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RESUMO

A aplicacdo de vinhaca na lavoura, como fertirrigacao, € pratica adotada e muito difundida
entre as destilarias brasileiras, existindo inimeros estudos que comprovam os resultados positivos
na produtividade agricola. Mas devido a normativa CETESB P4.231 o setor sucroalcooleiro se
prepara para transportar a vinhaca para distancias maiores e uma das solu¢des para o transporte de
grandes volumes de vinhaca é o seu uso na forma concentrada nestas areas. Dentro deste
contexto, o objetivo deste trabalho foi concentrar vinhaca utilizando microfiltracao (MF) seguida
de nanofiltragdao (NF). Os ensaios foram conduzidos em uma unidade laboratorial a 60°C e 500
rpm. Para MF, as membranas poliméricas de Celulose (CEL) de 100 kDa e de Polifluoreto de
Vinilideno (PVDF) de 0,2 um, foram submetidas as pressoes de 1,0; 1,8; 2,6 e 3,4 bar até fator de
concentracdo (FC) igual a 4, sendo o permeado selecionado direcionado para a NF, usando
membranas de Polietersulfona (PES) de 300 Da, 500 Da e 1000 Da e pressoes de 15, 25 e 35 bar,
até FC igual a 2. O desempenho das membranas foi avaliado através da retenc¢do de sélidos totais
e fluxo de permeado. Os resultados da MF mostraram retencdes de sélidos totais de 35 a 40% e
fluxos de permeado estabilizados por volta de 35 kg/m2.h a FC=4. Os permeados selecionados na
MF foram com membranas de CEL de 100 kDa a 1,8 bar e de PVDF de 0,2 um a 1 bar sendo
submetidos a NF. As reten¢des de sélidos totais obtidas na NF foram de 47-75%, sendo as
maiores observadas para a membrana de PES de 500 Da. O fluxo de permeado variou de 28,9 a
183,2 kg/m2.h a FC=2, no qual o aumento da pressao transmembrana ocasionou o aumento do
fluxo e os melhores resultados foram observados para membrana de PES 1000 Da a 35 bar. Os
fluxos de permeado obtidos na MF apresentaram curvas tipicas de permeacdo e na NF fluxos
paradoxais. Concluiu-se que os processos que apresentaram melhor desempenho global foram
com a membrana de CEL 100 kDa a 1,8 bar seguida de PES 1000 Da a 35 bar e PVDF 0,2 ym a 1
bar seguida de PES 1000 Da a 35 bar. O concentrado final apresentou por volta de 3,9% de
sOlidos totais aumentado a sua concentracdo para aplicacdo em dreas mais distantes das usinas e
todos os permeados estéreis formados poderdo ser concentrados posteriormente ou utilizados em

outros processos.

Palavras-chave: Vinhaca, Microfiltracao, Nanofiltracao, Concentracao, Membranas.
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ABSTRACT

The application of vinasse on sugar cane plantations as fertirrigation is a practice
widespread among alcohol distilleries in Brazil, supported by numerous studies that prove the
effectiveness in agricultural productivity. Due to technical guidelines CETESB P4.231 the sugar
cane sector has been prepared to carry the vinasse to long-distance areas and a solution to reduce
transportation costs is its use in concentrated form on these areas. Inside this context, this study
aimed to concentrate vinasse by microfiltration (MF) followed by nanofiltration (NF). The
process was carried out in a laboratory unit at 60°C and 500 rpm. For MF, the polymeric
membranes used were Cellulose (CEL) 100 kDa and Polyvinylidene Fluoride (PVDF) 0.2 um, at
1.0; 1.8; 2.6 and 3.4 bar until concentration factors (CF) of 4. Selected permeate from the MF was
subjected to NF, for which 300 Da, 500 Da and 1000 Da molecular weight cut off
Polyethersulfone (PES) membranes were evaluated, under three pressure conditions, 15, 25 and
35 bar until CF of 2. The process effectiveness was evaluated by the permeate flux and total
solids concentration. Results of MF showed retention coefficients in the range of 35-40% and
permeate flux stabilized around 35 kg/m2.h at CF=4. The selected MF processes were CEL 100
kDa at 1.8 bar and PVDF 0.2 um at 1 bar. Retentions in NF around 47-75% and the highest
retentions were observed for PES 500 Da. Highest flux ranged from 28.9 to 183.2 kg/m2.h at
CF=2, at which the increase of transmembrane pressure resulted in higher fluxes and the best
results were observed for PES 1000 Da at 35 bar. Permeate fluxes obtained through MF showed
typical permeation and for NF flux-paradox was observed. It was concluded that the best overall
performance was with CEL 100 kDa at 1.8 bar followed by PES 1000 Da at 35 bar and PVDF 0.2
um at 1 bar followed by PES 1000 Da at 35 bar. The final retentates had about 3.9% of total
solids, the increase in the vinasse concentration may allow its transportation to long-distance
areas from distilleries with reduced costs. Also all sterile permeate may be concentrated and

further used in other processes.

Keywords: Vinasse, Microfiltration, Nanofiltration, Concentration, Membranes.
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Introducdo

1 INTRODUCAO

Residuo liquido resultante da etapa de destilacdo do dlcool, a vinhacga, também conhecida
como vinhoto e restilo, é o principal efluente das destilarias, devido ao seu alto poder poluidor,
considerdvel volume de produgdo, bem como pela sua potencialidade de uso. Embora apresente
na sua composi¢do quimica matéria organica e teores considerdveis de elementos minerais,
principalmente de potdssio, a maior porcentagem (cerca de 97%) é representada pela dgua
(SILVA et al., 1983). Sua elimina¢do de maneira adequada e a baixo custo é um desafio para as

industrias.

A aplicacdo da vinhaga no canavial, como fertirrigacdo, é uma pratica muito difundida
entre as usinas e destilarias brasileiras. Véarios trabalhos citam os resultados positivos na
produtividade agricola, além de economia com a aquisi¢do de fertilizantes. Freire & Cortez
(2000) citam que a vinhaca proporciona beneficios bioldgicos, fisicos e quimicos ao solo,
refletindo em maiores produtividades. Entretanto, se aplicada em excesso, pode causar sérias
alteracdes na matéria-prima para a industria, com resultados negativos no processo tecnolégico do

caldo.

A Norma Técnica P4.231 (CETESB, 2006) “Vinhaca: critérios e procedimentos para
aplicagdo no solo agricola”, em vigor no estado de Sdao Paulo, tem por objetivo estabelecer os
critérios e procedimentos para a aplica¢do da vinhaca no solo. Por apresentar elevado contetido de
agua, as dreas mais afastadas das destilarias sofreram restri¢des a sua aplicacao devido aos custos
proibitivos de transporte por caminhdo. Assim, o setor se prepara para transportar a vinhaca a
distancias cada vez maiores, sendo uma das solugdes para o transporte de grandes volumes de
vinhaca para as dreas distantes € a sua concentra¢do. Desta forma, a vinhaca concentrada torna-se

atrativa para aplicacdo em terras mais distantes e descontinuas, além de adequar-se a norma

técnica de distribuigao.

Os processos de separagdo por membranas como nanofiltragao (NF), ultrafiltracdo (UF) e
osmose inversa (OI) t€m sido aplicado para o tratamento de uma grande variedade de efluentes

industriais (LEE & LEUPTOW, 2001; RAUTENBACH et al.,, 2000). Essa tecnologia ndo
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convencional de clarificacdo, concentracdo, purificagdo e fracionamento vem sendo muito
utilizada com o intuito de se reduzir o consumo de energia, assim como melhorar a qualidade dos
produtos processados e obter subprodutos de alto valor agregado (MULDER, 2003). A utilizacao
do processo hibrido permite a clarificacdo da vinhaca na etapa de microfiltragdo, no qual o
produto permeado formado é concentrado na nanofiltracdo, com a vantagem de se obter fluxos de

permeado mais elevados e maiores retencdes de solidos totais.

Dentro deste contexto, a proposta desse trabalho foi, primeiramente, avaliar a utilizagao
dos processos de separacdo por membranas, a microfiltracio seguida de nanofiltragdo, na
concentracao da vinhaca, contribuindo, desta forma, para maior estabilidade do produto e redugao
do volume a ser transportado e consequentemente, no custo com o transporte. A influéncia da
pressao, do didmetro de poros e do material da membrana nos processos da micro e nanofiltragao
também foram estudadas. Além disso, foi avaliado o efeito desses parametros na retencdo de
solidos totais, a fim de se obter concentrados com a possibilidade de aplicagdo nos canaviais,
além da producdo de permeados estéreis que poderdo ser concentrados posteriormente ou
utilizados em outros processos na industria sucroalcooleira. Os resultados obtidos para
microfiltracdo e nanofiltracdo, utilizando célula de laboratério, foram ajustados a modelos

matematicos existentes na literatura que descrevem o comportamento do fluxo de permeado.
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2 OBJETIVOS

2.1 Objetivos gerais

O objetivo deste trabalho foi concentrar a vinhaga através da microfiltracdo seguida de

nanofiltragdo.

