz respeito aos Hidrocarbonetos Aromaticos Policiclicos estes podem advir

da matéria-prima e dos gases da exaustdo das caldeiras.

Posto isto, decidiu-se a analisar os Xaropes de 12 e 22 Recuperacdo, antes do seu
armazenamento para avaliar estas amostras, em termos microbioldgicos, logo apés a
cozedura. Com estes novos ensaios, pretendeu-se também averiguar se os valores obtidos
para estas amostras nos ensaios realizados anteriormente sao superiores devido a falta de
higienizacdo dos depdsitos. E importante referir que ndo foi possivel fazer a recolha da
amostra de Xarope de 3% Recuperacao, uma vez que no periodo da recolha das amostras
néo estava a ser feita uma cozedura de 32 Recuperacéo.

Em termos quimicos, mandou-se analisar novamente o Xarope de Afinacédo e, por
outro lado, a Cal Hidratada, a Rama de cana-de-agucar quer a que se encontra armazenada

bem como, a que chega a RAR Acucar, antes do armazenamento e 0 pd preto que se
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encontrava nas paredes do armazém da rama. Isto porque, a Rama quando chega a
empresa é descarregada e armazenada num armazém destinado a esse fim e podera ficar
contaminada com os PAHSs, devido aos diversos gases libertos pela pa mecéanica. A funcdo
desta pa é transportar a rama para outro compartimento para 0 processo de producéo de
acucar (Figura 30).
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Figura 30 - llustracéo do transporte da rama para o processo de producéo.

Desse modo, iré ser feita uma analise a matéria-prima antes e apds o armazenamento,
para ver em que medida a utilizacdo da pa mecénica influéncia. Ainda sera analisado o
Xarope de Refinacdo Rejeitado, visto que este é obtido ap6s a etapa da carbonatacgéo.
Nesta etapa ha incorporacdo de CO>, proveniente da exaustdo dos gases das caldeiras, o
que poderé levar a contaminacdo de melago com os PAHSs e, por outro lado, esta amostra
também podera, eventualmente, estar contaminada com chumbo, ja que se utiliza cal na
carbonatacéo e parte deste pode néo ficar retido nas lamas de carbonatacdo formadas nesta
etapa.

Apos a selecdo procedeu-se a recolha das amostras, como descrito anteriormente, e a
sua analise. No que diz respeito a Rama de cana-de-agucar e ao po preto, ambas foram
recolhidas para um saco esterilizado. No caso da Rama utilizou-se um copo em inox para
esse fim e no caso do po preto recorreu-se a uma escova de aco para raspar as paredes. O
p6 foi previamente recolhido para um recipiente em plastico e, posteriormente,

transferido para a devida embalagem. Na Figura 31 é possivel observar o armazem onde
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é armazenada a rama e na Figura 32 observa-se 0 acondicionamento das amostras

referidas anteriormente nos devidos sacos.

TORIO INT
Amostra: Rama LABORATORIO INTE

(Armazém) e Dbt
B | pais ce Origem = Amostra: Fuligem Armaze

em
A Rama

Data da Recolha el | Data da Recolh: Data da Recolha; 2016106103

Figura 32 - llustracéo do acondicionamento das amostras, Rama e PG preto, nos respetivos sacos.

Nas seguintes tabelas, Tabela 25 e 26, é possivel observar os resultados obtidos para
0s Xaropes de 12 e 22 Recuperacéo. Estas amostras foram recolhidas logo apos a cozedura,
antes do armazenamento nos respetivos depdsitos 10 e 11. Em ambas as tabelas
encontram-se também os resultados obtidos nos ensaios anteriores para facilitar a analise

e discussdo dos mesmos.
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Tabela 25 - Compilagéo dos resultados obtidos relativos aos parametros microbioldgicos, Microrganismos Totais e Bolores, para os Xaropes de 1% e 22 Recuperagao.

Parametros
Microrganismos Totais a 30°C (UFC/g) Bolores (UFC/g)
Amostras Ap6s armazenamento (Depositos) Apbs cozedura Ap6s armazenamento (Depositos) Apbs cozedura
1° Ensaio 2° Ensaio 3° Ensaio 4° Ensaio 1° Ensaio 2° Ensaio 3° Ensaio 4° Ensaio
Xarope de 1° Recuperacédo 7,1x10° 1,7x10* 9,2x10° 1,6x10* <1,0x10! <1,0x10! <1,0x10! <1,0x10!
Xarope de 2° Recuperagdo 1,8x10° 5,1x102 1,5x10* 1,5x10% <1,0x10? <1,0x10* 8 <1,0x10!