2.2 Objetivos especificos

- Determinar as caracteristicas fisico-quimicas da alimentacdo, concentrado e permeado da

micro e nanofiltracdo dos ensaios na unidade laboratorial;

- Verificar o efeito do material, didmetro dos poros das membranas e da pressdo na
composi¢do do permeado e concentrado da micro e nanofiltracdo e no fluxo de permeado,

mantendo velocidade de rotagcdo e temperatura fixas;

- Selecionar a membrana da micro e nanofiltracdo que apresentar em maiores retencoes de

sOlidos totais e/ou fluxo de permeado.

- Verificar o ajuste de modelos matematicos semi-empiricos descritos na literatura as

curvas de fluxo de permeado obtidas experimentalmente.
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

O Brasil € hoje o maior produtor mundial de cana-de-acucar e de etanol. O Estado de Sao
Paulo € responsédvel por mais de 60% da producdo nacional de acicar e dlcool e por 70% das
exportacdes. Em média, 55% da cana brasileira sdo convertidos em dalcool e 45% em agucar
(AMACHADO & HABIB, 2009). Planta-se cana no Centro-Sul (Estados de Sao Paulo, Mato
Grosso do Sul, Mato Grosso e Parand) e no Norte-Nordeste, o que permite dois periodos de safra:

de maio a novembro no Centro-Sul e de setembro a marco no Norte-Nordeste. (UNICA, 2009).

Segundo a Companhia Nacional de Abastecimento (CONAB, 2010), 6rgdo ligado ao
Ministério da Agricultura, a previsdo para a safra 2010/2011, cuja colheita iniciou-se em abril de
2010 e findara em novembro do mesmo ano, sendo comercializada em 2011, sera de
aproximadamente 651,51 milhdes de toneladas de cana-de-agucar, superando em 7,8% a safra
2009/2010, alcancando recorde nacional. A perspectiva é que na safra 2018/2019, o Brasil atinja

a producdo de 47,3 milhdes de toneladas métricas de acticar e 59 bilhdes de litros de etanol.

H4 cerca de 35 anos, o governo federal apresentou um estimulo relevante a producao de
etanol como combustivel, iniciado com o Programa Nacional do Alcool (Prodlcool) que foi
instituido com a emissdo do Decreto n? 76.593, de 14 de novembro de 1975, baseando-se,
inicialmente, apenas na producdo de dlcool anidro para mistura nos carros a gasolina. E embora
tenha sido criado em 1975, somente na década de 80, apés o segundo choque do petréleo, em
1979, é que ocorreu um crescimento vigoroso em investimentos, subsidios e produtividade; em
vista disto, as dreas de producdo de cana-de-acticar (Saccharum sp.) vém aumentando
continuamente, sobretudo na regido Centro-Oeste do Brasil (SILVA; GRIEBELER; BORGES,
2007). Concomitantemente ao aumento da produgao de etanol, € também acrescida a produgao de
vinhaca, um subproduto oriundo da sua fabrica¢do. Para cada litro de etanol sdo produzidos de

doze a dezoito litros de vinhaga (ANA et al., 2009), cuja composi¢do € bastante varidvel.
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3.1 Vinhaca

Segundo Freire & Cortez (2000) “A vinhaca de cana-de-agiicar é um liquido de cor
marrom escuro, de natureza dcida, que sai da bica de destilacdo a temperatura de
aproximadamente 107°C, com cheiro que vai do adstringente ao nauseabundo, qualidade que
estd relacionada ao teor residual de aciicar o qual, por sua vez provoca um processo de
putrefacdo tdo logo a vinhaga é descarregada, liberando gases fétidos que tornam os ambientes
insuportdveis.”. Silva & Silva (1986) relataram que a vinhaga apresenta como um liquido de cor
parda clara, logo que coletado nas descargas da torre de destilagdo e escurece a medida que se
oxida pela exposi¢ao do ar. O seu pH € usualmente baixo (3,7 a 4,5) e a presenca de 4cido

sulftrico livre, usado nas dornas de fermentacao, torna-o corrosivo.

A vinhaca € o principal subproduto da inddstria sucroalcooleira. Devido ao seu alto poder
poluidor e por apresentar um volume considerdavel de produgdo, é uma preocupacao para as usinas
a sua disposicdo e destinagdo. E caracterizada por elevadas taxas de Demanda Bioquimica de
Oxigénio (DBO) (42.000-100.000 mg/L)) e Demanda Quimica de Oxigénio (DQO) (10.000—
210.000 mg/L) (FREIRE & CORTEZ, 2000). Braunbeck et al. (1999) observam que se trata de
um material que contém baixa concentracdo de sélidos (2 a 4%), onde se destaca a matéria
organica, em maior quantidade. Em termos minerais apresenta quantidade aprecidvel de potéssio

e quantidade média de célcio e magnésio.

As fases do processo da industrializacdo da cana-de-aguicar para a obtencdo de dlcool e
acticar podem ser observadas na Figura 3.1. Pode-se constatar que a vinhaca € formada como um
residuo nas colunas de destilacdo durante o processo de produgdo do dlcool. Como mostra ainda a

Figura 3.1, a vinhaga pode ser utilizada nos canaviais “in natura” ou apds ser concentrada.
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Figura 3.1: Fluxograma da fabrica¢ao do dlcool e do acticar a partir de cana-de-agticar. Fonte: UDOP (2010).
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Por definicdo numa usina de producdo de etanol, mosto sdo os liquidos susceptiveis a
sofrer fermentacdo, vinhos sdo os liquidos ja fermentados e vinhaca € o residuo liquido da
destilacdo dos vinhos. Na industria sucroalcooleira sao gerados trés tipos de vinhaca em fun¢ao
da origem, o mosto de melaco € obtido no processo de cristalizacdo do caldo da cana-de-agucar,
que € enviado as dornas de fermentacdo, resultando no vinho que € encaminhado a destilagao,
formando o etanol hidratado e um residuo conhecido como vinhaca de mosto de melaco. Nas
destilarias de etanol o caldo de cana extraido nas moendas recebe 4cido sulfirico e nutrientes
formando o mosto de caldo, que por sua vez € utilizado na alimentacdo das dornas de
fermentacdo. A vinhagca de mosto misto é aquela originada da mistura de mosto de caldo e de
mosto de melaco (FREIRE & CORTEZ, 2000; TEDESCO, 1999; BRAILE & CAVALCANTI,

1979).

3.2 Composi¢cao quimica

Aproximadamente 12 a 18 litros de vinhaga sdo obtidos para cada litro de &lcool
produzido e sua composicdo quimica é muito varidvel, dependendo principalmente da
composi¢dao do vinho submetido a destilacdo e de uma série de fatores, tais como: natureza e
composi¢do da matéria-prima, sistema utilizado no preparo do mosto, método de fermentacdo e
sistema de condug¢do da fermentagcdo alcodlica, tipo de levedura utilizada, equipamento de
destilacdo, processo de destilacdo e, finalmente, tipo de flegma separado (mistura hidroalcodlica
impura, com um teor alcodlico variando de 45 a 50°GL, formado durante a etapa da destilagao)

(SILVA & SILVA, 1986; GLORIA & ORLANDO FILHO, 1984a).

Embora a vinhaga apresente na sua composi¢do quimica matéria organica e teores
considerdveis de elementos minerais, a maior porcentagem (cerca de 97%) € representada pela
agua (SILVA et al., 1983). O Potéssio representa cerca de 20% dos minerais presentes e constitui
o elemento limitante para a definicdo da dose a ser aplicada nos solos (MARQUES, 2006). De
acordo com a Norma Técnica P4.231 (CETESB, 2006) a concentracio méaxima de potdssio no
solo ndo poderd exceder 5% da Capacidade de Troca Catidnica — CTC. Quando esse limite for

atingido, a aplicacdo de vinhaca ficara restrita a reposicao desse nutriente em func¢io da extragao
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média pela cultura, que é de 185 kg de K,O por hectare por corte. Segundo Gléria & Orlando

Filho (1984b), com a adi¢do de doses elevadas de vinhaca ao solo, pode-se atingir condi¢des
insatisfatérias com um enriquecimento exagerado do solo em sais e problemas de lixiviacdo de

fons para dguas subterraneas.

Além dos altos valores de matéria organica e de Potdssio, a vinhaca apresenta teores
razodveis de Caélcio e Sulfato e baixos teores de Nitrogénio, Foésforo e Magnésio. Em relagdo aos
micronutrientes, o Ferro aparece em maior concentragcdo, seguido do Manganés, Cobre e Zinco,

em pequenas concentragdes (FREIRE & CORTEZ, 2000).

Esse residuo apresenta basicamente todas as substancias introduzidas na producdo e
transformacdo da cana-de-acucar (dgua, glicerina, dlcoois superiores, furfural, aldeidos, 4cido
succinico e acético). A vinhaga apresenta ainda substancias necessarias a recomposi¢ao dos solos
agricolas, como Nitrogénio, Fésforo, Potéssio, Oxidos, Sulfatos. (SILVA & CABEDA, 2006).
Segundo Decloux & Bories (2002) os maiores componentes presentes na matéria organica da
vinhacga sdo glicerina, dcido lético, etanol e dcido acético, além de conter melanoidina, compostos

fenolicos (FRITZGIBBON et al., 1998), celulose e hemicelulose (BENKE et al., 1998).

A Tabela 3.1 apresenta os principais parametros fisico-quimicos da vinhaca com dados
maximos, médios e minimos no levantamento realizado em 28 usinas do Estado de Sdo Paulo,

por Elia Neto & Nakahodo (1995).
3.3 Vinhaca concentrada

Em 1954 aparecem os primeiros registros sobre concentracdo de vinhaga, quando a
empresa austriaca Vogelbusch instalou um concentrador usando evaporadores inclinados tipo
termo-sifao. Logo apds, desenvolveu-se o evaporador tipo “falling film”, ou pelicula fina, no qual
o liquido a evaporar escorre com alta velocidade pelas paredes internas dos tubos do trocador,
reduzindo o seu tempo de permanéncia em contato com o vapor de aquecimento e diminuindo a
resisténcia a incrustagdes. Atualmente, a empresa Codistil/Dedini é a detentora da licenca da

Vogelbusch para a fabricacdo de equipamentos de concentragdo, e também desenvolveu um

evaporador a vacuo em multiplo efeito com fluxo descendente tipo “névoa turbulenta”, de
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tecnologia T.A.S.T.E. (thermally accelerated short time evaporator) (DEDINI, 2010).

Tabela 3.1: Principais parametros fisico-quimicos da vinhaca.

Fonte: FREITAS, 2009, apud, ELIA NETO & NAKAHODO, 1995

Caracterizaciao Concentracoes

Minimo Média Maximo
pH 3,50 4,15 4,90
Temperatura (°C) 65,00 89,16 110,50
Demanda Bioquimica Oxigénio (DBO) 6680,00 16949,76  75330,00
(mg/L)
Demanda Quimica Oxigénio (DQO) (mg/L) 9200,00 28450,00  97400,00
Sélidos Totais (ST) (mg/L) 10780,00 25154,61 38680,00
Sélidos Suspensos Totais (SST) (mg/L) 260,00 3966,84 9500,00
Sélidos Suspensos Fixos (SSF) (mg/L) 40,00 294,38 1500,00
Sélidos Suspensos Volateis (SSV) (mg/L) 40,00 3632,16 9070,00
Sélidos Dissolvidos Totais (SDT) (mg/L) 1509,00 18420,06  33680,00
Sélidos Dissolvidos Volateis (SDV) (mg/L) 588,00 6579,58  15000,00
Sélidos Dissolvidos Fixos (SDF) (mg/L) 921,00 11872,36  24020,00
Residuos Sedimentaveis (RS) 1 hora (ml/L) 0,20 2,29 20,00
Célcio (mg/L CaO) 71,00 515,25 1096,00
Cloreto (mg/L Cl) 480,00 1218,91 2300,00
Cobre (mg/L CuO) 0,50 1,20 3,00
Ferro (mg/L Fe-0s) 2,00 25,17 200,00
Fésforo Total (mg/L P-Ox) 18,00 60,41 188,00
Magnésio (mg/L MgO) 97,00 225,64 456,00
Manganés (mg/L MnO) 1,00 4,82 12,00
Nitrogénio (mg/L N) 90,00 356,63 885,00
Nitrogénio Amoniacal (mg/L N) 1,00 10,94 65,00
Potéssio Total (mg/L K.O) 814,00 2034,89 3852,00
Sédio (mg/L Na) 8,00 51,55 220,00
Sulfato (mg/L SOx) 790,00 1537,66 2800,00
Sulfito (mg/L SO.) 5,00 35,90 153,00
Zinco (mg/L ZnO) 0,70 1,70 4,60
Etanol-CG (ml/L) 0,10 0,88 119,00
Glicerol (ml/L) 2,60 5,89 25,00
Levedura (base seca) (mg/L) 114,01 403,56 1500,15
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No Brasil, a Usina Tiima, em Pernambuco, entdo pertencente ao grupo Votorantim,
instalou em 1978 uma unidade de concentracdo de vinhaca que foi projetada por uma empresa
nacional, a Borag, fornecedora de equipamentos para industrias de suco, e que funcionava
integrada a destilaria de dlcool. Nao obteve éxito devido aos problemas de incrustacdes e as
freqiientes paradas para limpeza, que atrapalhavam o funcionamento da Destilaria. Tanto essa
unidade de concentracdo como a prépria usina se encontram hoje desativadas, e ndo se tem
noticias da atividade atual do fabricante desse equipamento. No mesmo ano, a Usina Santa Elisa
adquiriu um concentrador de vinhaga com tecnologia da Vogelbusch produzido em parceria com
a Conger, utilizado somente para concentrar a quantidade da vinhaga que era levada por caminhao

para regides mais distantes (BIASE, 2007).

Alguns métodos sao descritos na literatura para concentrar vinhaca. Hulett (1980) descreve
um processo através de um evaporador, que concentraria o residuo em até 30° Brix. No processo
proposto por Eduardo & Diaz (1983), o caldo que se destina a fermentagao € evaporado; com este
simples fato, diminui-se o volume de vinhaca formada e aumenta-se seu teor de sdlidos,
funcionando como uma pré-concentracdo, na etapa da concentracdo, e se trabalha com vapor
vegetal proveniente da concentra¢do de caldo e o uso da vinhaca ja pré-concentrada, tendo por
isso alto rendimento, onde a propor¢do dlcool/vinhaga cai para 1:1,5 litro. Nicolaiewsky (1981)
propde um tratamento fisico-quimico da vinhaga, consistindo de floculacdo, sedimentacido e
filtracdo, e conclui que o processo remove cerca de 30% da DBO e é necessario um grande
investimento para concretizd-lo. Zayas et al. (2007), por sua vez, apresentam o uso de
coagulacao/floculacdo e oxidacdo eletroquimica para a purificacdo de vinhaga biologicamente

tratada, com remocdo de 95% de DQO e 100% de tubidez e cor.

Segundo Pinto (1999), a vinhaga concentrada seria interessante para prote¢ao dos recursos
hidricos regionais contra a polui¢do; para obtencdo do xarope estdvel que pode ser empregada
como fertilizante, por manter as caracteristicas organominerais da vinhaca “in natura”, por
representar um menor volume a ser transportado para a lavoura e apresentar maior estabilidade;
por outro lado, ocorrem problemas de bombeamento e dificuldades de incorporacdo ao solo; ou

como complemento para racdo animal que € normalmente, seca até se tornar pd, possuindo

grande valor nutritivo; também para o aproveitamento da sua riqueza em substancias organicas e
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minerais, podendo sofrer incineracio para a geracdo de vapor e obtencao de cinzas potassicas. A
incineracdo da vinhaga concentrada tem, além da vantagem de gerar calor, a propriedade de

remover praticamente toda a DBO do residuo, com as cinzas ainda servindo de fertilizante.
3.4 Usos da vinhaca — formas de descarte

Durante anos, diversos episédios de poluicdo das dguas ocorreram pelo lancamento
indiscriminado da vinhaga em mananciais hidricos. Assim, varios processos tem sido propostos,
quanto a possibilidade de reducdo de volume, eliminacdo do seu carater poluente, e de conferir-
lhe uma utilizacdo nobre, pelo aproveitamento de suas potencialidades organicas e minerais.
Diversos trabalhos foram publicados sobre as formas de se utilizar a vinhaga, dentre elas, podem-
se destacar: aplicac@o no solo através da fertirrigagdo com vinhaga “in natura” (BRIEGER, 1979);
concentracdo da vinhaga; fermentacdo aerdbica (CIBIS et al., 2007) e a fermentacdo ou
biodigestio anaerdbica (com produgdo de um biogds e um fertlizante como residuo) (MOHANA;
ACHARYA; MADAMWAR, 2009); reciclagem da vinhaca no processo de fermentacdo
(NAVARRO; SEPULVEDA; RUBIO, 2000); uso para produgio de fungos e algas; (KADIOGLU
& ALGUR, 1992); uso na alimentacdo animal (NITAYAVARDHANA & KHANAL, 2010); uso
em materiais de constru¢do (FREIRE et al., 2001); incineracdo direta (CORTEZ & PEREZ,
1997).

Wilkie, Riedesel e Ownes (2000) ilustram as principais tecnologias para o tratamento e
utilizacdo da vinhaca. Os métodos fisicos/ mecanicos de separacdo podem ser aplicados para
remog¢do de sélidos suspensos contendo levedura e outros materiais. Apds este tratamento, uma
série de tecnologias podem ser utilizadas, incluindo a evaporacdo e/ou separacdo por membranas,

producdo de proteinas (biomassa), e digestdo anaerdbica.
3.4.1 Fertirrigacao

Atualmente no Brasil, a vinhaga € aplicada diretamente no solo como fertilizante, num

processo denominado fertirrigagcdo, por constituir-se em um subproduto rico em matéria organica
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e nutrientes (principalmente potdssio). Varios estudos acerca dos efeitos da aplica¢do da vinhaca

do solo estdo apresentados na literatura.

Gloria & Orlando Filho (1984b) enumeraram os seguintes efeitos da vinhaca no solo: a)
elevacao do pH; b) aumento da disponibilidade de alguns ions; ¢) aumento da capacidade de troca
cationica (CTC); d) aumento da capacidade de retencdo de dgua e) melhoria da estrutura fisica do
solo. Santana (1985) ainda cita o aumento da populacdo microbiana, imobilizacdo de certos
nutrientes e aumento da produtividade agricola. Segundo Neves et al. (1983) a adi¢do de vinhaca,
juntamente com a incorporacdo da matéria orginica, promove maior mobilizacdo de nutrientes,
em funcdo da maior solubilidade proporcionada pelo residuo liquido e pode melhorar as

condigdes fisicas do solo.