Tabela 26 - Compilagdo dos resultados obtidos relativos aos parédmetros microbiolégicos, Leveduras e Bactérias Coliformes, para os Xaropes de 12 e 22 Recuperagao.

Parémetros
Leveduras (UFC/g) Bactérias Coliformes (UFC/g)
Amostras Ap6s armazenamento (Depositos) Ap6s cozedura Ap6s armazenamento (Depositos) Ap6s cozedura
1° Ensaio 2° Ensaio 3° Ensaio 4° Ensaio 1° Ensaio 2° Ensaio 3° Ensaio 4° Ensaio
Xarope de 1° Recuperagéo <1,0x10? 3 5 <1,0x10* <1,0x10' | <1,0x10! <1,0x10? <1,0x10*
Xarope de 2° Recuperagio 3 <1,0x10! 3 3 <1,0x10' = <1,0x10! <1,0x10! <1,0x10*




Pela analise da Tabela 25 verifica-se que, para o parametro Microrganismos Totais a
30°C, a carga microbiana encontra-se, sensivelmente, na mesma ordem de grandeza quer
para a amostra recolhida logo apés a cozedura quer nas amostras recolhidas apos
armazenamento. Como tal, perante o resultado obtido no 4° Ensaio ndo é possivel
correlacionar o aumento da carga microbiana com a ma higienizacdo dos depdsitos de
armazenamento. Contudo, € importante salientar que a recolha das amostras néo ¢ feita
da forma mais adequada, devido aos acessos complicados, podendo originar a
contaminacdo cruzada e, além disso, como ja foi referido inimeras vezes, a adicdo de
aguas doces pobres potencia a contaminacdo das amostras. Sendo assim, seria importante
realizar novos ensaios logo apds a cozedura e ver se 0s resultados apresentam a mesma

tendéncia.

No que toca aos parametros quimicos analisados para as varias amostras, é possivel
observar, na Tabela 27, os resultados obtidos. Nesta tabela é também possivel observar
os resultados obtidos no 1° ensaio para a amostra Xarope de Afinacdo de modo a facilitar,

numa fase posterior, a discussdo dos mesmos.
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Tabela 27 - Compilagéo dos resultados obtidos relativos aos parédmetros quimicos para as varias amostras retiradas ao longo do processo de producao de melago.

Amostras

Parametros

Hidrocarbonetos Aromaticos Policiclicos (ug/kg)

Chumbo (mg/kg)

Benzo(a)antraceno Benzo(a)pireno Benzo(b)Fluoranteno Criseno T(PAHSs)®
1° Ensaio 2° Ensaio 1°Ensaio = 2°Ensaio | 1°Ensaio 2° Ensaio 1° Ensaio 2° Ensaio 1°Ensaio = 2° Ensaio | 1° Ensaio 2° Ensaio
Xarope de Afinacio 0,88 0,31 0,56 0,38 0,53 0,27 0,68 0,36 2,65 1,32 0,039 0,025
Cal Hidratada - - - - - - - - - - - 0,010
Xarope de Refinagdo ; <LQ (0,10) , 0,12 . <LQ (0,10) - <LQ (0,10) - 0,12 - <LQ (0,005)
Rejeitado
Antes do - <LQ (0,10) - 0,14 - <LQ (0,10) - <LQ (0,10) - 0,14 - <LQ (0,005)
Ramade | armazenamento
cana-de-
acucar Apbs o . 0,11 - 0,13 - <LQ (0,10) - 0,11 - 0,35 - -
armazenamento
Pé preto (paredes do ) 52 ) 25 ) 29 _ 98 _ 20.5 _ )
armazém da rama)

Pela analise da tabela é possivel aferir que o Xarope de Afinacdo é um dos potenciais focos de contaminagdo quimica do melago. Relativamente

a Cal Hidratada, esta apresenta um teor de chumbo de 0,010mg/kg, ou seja, esta no limite estipulado e, como tal, esta amostra podera ser também

uma das fontes de contaminagéo.