Além disso, sob condi¢des controladas, o efluente é capaz de substituir a aplicacdo de
fertilizantes inorganicos. Leite (1999) estudou a avaliacdo econdmica da aduba¢do com vinhaca e
com adubo mineral e verificou que os custos médios por hectare das dreas adubadas com vinhaga
ficaram em média 12,83% mais cara em relacdo as dreas adubadas com adubo mineral. Mas
quando se compara o custo médio por tonelada de cana produzida pelos dois processos de
adubacdo, o custo médio da drea adubada com vinhaga ficou 6,77% mais barato que o adubado

com adubo mineral, devido o aumento da produtividade.

Santos et al. (2009), estudou o efeito da fertirriga¢cdo com vinhaca na microbiota do solo e
concluiu que a adi¢do de vinhaca resultou em aumento da populacdo de fungos a partir dos 30
dias de incubagdo, jd a populacdo de bactérias ndo foi afetada até os 90 dias de incubacdo,

podendo observar o seu crescimento a partir dos 120 dias.

De acordo com o autor Sena (1998) citado por Simdes et al. (2004) as substancias contidas
na vinhaga “in natura”, responsaveis pelo seu efeito fertilizante estardo, em principio, presentes
no produto concentrado. As vantagens da sua concentracdo visando sua aplica¢do ao solo sdo a
maior estabilidade do produto e a redu¢do do volume a ser transportado, sendo o dltimo fator
responsavel pela reducdo dos investimentos necessarios ao transporte do produto, da destilaria a

plantacdo.
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Mas a aplicagdo de vinhaga ao solo ndo pode ser feita de forma indiscriminada, pois em
doses elevadas, pode conduzir a problemas de qualidade da matéria-prima, como o atraso na
maturagdo; diminuic@o no teor da pol (sacarose aparente) do caldo e aumento no teor de cinzas;
além de atingir condi¢des insatisfatorias com um enriquecimento exagerado do solo em sais,
portanto a quantidade de vinhaca a ser adicionada depende da composicdo da vinhaca e das

caracteristicas de cada solo (Gléria & Orlando Filho, 1984c).

Vaccari et al. (2005) sugere o uso da vinhaca misturada com residuos s6lidos urbanos para
producdo de um “composto”, via processo fermentativo, para utilizacdo como fertilizante. Em
estudo realizado por Vaccari et al. (1999) citado por Vaccari et al. (2005) foram encontrados bons

resultados na aplicag@o deste composto no solo na base de 30 t/ha.

De acordo com Silva, Griebeler e Borges (2007), a vinhaga quando depositada no solo
pode promover melhoria em sua fertilidade; todavia, as quantidades ndo devem ultrapassar sua
capacidade de reten¢do de ions, pois pode ocorrer a lixiviacao de varios desses fons, sobretudo do
nitrato e do potdssio e trazer reflexos negativos para o solo e para as culturas. Em experimento de
campo, Lyra, Rolim e Silva (2003) trabalharam em uma area de 12 ha, fertirrigada com vinhaga
“in natura”, na qual foram instalados 30 pocos de monitoramento com profundidade de 3 m, para
avaliar a qualidade da dgua do lengol fredtico, concluindo que o poder de remocdo do solo nas
condic¢des estudadas, para as varidveis DBO e DQO, foi satisfatoria, indicando a eficiéncia da
redugdo desses parametros, e apesar do impacto sobre a qualidade de dgua do lencol freatico ter
sido consideravelmente minimizado, ndo foi o suficiente para garantir o atendimento a todas as
exigéncias dos pardmetros ambientais, para uma taxa de aplicacdo de 300 m’ha™", nas condicdes

do estudo.

Brito & Rolim (2005) verificaram que doses crescentes de vinhaca aumentam a
concentracdo de potdssio trocdvel, em especial nas camadas mais superficiais do Argissolo
estudado. E a aplicagdo inadequada de vinhaca pode contribuir para o aumento dos elementos
quimicos no solo, principalmente de potdssio (K) e s6dio (Na) que influenciam o aumento da

condutividade elétrica do extrato de saturacdo do solo.
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3.5 Legislacio ambiental

Nas ultimas décadas, todos os setores da producdo industrial t€ém dedicado cada vez mais
atencdo na seguranga ambiental. Assim como o setor de producdo de agucar, que hoje estuda
novas tecnologias para utilizacdo dos residuos gerados, principalmente a vinhaca, para

diminui¢ao do impacto ambiental (VACCARI et al., 2005).

Segundo Abreu Junior et al. (2005) ha muitos anos os residuos das atividades humanas
vém sendo utilizados na agricultura; entretanto, com seu uso cada vez mais intenso cresceu
também a preocupacdo da populagcdo com relagdo a seguranca ambiental de forma que vem sendo

elaborada legislac@o para a normatizacao do uso desses residuos na agricultura.

Para o caso especifico da vinhaga existem a Portaria do Ministério do Interior n. 323 de
29/11/1978 (BRASIL, 1978) e n.158 de 3/11/1980 (BRASIL, 1980), proibem o langamento direto
ou indireto, da vinhaga, em qualquer colecdo hidrica, pelas destilarias de dlcool instaladas ou que
venham a se instalar no Pafs. No Estado de Sdo Paulo, a Lei 7641/91 (SAO PAULO, 1991)
permitiu a irrigacdo ou fertirrigacdo de solo através da aplicac@o de efluentes liquidos industriais
de origem organica, desde que seja comprovado que suas caracteristicas quimicas conferem alta
biodegradabilidade no solo, ndo havendo presenca de compostos organicos metélicos. Levantou-
se também a necessidade de serem respeitadas as taxas de aplicacdo de acordo com as
caracteristicas geoldgicas da drea, estabelecidas em prévio estudo. Contudo, ndo ha relatos de
experimentos realizados para fins da determinacdo de taxas de aplicacdo mais adequadas a cada

tipo de solo.

Foi homologada em marco de 2005 a Norma Técnica CETESB P4.231 “Vinhaga: critérios
e procedimentos para aplicacdo no solo agricola”, que tem por objetivo estabelecer os critérios e
procedimentos para a aplicacdo da vinhaga, gerada pela atividade sucroalcooleira no
processamento da cana-de-acicar para o Estado de Sao Paulo. A referida Norma levou em
consideracdo aspectos da Legislacdo Federal e Estadual, além das normas técnicas ABNT e
CETESB, para estabelecer os critérios e procedimentos propostos para a utilizagdo da vinhaca.
Foram estabelecidas restricdes nas proximidades de nudcleos urbanos, dreas de preservagao

permanente, exigida a impermeabilizacdo de canais e reservatorios de acumulagdo.
41



Revisdo Bibliogréfica

Convencionou-se chamar de vinhaga o liquido resultante da destilacdo do vinho para fabricagcao
de dlcool. Desta leitura, resulta que a norma nao preve a agregacdo de outros efluentes liquidos na
vinhaca. Anualmente, as usinas devem submeter a CETESB plano de aplicacdo de vinhaca,
apresentando planta georeferenciada das dreas de aplicacdo, cronogramas para impermeabilizacdao
dos tanques e canais, andlises da vinhaca e solo. Tais planos tém revelado a presenca de elevadas
concentracdes de potdssio no solo, sendo necessdria a expansdo para dareas mais distantes,

aplicando menor volume e respeitando a quantidade colocada no solo.

3.6 Tecnologia de membranas

As membranas estdo entre as mais importantes aplicagdes industriais atuais e, a cada ano,
mais finalidades sdo encontradas para esta tecnologia. Segundo Mulder (2003) a maioria das
aplicacdes dos processos de separacdo por membranas sdo para concentragdo, purificacdo e
fracionamento. Uma membrana pode ser definida como uma barreira seletiva que separa duas
fases (permeado e concentrado) e restringe o transporte de uma ou vdrias espécies quimicas de
maneira especifica. Esse transporte tanto pode ocorrer por difusdo ou conveccdo e € induzido por
um gradiente de potencial quimico (pressdo, concentragdo e temperatura) ou potencial elétrico.

Algumas vantagens inerentes a esta tecnologia sio (CHERY AN, 1998):

e Seletividade: caracteristica propria da membrana a ser utilizada;

*  Economia de energia: separacdo de componentes sem que ocorra mudanca de fase dos
mesmos;

*  Separacdo de compostos termolabeis: processo ocorre a temperatura ambiente;

*  Simplicidade de operagdo e escalonamento.

O fator que distingue os processos mais comuns de separacdo por membranas
(microfiltracdo, ultrafiltragdo, nanofiltracdo e osmose inversa) € a aplicacao de pressao hidraulica
para acelerar o processo de transporte. Entretanto, a natureza da membrana controla quais
componentes permeardo e quais ficardo retidos, uma vez que os mesmos sdo diferencialmente

separados de acordo com suas massas molares ou tamanho de particula (CHERYAN, 1998).

42



Revisdo Bibliografica

O processamento de agucar € um dos processos que mais utilizam energia na industria de
alimentos e quimica. Portanto, os processos de separacdo por membranas parece encontrar
diversas aplicagdes inclusive no tratamento de efluentes. Por outro lado, existem algumas
limita¢des para a aplicacdo de membranas na indudstria do agucar, ja que o volume bombeado €
muito elevado em comparacdo com outros ramos do setor alimenticio, a exposi¢ao de solugdes de

alta viscosidade e elevada pressdo osmética que dificultam o fluxo (HINKOVA et al., 2002).

Uma unidade de separacdo por membranas ¢ normalmente constituida de um cartucho de
membrana, uma bomba de alimentacdo e tubulacdes distintas para o concentrado e o permeado,
além de mandmetros e termdmetros. A recirculacdo do produto concentrado é necessaria quando
se precisa manter alta vazdo de alimentacdo a fim de aumentar a eficiéncia da separacdo. A Figura

3.2 esquematiza um processo de separagdo com membranas.

Alimentagao Concentrado
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Figura 3.2: Esquema de um processo de separacdo por membranas.
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3.6.1 Membranas

O principal papel de uma membrana é o de agir como barreira seletiva. Ela deve permitir a
passagem de certos componentes e reter outros componentes da mistura. (CHERYAN, 1998). As
membranas sintéticas surgiram como uma tentativa de reproducdo das membranas naturais,
principalmente com relagdo as suas caracteristicas singulares de seletividade e permeabilidade

(BASSETTI, 2002).

A seletividade das membranas porosas estd associada a relagdo entre a massa molar das
espécies presentes € o tamanho dos poros da membrana. Porém, outras propriedades das
moléculas podem influenciar a afinidade das espécies com o material da membrana, como por

exemplo, a forma, carga elétrica, solubilidade e taxa de difusao (ORD()NEZ, 2005).

Uma grande variedade de materiais pode ser usada na confec¢do de uma membrana. De
acordo com a evolugdo tecnoldgica, essas membranas podem ser separadas em quatro classes
distintas. As membranas de primeira geracdo sao constituidas de derivados de acetato de celulose,
sendo densas, espessas, mais sensiveis ao pH, temperatura, agentes quimicos de limpeza e a
alguns microrganismos, proporcionava alta resist€ncia mecanica, mas baixo fluxo de permeado.
Estas membranas foram inicialmente desenvolvidas para dessanilizagdo da dgua do mar. As de
segunda geracdo sdo compostas por polimeros sintéticos, principalmente derivados de
polissulfonas e poliamidas, sdo mais resistentes a acdo de acidos e bases fortes e também a
temperaturas mais altas, até 100 °C. A desvantagem desse tipo de membrana € a baixa resisténcia
a desinfetantes a base de cloro. As membranas de terceira geracdo sdo constituidas de materiais
ceramicos a base de 6xido de zirconio ou alumina, possuindo grande resisténcia mecanica
(suportam pressdo de 20 bar), toleram qualquer valor de pH e temperaturas superiores a 400°C,
apresentando, assim, tempo de vida de varios anos em uso continuo. A quarta geracao sao
membranas constituidas de fibras de carbono. (CHERYAN, 1998; FUKUMOTO; DELAQUIS;
GIRARD, 1998; BASSETTI, 2002; RIJN, 2004).
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A filtragcdo por membranas pode ocorrer de forma convencional ou frontal (“dead end

filtration”) ou tangencial (“cross flow filtration”), que pode ser observado na Figura 3.3. Na

filtragdo convencional, o permeado passa através da membrana e o soluto, ou os materiais em

suspensdo, sao retidos, acumulando-se na superficie da membrana. Trata-se de um modo de

operacdo fundamentalmente transiente, uma vez que a concentracdo do soluto préximo a

membrana aumenta com o tempo. Os sistemas de filtragcdo tangencial s@o mais eficientes, a

solucdo ou suspensdo escoa paralelamente a superficie da membrana enquanto o permeado é

transportado transversalmente a mesma. Esse fluxo ndo evita a formag¢do da camada de

polarizacdo, mas ameniza o fendmeno (HABERT, BORGES E NOBREGA, 2006).
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Figura 3.3: Esquema da filtracdo convencional e da filtracdo tangencial.
Fonte: HO & SIRKAR (1992) citado por AMARAL (2004).

Os processos mais comuns de separacdo por membranas que utilizam a diferenca de

pressdao como forca motriz sao microfiltracado (MF), ultrafiltracdo (UF), nanofiltracao (NF) e
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osmose inversa (OI). O que os distingue sao, essencialmente, as intensidades das pressdes a que
sdo submetidos € o tamanho dos poros das membranas utilizadas ou diametros das particulas
retidas. Esses processos tém sido utilizados para clarificar, concentrar, fracionar e purificar

solucdes diluidas, em particular solu¢des aquosas. (HABERT; BORGES; NOBREGA, 2006).
3.6.2.1 Microfiltracao

Microfiltracdo é um processo de clarificacdo que separa moléculas e particulas baseada no
seu tamanho e solubilidade, sendo sua principal restri¢do, a presenga de agregados coloidais na
alimentacdo que bloqueiam os poros da membrana (MUTHUKUMARAPPAN & MARELLA,
2010). Utiliza membranas porosas com didmetros de poro que variam de 0,1 a 10um
(CHERYAN, 1998), e por serem relativamente abertas, as pressdes empregadas sdo pequenas,

dificilmente ultrapassando 3 bar (HABERT; BORGES; NOBREGA, 2006).
3.6.2.2 Ultrafiltracao

A ultrafiltracdo € um processo de separacdo por membranas utilizado quando se deseja
purificar, concentrar e fracionar solugdes contendo macromoléculas. E conhecido como um
processo de peneiramento (MUTHUKUMARAPPAN & MARELLA, 2010). As membranas
apresentam diametro de poro de 0,001 a 0,1 um (1 a 100nm). As pressdes utilizadas sdo da ordem
de 1 a 15 bar. A ultrafiltragao € também utilizada para separar compostos de alta massa molecular

de compostos de baixa massa molecular. (MULDER, 2003).
3.6.2.3 Nanofiltracao

A nanofiltracdo apresenta propriedades intermediarias entre a ultrafiltracdo e osmose
inversa, € capaz de efetuar separagdes de moléculas de massa molecular média (entre 500 e 2000
Daltons), situando-se entre o limite superior da ultrafiltracdo e o limite inferior da osmose inversa
(HABERT; BORGES; NOBREGA, 2006). Ela retém moléculas dissolvidas e ions polivalentes, e
permite a permeacdo de ions monovalentes junto com a dgua, a pressdo empregada estd na faixa
de 10 a 30 bar (MAROULIS & SARAVACQOS, 2003). A nanofiltracao possui duas caracteristicas

46



Revisdo Bibliogréfica

importantes, que sdo a capacidade de fracionamento de anions de baixa massa molar com
tamanhos e valéncias diferentes através da exclusdo iOnica e o fracionamento de diferentes
componentes organicos em solug¢dao aquosa, massa molecular de corte (“cut off”’) , na faixa de 300
a 1000g/mol. Os mais importantes fatores que distinguem a nanofiltracdo dos demais processos

de separacdo por membranas sdo: 1) A rejeicdo a fons negativos (anions) multivalentes, como
sulfatos (5042_) e fosfatos (POZ’_ ); 2) A rejeicdo de cloreto de so6dio (NaCl) varia entre 0 a 70%

em sistemas de misturas complexas e 3) A rejeicdo a particulas sem cargas, materiais dissolvidos
e fons de cargas positivas em solucdo estd relacionada ao tamanho e formato da molécula em
questdo. Portanto, e eficiéncia de um processo de nanofiltracdo depende do tamanho das

particulas presentes na solugdo e das cargas moleculares (SCHAFER; FANE; WAITE, 2006).
3.6.3 Fenomenos envolvidos no processo

Nos processos de separacdo por membranas hd uma reducdo importante no fluxo de
permeado com o tempo. Para que nao haja uma diminui¢do da produtividade, é importante
minimizar a ocorréncia dos fendmenos que limitam o fluxo de permeado, os quais sdo: a

polarizacdo de concentragdo, formacdo de camada polarizada e incrustagdo (CHERYAN, 1998).
3.6.3.1 Polarizacao de concentracio

A polarizagdo de concentracdo € um fendmeno reversivel resultado do actimulo de
particulas, macromoléculas e fons na superficie da membrana, aumentando sua concentracao de
acordo com o tempo de processo. O fendmeno, ilustrado na Figura 3.4, pode ser definido pelo
gradiente de concentragdo formado entre a regido préxima a membrana, com alta concentragdo de
solutos e a regido por onde passa a solucdo de alimentacdo. Esse gradiente formado ¢é
compensado por uma difusdo desses solutos no sentido contrério ao do solvente, formando a zona

de polarizacdo provocando diminuicdo no fluxo (SCHAFER; FANE; WAITE, 2006).

A partir da formacdo da polarizagdo por concentracdo, uma situacdo de equilibrio ocorre

quando a concentra¢do do soluto préxima a superficie filtrante excede seu limite de solubilidade,

N

ocorrendo entdo a geleificacdo (formacdo da camada polarizada), devido a precipitacdo por
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saturacdo especialmente de macromoléculas (proteinas) (HABERT; BORGES; NOBREGA,
2006). Segundo Song (1998) forma-se entdo uma torta altamente viscosa e delgada na superficie
da membrana, conhecida como camada polarizada ou “membrana dindmica secunddria”. Esta cria
uma resisténcia adicional ao fluxo permeado perturbando o funcionamento hidrodindmico do
sistema. A resisténcia ao fluxo permeado aumenta a medida que aumenta a espessura da camada

polarizada.