18 ¥[Benzo(a)pireno, Benzo(a)antraceno,Benzo(b)fluoranteno,Criseno]
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Quanto ao Xarope de Refinagdo Rejeitado, perante os resultados obtidos, verifica-se
que esta amostra possivelmente ndo constitui perigo para o processo de producdo de
melaco. Isto porque, para o metal pesado chumbo o valor foi <LQ (0,005mg/kg Pb) e
relativamente aos PAHSs, tanto o benzo(a)pireno como o somatério dos Hidrocarbonetos
Aromaticos Policiclicos, apresentaram valores abaixo do limite legislativo (<1pug/kg). E
de notar que este xarope é obtido ap0s a etapa da carbonatacdo, onde ocorre 0 processo
de filtracdo. Assim, com este ensaio é possivel verificar que apesar da adicédo de cal na
etapa da carbonatagdo, o chumbo existente na mesma fica retido nas lamas de
carbonatacdo durante o processo de filtracdo. Além disso, é possivel observar que os
valores obtidos de PAHs foram ligeiramente inferiores aos valores obtidos para a rama.
Deste modo, estes resultados evidenciam a eficiéncia do processo de filtracdo na reducao
dos mesmos. No entanto, serd no minimo necessario realizar mais um ensaio de modo a
avaliar esta situacao.

Focando os resultados obtidos para a Rama, denota-se um ligeiro aumento dos PAHs
na amostra de Rama armazenada comparativamente a amostra de Rama antes do
armazenamento. E de notar que o pd preto recolhido das paredes do armazém apresentou
teores de PAHs muito superiores em relagdo aos valores obtidos para a rama que se
encontrava armazenada. Esta divergéncia de valores podera dever-se ao curto tempo de
residéncia da rama no armazém. Contudo, apenas se fez uma andlise para cada uma destas
amostras e, desse modo, seria necessario realizar mais ensaios.

Posto isto, seria necessario, por um lado, realizar novos ensaios para as amostras
citadas anteriormente e, por outro, avaliar novamente todo o processo de producgéo, de
modo a averiguar se poderdo existir mais alguns focos de contaminagdo com estes

parametros quimicos.
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Capl’tulo 5 — Conclus&o

A presente dissertacdo inseriu-se no ambito de um projeto de final de curso realizado
na empresa RAR Acucar para conclusdo do Mestrado em Tecnologia e Ciéncia Alimentar
pela Faculdade de Ciéncias da Universidade do Porto em parceria com a Universidade do
Minho. O projeto incidiu sobre a validacdo do Estudo de Seguranca Alimentar inerente a
producdo do Melaco e, consequentemente, provar que este é préprio para consumo
humano.

O trabalho desenvolvido ao longo do estagio, de uma maneira geral, baseou-se na
divisdo de duas grandes areas, uma direcionada para a aquisicdo de conhecimentos
relacionados com o processo geral de producdo de acUcar e de melago e a outra, por sua
vez, relacionou-se com o Estudo de Seguranca Alimentar do Melago.

Relativamente ao processo de producdo de agucar, este visa a remocao das impurezas
e, quando necessario, dos corantes naturais da matéria — prima, Rama de Cana-de-Acucar,
de maneira a garantir um produto alimentar de elevada qualidade e seguranca para 0
consumidor. Durante a producgédo de agucar resultam inUmeros xaropes que apresentam
um teor consideravel de agucar. Por razdes econdmicas, € necessario recuperar 0 maximo
teor possivel desse agucar e, como tal, existe um setor na Refinaria destinado a esse fim
conhecido como Setor da Recuperacédo de AcUcar.

Neste setor procede-se a uma série de cristalizacdes repetidas dos xaropes e Aguas
Doces excedentes de modo a recuperar 0 maximo teor de sacarose dos mesmos. Deste
processo resultam agucares, que sdo dissolvidos e enviados para o inicio do processo de
refinacdo e xaropes, com teores de pureza cada vez mais baixos (baixo teor em sacarose).
O Melaco é o xarope da recuperagdo cuja extracdo de aglcar ja ndo é economicamente
rentavel. Este tem uma coloracao castanho-escura, € viscoso e apresenta um baixo teor
em sacarose.