MMembrana

™

/

Co
Fluxo de Permneado . .
Mecamsmo
-« Difusivo

Fluxo
Convectivo

Suporte

Direciio do
Escoamento

i

N

Regifio Polarizada

Figura 3.4: Polarizac@o de concentracdo na superficie da membrana.
Fonte: Modificado de Muthukumarappan & Marella (2010)

O incremento da pressao deve ocasionar aumento de fluxo de permeado, para condicdes de
baixa pressdo. A partir de determinado valor de pressao, qualquer aumento adicional corresponde
a um aumento equivalente na resisténcia ao transporte através da membrana, ou seja, maior
espessura da camada polarizada. Nessas condi¢des, o fluxo de permeado permanece inalterado

com o aumento da pressdao. Do ponto de vista pratico, um sistema de membrana deve ser operado
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em pressdes inferiores a menor pressao que leve o fluxo de permeado ao seu valor limite

(HABERT; BORGES; NOBREGA, 2006).

3.6.3.2 Incrustaciao

Ao contrério da polarizacdo de concentragdo, que € considerado um fendmeno reversivel e
independente do tempo de processo, a incrustacdo (ou fouling) € um fenomeno irreversivel e
dependente do tempo. Incrustacdo pode ser definida como uma deposi¢io ou adsorcdo de
particulas retidas, coléides, macromoléculas, sais, etc, na superficie da membrana e/ou agregacao
destas nos poros, provocando um bloqueio parcial ou mesmo total dos mesmos, causando um
declinio continuo do fluxo. Esse fenOmeno, relacionado as caracteristicas da membrana e
interacdes soluto-soluto e soluto-membrana, provoca um declinio irreversivel no fluxo de
permeado, que sé é recuperado com a limpeza quimica da membrana (CHERYAN, 1998;

MUTHUKUMARAPPAN & MARELLA, 2010).

A Figura 3.5 ilustra os varios modos de bloqueios de poros que sdo uma fung¢do do

tamanho e forma dos solutos em relacdo a distribui¢do de tamanho de poros da membrana.
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(a)

Iniminle

(©)

Figura 3.5: Mecanismo de incrustacdo na membrana: (a) bloqueio completo de poros; (b)
bloqueio parcial (interno) de poros; (c) camada polarizada.

Fonte: Amaral (2004).

3.6.4 Parametros do processo

Nos processos de separacdo por membrana o fluxo de permeado € principalmente afetado
pela pressdo, concentracdo da alimentacdo, temperatura e velocidade tangencial. Para a andlise do
desempenho e eficiéncia do processo de filtragdo por membranas os seguintes pardmetros sdo

fundamentais:
3.6.4.1 Fluxo de permeado (J)

E a quantidade de permeado obtida, expressa em massa ou volume, por drea de permeacao

da membrana por tempo. O fluxo de permeado estd expresso na Equacdo 3.1 (CHERYAN, 1998).
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J=—L (3.1)

Onde: m,, € a massa de permeado no tempo t e A, € a area de permeag@o.
3.6.4.2 Fator de Concentracao (FC)

E calculada como a razdo entre a massa ou volume inicial na alimentagdo e a massa ou

volume final de concentrado (Equacao 3.2). (GIRARD & FUKUMOTO, 2000).

Fo=" (3.2)

c

Onde: my € a massa inicial na alimentacdo, e m. € a massa do concentrado.
3.6.4.3 Coeficiente de Retencao (R)

O coeficiente de retengdo (ou rejei¢do) de determinado componente por uma membrana
pode ser calculado pela Equagdo 3.3 (GIRARD & FUKUMOTO, 2000). Ele fornece uma medida
quantitativa da capacidade da membrana em reter moléculas ou componentes especificos, sob

determinadas condi¢des de operagdo.

R = I—CP)IOO (3.3)
=( c :

&

Onde: C,, e C, sdo respectivamente, a concentra¢do no permeado e no concentrado.

Este parametro € afetado por fatores como: tamanho e formato das particulas presentes,
concentracdo dos compostos rejeitados, pH e forca idnica da solucdo, tipo de material que

constitui a membrana e configuracgao.
3.644  Pressao transmembrana (Ppy)

E definida como sendo o gradiente entre a pressio do lado do concentrado e do permeado.
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Porém, na pratica, € calculada como a média das pressdes de entrada e saida da membrana,

conforme expresso na Equacdo 3.4 (CHERYAN, 1998).

P, =——— (3.4)

Onde: P. e P; sdo, respectivamente, as pressoes de entrada e de saida da membrana, no

lado do concentrado.
3.6.5 Modelo Matematico

Diferentes modelos matemadticos foram propostos para descrever a curva do fluxo de
permeado, sendo a maioria deles semi-empiricos. Modelos exponenciais freqiientemente ajustam
razoavelmente bem os resultados experimentais (GIRARD & FUKUMOTO, 2000). A Equacgao
3.5 mostra um modelo proposto pela teoria de renovagdo de superficie, que foi utilizado por
Arnot, Field, Koltuniewicz (2000), Watanabe, Ushikubo, Viotto (2006), Ongaratto (2009) e Silva
(2010) que realizaram trabalhos com emulsdes estdveis de 6leo e dgua, sucos de tamarindo,
pitanga e polpa de mamao respectivamente, no qual seus dados experimentais se adequaram
razoavelmente bem. Neste modelo, o comportamento do fluxo de permeado ¢ dado em funcao do

tempo e estd apresentado pela Equacao 3.5.
J=J,+J,—J;)exp(-A1) (3.5)
Onde: J, e J, sdo, respectivamente, os fluxos inicial e final (kg/m2.h), 4 é a taxa de
declinio do fluxo (min") e t é o tempo (min).

Quando o fator de concentracdo € varidvel com o tempo, pode-se expressar o fluxo como

uma funcdo desse fator, conforme mostra a Equacao 3.6 de Girard & Fukumoto (2000).
J=J,-B.In(FC) (3.6)

Onde: J, € o fluxo inicial de permeado, B € uma constante que depende do sistema,

condic¢des de operagdo e propriedades da vinhaga e FC € o fator de concentragdo.
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4 MATERIAL E METODOS

4.1 Material

4.1.1 Matéria-prima

Como matéria-prima foi utilizado um lote de 60L de vinhaca da regido sudeste do pais,
proveniente de Cosmopolis — SP, doada pela Usina Acucareira Ester S.A. e recolhido na safra de

2009 em novembro.

Com a precaucdo de que toda vinhaca consumida no trabalho fosse de um mesmo lote,
para diminuir sua variabilidade, a vinhaga foi acondicionada em porcdes de 1 litro, mantidas
congeladas em freezer para posterior utilizacdo nos processos de separacdo por membranas de

microfiltracdo seguido de nanofiltragao.
4.1.2 Membranas

Para a realizacdo dos processos de separacdo foram utilizadas membranas planas
poliméricas da marca comercial Microdyn-Nadir (Wiesbaden, Alemanha) de diferentes polimeros

e massa molecular de corte (MWCQO). A Tabela 4.1 apresenta as caracteristicas das membranas.

Tabela 4.1: Caracteristicas das membranas fornecidas pela empresa Microdyn-Nadir.

Material Massa Molecular de Corte
Microfiltracio CEL 100 kDa
PVDF 0,2 um
PES 1000 Da
Nanofiltracao PES 500 Da
PES 300 Da

CEL = Celulose; PVDF = Polifluoreto de Vinilideno; PES = Polietersulfona.

E importante ressaltar que apesar de 100 kDa ser tipicamente de ultrafiltracio (UF), o

fornecedor a considera como de MF.
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4.2 Célula de filtracao

Para realizacdo dos ensaios de micro e nanofiltracdo foi utilizado um equipamento em
célula de laboratério para a clarificacdo e concentracdo da vinhaca. Os experimentos foram

conduzidos no Laboratério de Medidas Fisicas (LAMEFI), DEA/FEA, UNICAMP.

Os experimentos foram conduzidos em célula laboratorial encamisada de aco inox AISI

304, acoplada a um cilindro de nitrogénio para fornecimento da pressdo transmembrana ( P, ).

Este sistema estd esquematizado na Figura 4.1.

A célula esquematizada na Figura 4.1 possui 260 mm de altura, 128 mm de didmetro
externo, 110 mm de diametro interno, tem capacidade para até 800 mL de produto e opera até
uma pressao de 40 bar. O gds nitrogénio, armazenado em cilindro, forneceu a pressdao no interior
da célula. O ajuste de pressdo foi feito por meio da véalvula de regulagem V2. A valvula V1
permite abrir e fechar o cilindro de nitrogénio e V3 é uma vélvula escape, que quando esta aberta,
permite a retirada do gas do interior da célula para o ambiente externo. Os mandmetros M1 e M2
sdo usados respectivamente para leitura da pressdo no interior do cilindro e leitura da pressdao no
interior da célula. Na parte inferior desta célula hd uma base e uma saida de permeado. Sobre a
base é montado um suporte que serve de apoio ao disco de membrana. Anéis de vedacdo (padrao
sanitdrio) impedem o vazamento entre as partes. A funcdo do agitador magnético € fornecer
turbuléncia com o intuito de arrastar particulas préximas a superficie da membrana e dessa forma
diminuir efeitos negativos da polarizacdo de concentracdo e formag¢do da camada polarizada e
consequentemente aumenta o fluxo de permeado. O agitador magnético localizava-se sobre o
suporte perfurado. A vinhacga passou através dos furos deste suporte entrando em contato com a
membrana (localizada sobre um segundo suporte perfurado) e o permeado da vinhaca foi entdao
coletado na saida da célula (saida de permeado). A temperatura foi controlada por meio da
circulacdo de dgua na camisa do equipamento, através de um banho termostatico modelo NT281
(Nova Técnica, Piracicaba, SP) (Figura 4.1). Um béquer de 1 litro foi colocado sobre uma balanca
eletronica (+0,01g, marca Marte, modelo AS 2000), sob a saida do permeado para coletd-lo e
assim obter a sua massa em func¢do do tempo. A Figura 4.2 mostra a fotografia da unidade

laboratorial.
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= B J——— Cilindro de

nitrogénio

Agitador Magnético

Anel de vedacdo

Membrana

Suporte da membrana

= Saida de permeado

V1 —Valwala abreffecha do cilindro de nitrogénio
W1 — MManfmetro 1: fornece a leitura da pressio interna do cilindro de

nitrogénio guando VW1 estd aherta
V2 -Talvalade regulagem: regula a pressio no interior da célula

W2 — Manfmetro 2: fornece a leitura da pressdo no interior da célula
V3 - Valvalade 3 wias (escape)
Vd —-Valwala de saida de permeado

Figura 4.1: Equipamento de escala laboratorial de célula de micro, ultra e nanofiltracio.
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Figura 4.2: Fotografia da unidade laboratorial.

4.3 Métodos

4.3.1 Determinacoes analiticas

Para a caracterizagdo da alimentacdo, permeado e concentrado, foram retiradas amostras
de todas as etapas do processamento para a determinacdo em triplicata das andlises fisico-
quimicas apresentadas na Tabela 4.2, empregando-se procedimentos recomendados pelo Standard
Methods (APHA; AWWA;WPCF, 2005), sendo a andlise de pH determinada pelo método da
AOAC (1997).

A Demanda Quimica de Oxigénio (DQO) foi determinada somente nos processos
selecionados, devido a dificuldade de descarte dos residuos gerados, sendo realizada no
Laboratério de Processos Fermentativos e Tratamento de Aguas Residudrias

(DEA/FEA/UNICAMP). Os valores de DQO foram calculados a partir da equacao da reta gerada
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pela solucdo padriao de biftalato dcido de potéssio, de acordo com a Figura D.1 apresentada no
Apéndice D. As amostras foram diluidas 100 vezes.

As andlises de sédio e de potdssio foram determinadas no Laboratério de Engenharia de

Processos (LEP/DEA/FEA/UNICAMP).

Tabela 4.2: Anélises fisico-quimicas e seus respectivos métodos.

Analise Método N° do método Referéncia

pH Potenciométrico 081.12 AOAC 1997

Solidos Totais Secagem em estufa 2540-B APHA; AWWA;WPCEF, 2005
Soélidos em Suspensdo  Gravimétrico 2540-C APHA; AWWA:;WPCEF, 2005
Solidos Dissolvidos Gravimétrico 2540-D APHA; AWWA;WPCEF, 2005
Cinzas Incineracdo em mufla 3030 APHA; AWWA:;WPCEF, 2005
Potassio Fotometria de chama 3500-K APHA; AWWA;WPCF, 2005
Sodio Fotometria de chama 3500-Na APHA; AWWA;WPCEF, 2005
DQO Colorimétrico 5220 APHA; AWWA;WPCF, 2005

Para a realizacdo das anélises fisico-quimicas foram utilizados os seguintes equipamentos:
balanca analitica (marca BEL Engineering), chapa aquecedora (marca Marconi, modelo MAOSS),
pHmetro (marca QUIMIS, modelo Q400AS), estufa de secagem e esterilizacdo (marca FANEM,
modelo 320-SE), estufa com circulagdo de ar (marca MARCONI, modelo MAO035), mufla (marca
QUIMIS, modelo 318.D21), fotdbmetro de chama (marca Analyser, modelo 910M), bomba de
vidcuo (marca TECNAL, modelo TE-058), espectrofotdometro (marca HACH, modelo
DR/4000U), bloco digestor (marca HACH), além de utensilios e vidrarias especificas do

laboratério.

Os resultados obtidos foram tratados estatisticamente, fazendo uso do software estatistico
SAS® (Statistical Analysis System), versdo 9.2, para verificar se houve diferenca significativa
entre as amostras de alimentagdo, permeado e concentrado, utilizando o teste de Tukey com nivel

de significancia de 95%.
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4.3.2 Procedimento Experimental

4.3.2.1 Fluxograma do processo.

Apés sua recep¢do, a vinhaca foi homogeneizada, envasada em sacos de 1 litro e

armazenadas em freezer (-18°C) até o momento da utilizagao.

A amostra da vinhaca foi descongelada por 24 horas sob refrigeracdo, aquecida em banho
termostitico modelo NT281 (Nova Técnica, Piracicaba, SP) até 60°C e conduzidas para o

experimento de MF seguida de NF. A Figura 4.3 ilustra as etapas do processamento.

Antes do inicio de cada processo, tanto da MF quanto da NF, as membranas foram
cortadas em didmetro de 8,1 cm e ficaram imersas por 30 minutos em dgua destilada (Figura 4.3),
com o objetivo de remover alguns produtos de conservacdo da membrana, e em seguida, foi
realizada uma permeagao com agua destilada na unidade sob as mesmas condi¢des da corrida a
ser realizada com a vinhaga, para que as membranas tivessem sua estrutura mecanica adaptada a

pressao de operagao do sistema.

58



Vinhaca

F

Homogeneizagho

2

Envase (1L)

f

Membrana

Congelamento (-18°%C)

2

Corte (d=8,1 cm)

Descongelaments (24 h)

F

Material e Métodos

3

Concentrado Final

_ ]
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Nanofiltracio b Concentrado NE
;
Permeads NF
Figura 4.3: Fluxograma do processo em laboratdrio.
4.3.2.2 Unidade Laboratorial

Todos os processos foram conduzidos a 60°C e 500 rpm. Foi avaliado o desempenho das
membranas através da retencdo de solidos totais e fluxo de permeado, calculados de acordo com

as respectivas Equagdes 3.3 e 3.1, apresentados no item 3.6.4.1. Devido a limitacao da capacidade
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de alimentag¢do da unidade laboratorial (800 ml) os experimentos foram realizados em 3 etapas.
Na 1? etapa foram realizadas em batelada as corridas de MF, utilizando 800 ml de vinhaca, até um
fator de concentracdo (FC) igual a 4. Na 2* etapa foram realizadas as corridas de acimulo de
permeado dos processos de MF selecionados na 1* etapa. E na 3* etapa, para cada membrana
estudada, o volume de 400 mL do permeado resultante das corridas de actimulo foi submetido
para as corridas de NF, até FC igual a 2. A Tabela 4.3 especifica a pressdo a ser utilizada para

cada membrana.

Tabela 4.3: Condicdes das corridas a serem realizadas na Unidade de Laboratério.

Processo Membrana MWCO Pressoes (bar)
MF CEL 100 kDa 1
MF CEL 100 kDa 1,8
MF CEL 100 kDa 2,6
MF CEL 100 kDa 3.4
MF PVDF 0,2 um 1
MF PVDF 0,2 um 1,8
MF PVDF 0,2 um 2,6
MF PVDF 0,2 um 34
NF PES 1000 Da 15
NF PES 1000 Da 25
NF PES 1000 Da 35
NF PES 500 Da 15
NF PES 500 Da 25
NF PES 500 Da 35
NF PES 300 Da 15
NF PES 300 Da 25
NF PES 300 Da 35
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Para a MF foi selecionado o processo que obteve o melhor desempenho global nas
pressoes estudadas, sendo o permeado acumulado submetido as corridas de NF nas pressoes e
membranas especificadas na Tabela 4.3. Para obten¢do do volume necessario de permeado para
as 9 corridas da NF, foram realizadas 7 corridas de MF para cada membrana, obtendo 4200 mL
de permeado. Desta forma, foram totalizadas 40 corridas, das quais 8 foram na MF para selecao

dos permeados, 14 para obtenc¢do do volume de permeado necessério e 18 corridas de NF.

4.3.2.3 Modelo Matematico

Os valores experimentais de fluxo da MF e da NF foram ajustados no modelo matematico,
através do software Statistica®, versao 9.0, baseado na teoria de renovacdo de superficie,
proposto nas Equacdes 3.5 e 3.6, respectivamente. Foi empregando o pacote de regressdao nao-
linear para a estimativa dos parametros dos modelos, obtendo-se o valor de “A” (taxa de declinio
de fluxo), B (constante que depende do sistema, das condicdes de operagdao e propriedades da
alimentacdo) e o R2 (coeficiente de correlacdo), para cada experimento. Em todos os casos, o

valor inicial do fluxo (J, ) e final (J ), foram autorizados a variar, ou seja, serem estimados pelo

pacote, a fim de minimizar o provavel impacto dos erros experimentais dos fluxos. Esta estratégia
foi justificada na medida em que, na maioria dos casos, os fluxos estimados pelo pacote flutuaram

entre os fluxos medidos nos experimentos.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 Caracteristicas fisico-quimicas da vinhaca.