O Melago é um subproduto da refinaria que devido a sua constituicdo pode ser
utilizado em diversas aplicacdes, nomeadamente, para consumo humano. E importante
referir que actualmente o melaco produzido na RAR Acucar é vendido para ra¢do animal
e para a inddstria transformadora e, como tal, a sua utilizacdo direta na alimentagdo

humana seria uma mais valia para a empresa. Porém, para este ser proprio para consumo
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humano tem de atender a legislacdo em vigor. Apés a andlise dos valores obtidos, ao
longo de varios anos, para os diversos parametros na amostra de Melaco Final constatou-
se que no caso dos parametros analisados internamente (Brix, pH, Sacarose, Aclcares
Totais, Agucares Redutores e Cinzas) estes, de um modo geral, estdo dentro dos valores
estipulados.

Quanto aos parametros analisados externamente, verificou-se que alguns se
encontravam acima dos valores de referéncia tais como os Hidrocarbonetos Aromaticos
Policiclicos, o metal pesado Chumbo, os microrganismos totais a 30°C, as leveduras e 0s
bolores. Deste modo, concluiu-se que o Melago produzido atualmente na RAR Acucar
ndo pode ser considerado préprio para consumo humano. Contudo, tendo em conta que a
empresa pretende que tal produto possa ser comercializado para esse fim, decidiu-se
apurar quais poderiam ser os eventuais focos da contamina¢do quimica e microbioldgica.
Para tal, foi necessario fazer este estudo por fases. Na primeira fase o foco principal foi
detetar a origem da contaminacdo microbioldgica e, apds a selecdo das amostras
consideradas potenciais fontes de contaminacdo, conclui-se que as dguas doces pobres,
adicionadas ao longo do processo da recuperagdo, bem como o concentrado de
nanofiltragdo, eram os focos de contaminagdo. Numa fase posterior decidiu-se seguir o
mesmo procedimento mas neste caso para detetar o/os focos de contaminagdo quimica.
Apos a analise dos resultados obtidos conclui-se que os possiveis focos de contaminacao
sdo o Xarope de Afinacdo, a Cal Hidratada e a Rama de cana-de-agucar, devido as
condigOes de armazenamento.

Perante tais factos, constatou-se que sera necessério fazer alteracdes pontuais ao
processo, de modo a ir ao encontro do objetivo deste estudo. Para esse efeito, a empresa
definiu medidas que permitam resolver os problemas identificados e que sejam
economicamente rentaveis.

A fim de resolver os problemas detetados a nivel microbiol6gico, averiguou-se que
seria importante deixar de usar as Aguas Doces pobres ao longo do processo de
Recuperacdo e o Concentrado de Nanofiltracdo. Além disso, verificou-se que seria
relevante efetuar a higienizacdo dos equipamentos com maior frequéncia. No entanto,
concluiu-se que ndo seria possivel deixar de usar estas amostras porque a quantidade que
se gera de ambas € elevada e, no caso de ndo se colocar no processo melaco, teriam de
ser rejeitadas para a ETAR causando outros problemas.

Assim, a empresa decidiu que a melhor solugo, para resolver o problema das Aguas

Doces pobres, sera fazer um investimento em equipamentos que permitam o tratamento
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das mesmas, com o0 objetivo de as introduzir no inicio do processo de refinagdo para a
dissolucao da rama. Quanto ao Concentrado de Nanofiltracdo, encontra-se em estudo a/as
possiveis solugdes. Posto isto, a estratégia delineada pela empresa € a seguinte:
Higienizac&o geral dos equipamentos, exclusdo das Aguas Doces pobres do processo de
producéo de Melago e continuar com a adi¢cdo do Concentrado de Nanofiltragéo, dado
(ue este apresentou uma carga microbiana bastante inferior & das Aguas Doces. Contudo,
é importante salientar que s6 apds a implementacéo deste plano e a realizacdo de novos
ensaios é que se podera averiguar se 0 mesmo é viavel.

No que diz respeito aos problemas encontrados a nivel quimico, a empresa estd a
analisar a situacdo devido as caracteristicas do melaco (elevada viscosidade face aos
restantes licores produzidos na refinacdo). Focando o caso do metal pesado chumbo, as
solugdes em estudo s@o o0 uso de agentes quelantes, para complexar o metal, ou uso de
filtros com porosidade adequada. Quanto aos PAHS seré necessario, por um lado, avaliar
novamente todo o processo de producdo, de modo a verificar se poderdo existir mais
alguns focos de contaminacdo com estes compostos e, por outro, realizar novos ensaios,
visto que para algumas amostras apenas se efetuou um ensaio e no caso da amostra da
Rama armazenada, o curto tempo de residéncia no armazém podera ter influenciado os
resultados obtidos.

Para finalizar, apos a implementacdo de todas as alteragdes citadas anteriormente, sera
de todo importante a realizacdo de novos ensaios para avaliar em que medida as solucGes

adotadas foram suficientes e se sera necessario outras alteracfes pontuais ao processo.
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ANnexos

Meétodo de analise — Determinacao de pH

1. Ambito
Este método permite a determinacdo do pH de todos os produtos de aglcar obtidos

durante o processo de refinagéo.

2. Equipamento
Medidor de pH:

Deve ter um erro méaximo admissivel de 0,01 unidades de pH;

Elétrodo de vidro combinado;

Agitador e barra magnética;

3. Modo de proceder

3.1. Calibracéo do medidor de pH

Calibrar o medidor de pH com duas solugdes padrdo, sendo uma a de pH =7,0
e a outra de forma a englobar o valor de pH esperado na analise;

Calibrar o medidor de pH com essas solu¢Bes padrdo segundo o método
operativo do equipamento onde é efetuada a analise. E necessario manter uma
agitacdo constante das solucBes durante a medicao e calibracdo, podendo para

tal utilizar-se um agitador magnético;

3.2. Lavagem dos elétrodos

Lavar os elétrodos com agua destilada;

Lavar os elétrodos com a amostra a analisar;

3.3. Preparacdo da amostra

No caso de amostras sélidas ou de solugdes que apresentem viscosidades
elevadas, deve-se efetuar uma diluicdo com agua destilada de cerca de 50 % em
massa;

Se a amostra se encontrar a uma temperatura superior a 25 °C, deve proceder-
se a um arrefecimento até que a temperatura da amostra se situe entre 20 - 25
oc;
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3.4. Medicao do pH
e Mergulhar os elétrodos na solugdo a analisar, deixando-0s permanecer nessa

posicao ate que se obtenha uma leitura estavel;

4. Resultados

Exprimir o resultado em pH, com uma casa decimal.

5. Referéncias

Adaptacdo do método Method GS1/2/3/4/7/8/9-23, (2009). The Determination of pH
by a Direct Method

- In Raw sugar, Molasses, Juice and Syrups — Official

- In white sugar, specialty sugars and plantation white sugars — Tentative - Official,
ICUMSA.

Calibrar o medidor de pH com as
solugdes padrao adequadas

A

Lavar os eléctrodos com
4gua destilada

Amostra sélida ou
viscosa ?

S

y

Diluir a cerca de 50% emperatura superio
em massa a25°C?

A 4

v

Ny S

y

Colocar os eléctrodos na
amostra e registara |«
temperatura

Arrefecer a solugéo até
20-25°C

A 4

[t ]
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Meétodo de analise — Determinacdo da cor de solucGes coradas

1. Ambito

Este método é utilizado para determinar a cor de licores, ramas e agucar areado

amarelo.

2. Reagentes

i

=

Acido Cloridrico 0,1 mol.L-1 - PR.DO.LAB.0041;
R 34-37 S 26 36/37/39-45

Hidroxido de Sodio 0,1 mol.L-1 - PR.DO.LAB.0234;

==

e

R 35 S 26-37/39-45

Terra Silicea (auxiliar de filtracéo);

3. Equipamento e materiais utilizados

3.1. Equipamento

Espetrofotometro:

Com um erro maximo admissivel, a 420 nm, de 0,023 (abs) para o caso da cor
se situar entre 500 e 2000 Ul e 0,067 (abs) no caso da cor se situar entre 2000 e
7000 UlI;

ou colorimetro capaz de medir a transmitancia da luz a um comprimento de
onda de 420 nm + 10 nm. O aparelho deve ser equipado com uma rede de
difracdo, prisma ou filtro de interferéncia monocromatico. N&ao séo
recomendaveis filtros de vidro corado ou filtros de gelatina;

Refratometro: Deve ter um erro méximo admissivel de 0,2;

Balanca: Deve ter um erro maximo admissivel de 0,1 g;

Agitador e barra magnética;

Bomba de vacuo;

Medidor de pH: Com um erro méximo admissivel de 0,05

Ou Medidor de pH com titulador automatico;
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3.2. Materiais

o Células dticas
O comprimento da célula devera ser 1,0 cm. Pode ser utilizada uma segunda
célula ou uma célula de referéncia;

e Filtro
Licores: Papel de Filtro Whatman n° 5 com diametro 70 mm;
Rama e acgucar amarelo: Membrana com didametro 47 mm e tamanho de poros

0,45 pm.

4. Modo de proceder
4.1. Preparagdo da amostra
4.1. 1. Preparacéao de licores

o Medir o volume de licor e de agua conforme descrito na tabela seguinte:

Gama de Cor | Agucar Agua
(ICUMSA) (mL) (mL)
100 — 200 +40 +40
200 — 500 +40 +40
500 — 2000 +30 +50
2000 — 7000 +10 +70
7000 — 13000 +5 +75

o Dissolver, a temperatura ambiente, num copo de 100 mL;
 Filtrar a solugdo de amostra por vacuo, usando o filtro referido em Filtro. Se
necessario, usar um auxiliar de filtracdo, para acelerar a filtragdo (cerca de uma

colher);

4.1. 2. Preparacdo de ramas e agucar areado amarelo
o Homogeneizar a amostra de agucar;
o Pesar a amostra e a agua destilada nas quantidades mencionados na tabela

apresentada na pagina seguinte:
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Gama de Cor | Amostra | Agua
(ICUMSA) 9 9
100 — 200 50+0,1 | 50x0,1
200 - 500 50+0,1 | 50x0,1
500 — 2000 30£0,1 | 70+£0,1
2000 — 7000 10+x0,1 | 90+£0,1
7000 — 13000 501 | 95+£0,1

Dissolver, a temperatura ambiente, num copo de 250 mL;

4.2. Acerto de pH

Se o medidor de pH for provido de um titulador automatico, o acerto é feito
pelo préprio aparelho;

Se o medidor de pH for simples, proceder de acordo com as seguintes
instrucdes:

Fazer a medicdo de pH com o elétrodo devidamente limpo e seco;

Usando um conta-gotas ajustar o pH a 7,0 + 0,1 por adicéo de solucéo de Acido

Cloridrico 0,1 mol.L-1 ou solucéo de Hidréxido de Sédio 0,1 mol.L-1;

Agitar a solucdo continuamente através de um agitador magnético até obter o
ajuste de pH pretendido;

Retirar o elétrodo de pH.

Filtrar a solucdo de amostra por vacuo, usando o filtro referido em Filtro. Para

acelerar a filtragdo, usar um auxiliar de filtragéo (cerca de uma colher);

4.3. Medicao da cor

Absorvancia

Selecionar o comprimento de onda de 420 nm no espetrofotdmetro;

Fazer o zero da cor com agua destilada e usando uma célula de 1 cm (no caso
de um espetrofotometro de feixe duplo, esta célula permanece durante a
medicao);

Lavar a célula com a solucéo de acUcar;

Determinar a absorvancia da solucéo filtrada assegurando que a solugédo esta
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perfeitamente homogénea, as células estdo bem limpas e 0 compartimento onde

se coloca a célula devidamente fechado.

Brix
« Determinar a concentragdo em °Brix da solucao contida na célula, por leitura no

refratdbmetro.

5. Resultados
e Por consulta na tabela 1 (em anexo) converter o valor do Brix lido em

concentragdo ¢ (g/cm3).
e ACOr ICUMSA é determinada do seguinte modo:

1000x Abs Ul
bxc

Cor ICUMSA =
em que:
Abs = Absorvancia registada
b = comprimento da célula, em cm.

¢ = concentracdo da solucéo teste, em g/cm?3

A cor também pode ser calculada directamente através do programa “cor’:
» Seleccionar o tamanho da célula
» Introduzir o valor da absorvancia (exprimir o resultado até as milésimas);
» Introduzir o valor do BriX (exprimir o resultado até as décimas)

» Exprimir o resultado da cor ICUMSA até as unidades.

6. Referéncias
Method GS1/3-7, (2007). The Determination of the solution colour of Raw sugar,

brown sugars and coloured syrups at pH 7,0 - Official, ICUMSA.
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Homogeneizar a amostra

A

Pesar amostra ou medir volume
de solugéo e diluir com agua

Dissolver

A

Filtrar por vacuo

!

12 porgédo
turva ?

Rejeitar

Ajustar o pH =7,0 £0,1
com HCI e NaOH

A

Agitar

A

Seleccionar 420 nm no
espectofotometro

A

Fazer o zero do espectofotometro
com agua e célula de 1 cm

N

Lavar a célula com a
solugéo

A
| Ler a absorvancia |

Medir o Brix

Meétodo de anélise — Determinacgéo do Brix
1. Ambito

Este método é indicado para a determinagdo dos graus Brix de uma solucdo de agucar,
por refratometria.
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Aplica-se a toda a gama de acUcares, devendo-se efetuar uma diluicdo no caso da

amostra a analisar ter uma concentracdo superior a 68 °Brix.

2. Equipamento e materiais utilizados
2.1. Equipamento
e Refratdbmetro: Deve ter um erro maximo admissivel de 0,2;

Com compensacdo de temperatura;

2.2. Materiais

o Espatula metélica;

3. Modo de proceder
3.1. Preparacéo da amostra
o Todas as amostras devem ser arrefecidas até 20 - 30 °C;
e Se aamostra ndo contiver sélidos em suspensdo, avancar para 3.2;
e A presenca de substancias suspensas em solucdo interfere na leitura do
refratdmetro;
e Se entre as substancias suspensas existirem cristais de aglcar ou se a amostra
tiver uma concentracdo superior a 68 °Brix, procede-se a uma diluicdo com agua

destilada;

3.2. Calibracéo do refratdémetro
Nota: O turno deve efetuar a calibragdo do equipamento no inicio do turno;
Os analistas de dia devem efetuar a calibragcdo diariamente, antes de iniciarem as
medic0es;
o Certificar que a face do prisma do refratometro esta bem limpa e seca;
o Colocar umas gotas de agua destilada sobre o prisma e "fazer o zero";

e Limpar e secar o prisma;

3.3. Leitura no refractometro
o Certificar que a face do prisma do refratometro esta bem limpa e seca;
o Colocar algumas gotas de amostra na bolsa conica do prisma com a ajuda de
uma espatula, de forma a ndo tocar com a espatula no prisma e tendo o cuidado

para nao se formarem bolhas;
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o Registar a leitura do refratdbmetro, em °Brix;

4. Resultados

Exprimir o resultado em °Brix, com uma casa decimal.

5. Referéncias

Method GS4/3/8-13,(2009). The Determination of Refractometric Dry Substance
(RDS%) of Molasses - Accepted, ICUMSA.

Diluir com &gua
destilada

Existem cristais suspensos em solugéo ou
amostra tem um Brix superior a 68 ° ?

Certificar que o prisma esta
limpo e seco

A 4

Fazer o zero no
refractdmetro com agua

A 4

Limpar

0 prisma

€ secar

A 4

Colocar umas gotas de
amostra no refractometro

A 4

Registar o Brix

A 4

Limpar e secar o prisma
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Meétodo de analise — Determinacédo da Pureza Aparente

1. Ambito
Este método é um meio de avaliar o grau de pureza (% aproximada de sacarose) de

diversos produtos ao longo do processo de refinacéo.

2. Reagentes
e Acetato de Chumbo Neutro - PR.DO.LAB.0011;

3. Equipamento e materiais utilizados
3.1. Equipamento
« Balanca:
Deve ter um erro maximo admissivel de 0,001 g;
e Polarimetro:
Calibrado em graus de acUcar (°Z2);
Deve ter um erro méaximo admissivel de 0,10 °Z;
o Refractometro:

Deve ter um erro maximo admissivel na analise de 0,2;

3.2. Materiais
« BalGes volumétricos de 100 mL
Estes balGes devem ter uma capacidade nominal de 100 mL e toleréncia de £
0,02 mL;
e Célula de polarimetro de 10 cm;
o Material de filtracdo: Papel de filtro Whatman n® 91 em circulos de 15 cm ou

Whatman n° 5 em circulos de 18,5 cm;

4. Modo de proceder
4.1. Preparacao da amostra e adicdo do defecante
e Pesar entre 15,0 a 30,0 g do produto a analisar para um copo de 100 mL;
« Adicionar exactamente 0 mesmo peso de agua destilada e homogeneizar bem a
solucéo;

e Medir o Brix da solucdo diluida;
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Retirar cerca de 13,0 g da solucgdo diluida para um baldo de 100 mL; Se a massa
de solucéo ndo for 13,0 g, registar a massa pesada;
Adicionar agua destilada de modo a perfazer aproximadamente 70 mL de
solugéo;
Adicionar um determinado volume de solucdo de Acetato de Chumbo Neutro,
consoante o tipo de amostra:
Xarope de afinacao ............ 2 mL
Xarope de refinag@o ........... 0 mL
Massas de Recuperacdo .... 2 mL
Xaropes de Recuperagdo ... 2 mL
Agitar cuidadosamente com um movimento circular;
Adicionar agua destilada, lavando o gargalo até 5 mm da marca do baldo;
Se for necessario, eliminar a espuma do menisco adicionando alcool etilico ou
éter;
Completar os 100 mL com agua destilada;

Agitar o baldo tapado, invertendo-o pelo menos trés vezes;

4.2. Filtracéo da solucéo

Filtrar a solucdo através de papel de filtro, conforme descrito em material de
filtracdo;
A solucdo deve ser despejada de uma vez s6 para o copo contendo o filtro;

4.3. Determinacéo da polarizacéo

Lavar a celula, previamente lavada com agua destilada, com a solucéo filtrada
enchendo-o a 2/3 do seu volume;

Encher a célula com a solu¢éo;

Verificar se a célula se mantém limpa e com o interior isento de bolhas de ar;
Colocar a célula no polarimetro;

Registar a leitura de polarizacao;

Nota importante: Atendendo a que se esta a determinar uma pureza aparente, ndo é

necessario efectuar os calculos de correccdo da temperatura para determinacdo da

polarizacéo a 20°C.
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5. Resultados
O resultado vem expresso em matéria seca e exprime-se em percentagem (%). Calcula-

se através da seguinte expressao:

Pureza = Polarizagéo / Brix

onde:
Brix - Teor de solidos da solucdo (g solidos/100 g solugdo) (°Brix) —
MA.DO.LAB.008;

Polarizacao - Teor de sacarose da solugéo;

Nota: Se eventualmente a massa de amostra pesada ndo for 13,0 g exactas, deve-se
registar a massa pesada e corrigir a massa de amostra no valor de polarizacdo do

seguinte modo:

Polarizacéo (°Z) = Leitura no polarimetro x (13,0 / mgmostra ) x 8

Em que mamostra = Massa da amostra expressa em gramas.

Ou através do programa "Purezas"”, introduzindo a massa de amostra pesada e a leitura

de polarizagéo.

6. Referéncias
Adaptado dos métodos:

Method GS1/2/3/9-1, (2011). The Determination of the Polarisation of Raw Sugar by
Polarimetry - Official, ICUMSA.

Method GS4/3/8-13, (2009). The Determination of Refractometric Dry Substance
(RDS%) of Molasses — Accepted cand Very Pure Syrups (Liquid sugars), Thick Juice and
Run-off Syrups- Official, ICUMSA.
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Pesar entre 15,02 30,0 g
do produto a analisar para
um copo de 100 mL

Adicionar o mesmo peso de agua
destilada e homogeneizar

A 4

Medir o Brix da solugéo
diluida

Retirar cerca de 13,00 g da solugao
diluida para um baldo de 100 mL

A 4

Adicionar agua de modo a perfazer
aproximadamente 70 mL de solugéo

Registar a leitura de
polarizagao
A

Colocar a célula no
polarimetro

A

Verificar se a célula se mantém limpa e
com o interior isento de bolhas de ar

Adicionar um determinado volume de solugdo de
Acetato de Chumbo neutro, consoante o tipo de
amostra:

Xarope de Afinagao: 2 mL

Xarope de Refinagdo: 0 mL
Massas de Recuperagao: 2 mL
Xaropes de Recuperagao: 2 mL

Agitar, cuidadosamente, com um
movimento circular

A 4

Adicionar agua destilada, lavando o gargalo
até 5 mm da marca do balédo

Se for necessario, adicionar

A

enchendo-a a 2/3 do seu volume

Lavar a célula com a solugao filtrada,

A

Lavar a célula com agua
destilada

A

| Filtrar a solug&o |
4

Ag‘itar

Completar os 100 mL

Alcool Etilico ou éter

com agua destilada
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