Uma série de fatores interfere na composi¢cdo quimica da vinhaga, sendo a natureza e
origem da matéria-prima assim como o tipo e a conducdo da destilacdo os mais importantes
(SANTANA, 1985). Rodella, Cardoso e Parazzi (1980) verificaram a dependéncia da composicao
da vinhaca com a localizacdo da destilaria, devido a influéncia do tipo de solo sobre a
composi¢ao do caldo submetido a fermenta¢do. De acordo com a Usina Ester S.A., a vinhaca
doada € proveniente de mosto misto. Na Tabela 5.1 sdo apresentadas as caracteristicas fisico-

quimicas da vinhaga utilizada nos experimentos.

Tabela 5.1: Valores médios dos parametros fisico-quimicos da vinhaca.

Parametro Vinhaca
pH 3,97+0,04
Umidade (%) 97,19+0,07
Sélidos Totais (%) 2,81+0,07

Sélidos em Suspensdo (mg/L)  1407+138
Sélidos Dissolvidos (mg/L) 25822+157

Cinzas (%) 0,79+0,03
Potéssio (mg/L) 1638+205
Sédio (mg/L) 812499
DQO (mg/L) 26625+177

*Valores médios em triplicata + Desvio Padrao

Os resultados obtidos na caracterizacdo fisico-quimica da vinhaga, de uma maneira geral,
aproximam-se de alguns resultados de trabalhos citados na literatura, entretanto, devido a grande
variabilidade da composi¢do que a vinhacga apresenta, alguns parametros apresentaram variagoes
em seus componentes ao se comparar com resultados de outros estudos. A variacdo na

composi¢do quimica influencia as caracteristicas fisico-quimicas.
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Observa-se que a vinhaga apresenta pH baixo, valor de 3,97, e que é constituida
principalmente por dgua (97,19%). Os valores encontrados para pH, sélidos totais, sélidos
dissolvidos, solidos suspensos e potassio estdo dentro da faixa de concentracdo apresentado por
Elia Neto & Nakahodo (1995) citado por Freitas (2009), mas a concentracao de sédio foi superior

aos limites mostrados na Tabela 3.1.

O valor médio de sélidos dissolvidos encontrado para a vinhaga foi de 25822 mg/L, o que
representa em torno de 2,4°Brix. De acordo com os autores Germek & Feigl (1987) quando ndo
ha reducdo percentual de volume de dgua da vinhaga, a mesma apresenta a concentracdo de

3°Brix.

O valor encontrado para cinzas foi semelhante ao valor (0,71%) encontrado por Rodella,
Cardoso e Parazzi (1980) na composicao de vinhaca de uma destilaria autdbnoma, enquanto que
em outro trabalho Rodella e Ferrari (1977) encontraram o teor médio de cinzas de 27 amostras de

vinhaga de melago de 2,11%, com um coeficiente de variagao de 23,4%.

Na caracterizagdo da vinhaga utilizada no estudo de Brito et al. (2007), foi encontrado

26771 mg de DQO/L, valor préoximo ao encontrado neste trabalho (26625 mg/L).

5.2 Produtos obtidos nos processo de microfiltraciao e nanofiltracao

Através da Figura 5.1 pode-se visualizar o aspecto da alimentacdo (vinhaga) nos processos
de MF e dos produtos obtidos (concentrado e permeado) ao atingir FC=4. Em todas as corridas de
MF realizadas, os produtos obtidos apresentaram a mesma coloragdo e aparéncia na andlise

visual.
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Concentrado Permeado

Figura 5.1: Vinhaga, concentrado e permeado na MF no FC=4.

Vale ressaltar que a vinhaga na saida da bica de destilacdo apresentava uma coloragdo
marrom mais claro que a apresentada na Figura 5.1. E que apds 24 horas, foi possivel observar
um escurecimento do efluente por causa da oxidag¢do causada pela exposicao do ar. Percebe-se
que os processos de MF ndao foram eficientes para redu¢do da cor da vinhaga, visto que o
permeado, apesar de estar limpido, clarificado e mais brilhante, ainda apresenta uma coloragcdo
bastante escura. Observa-se também que o concentrado apresenta coloracdo um pouco mais clara
comparada a da alimentacdo, devida a maior concentracio de sélidos suspensos que modificam a

cor original.

A Figura 5.2 apresenta as fracdes da alimentagcdo, permeado e concentrado obtidos nos
experimentos de NF ao atingir FC=2. O concentrado apresentou cor marrom mais intensa que o
produto inicial. J4 o permeado limpido possui coloragdo amarelada, devido a presenca de alguns
compostos fendlicos e melanoidinas (produto resultante da Reacdo de Maillard) (BOBBIO &

BOBBIO, 2001).
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Concentrado : Permeado

¢

Figura 5.2: Alimentagdo, concentrado e permeado na NF no FC=2.

5.2.1 Concentraciao de Sélidos

5.2.1.1 Microfiltracao

Apesar de todas as amostras utilizadas nos experimentos pertencerem ao mesmo lote, as
andlises foram realizadas em todas as alimentacdes de cada corrida. A vinhaca apresenta uma
composi¢do muito ampla de materiais dissolvidos e em suspensdo, dessa forma, seus constituintes
apresentam uma grande facilidade de se decantarem e isso gera diferengas nos resultados das

amostras destinadas as analises.

Os so6lidos sdo compostos por substincias dissolvidas e em suspensdo, de composicao
orginica e ou inorganica. Analiticamente sdo considerados como sélidos dissolvidos aquelas
substancias ou particulas com didmetros inferiores a 1,2 um e como sé6lidos em suspensao as que
possuirem didmetros superiores (CETESB, 1992). As escalas em percentagem de Brix
apresentam as concentragdes percentuais dos solidos soltiveis contidos em uma amostra (solugdao
com dgua), sendo 1° Brix igual a um grama de sélidos dissolvidos em 100 gramas. O sélido

solivel contido € o total de todos os sélidos dissolvidos na dgua, comegcando com agucar, sais,
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proteinas, acidos, etc (MORAES, 2010). A Tabela 5.2 apresenta os resultados obtidos das

andlises de solidos totais, dissolvidos e suspensos na MF a FC=4 para a alimentacdo, permeado e

concentrado.

Tabela 5.2: Resultados das andlises de pH, sélidos totais, dissolvidos e suspensos e retencao de
s6lidos totais da alimentacdo (A), permeado (P) e concentrado (C) dos experimentos de MF.

p R(%) Sélidos Solidos Solidos
Membrana (bar) pH Sélid9s Totais (%) Dissolvidos  Suspensos
Totais (mg/L) (mg/L)
CEL A 4,03+0,01° 2,7620,0" 25980+530° 152730
100 kDa 1 P 4,00+0,02* 35 2,43+0,00™ 23115495 00"
C 4,03+0,01° 3,76+0,01°  30535+155% 5920440
A 4,0240,01% 2,88+0,02  26067+472°  1190+908
10((:)E1<If)a 1.8 P 4.00+001° 38  249+0,02°  23607+150° 00"
C 4,01+0,01° 4,0440,01° 334074344  4690+190°
A 3,95+0,01% 2,8120,00"  257104250° 1240420
10((:)E1<If)a 2,6 P 391+0,01" 39 24240,00™ 2164044408 00"
C 3,93+0,01°" 3,97+0,00°  34230+1030"" 4820+380
A 3,98+0,01° 2,85+0,018"  25980+530°  1480+20°"
CEL 34 P 3,98+0,01° 40 2,40+0,01™  23147+42° 00
100 kDa C 4,00+0,00™ 4,03£0,01°  3440+460°  5880+40%
PVDE A 3,92+0,00%" 2,710,000 25710+250°  1320420°
02 um 1 P 3,910,012 37 235+0,00"  23640+20" 0+0"
C 3,91x0,01" 3,73£0,00°  30100£35°  5040+20°
A 3,9520,01¢ 2,83+0,01"  25710+250°  1550+10°
(1)’;”3; 1.8 P 394+0,00% 38  245+0,04"  227534888%  0+0"
- H C 3,93+0,01°¢" 3,97+0,02°  33113+£369™  6090+30°
PVDE A 3,96+0,01¢ f 2,73+0,00  25710+250°  1460+40°¢
02 pm 2,6 P 3,94+0,01d° 38 2,35+0,01" 224334439 00"
C 3,95+0,01% 3,83£0,01¢  31567+£526°  5780+60°
A 3,92+0,01%" 2,89+0,01"  25710+250°  1490+30°°
(1)’;”3; 34 P 3,91+0,01" 40 2,48+0,01% 224504390 00"
M C 3,93+0,00° 4,1240,01*  33033+£376°  5900+60"

Letras diferentes (na mesma coluna) significam diferenca estatistica, considerando nivel de confiabilidade de

95%.

67



Resultados e Discussao

Os valores de pH variaram de 3,9 a 4,0, em todas as amostras de alimentagdo, permeado e
concentrado analisadas na MF. Em sua maioria, observou-se que ndo houve diferenca
significativa entre os resultados obtidos para as amostras num mesmo ensaio € que tanto no
permeado quanto no concentrado ocorreu uma discreta diminuicdo do pH em relagdo a
alimentacdo. Apesar da vinhaga apresentar pH 4cido, sua aplicacdo ao solo provoca a elevacdo do

pH do solo, devido a acdo dos microrganismos presentes no meio (SILVA & RIBEIRO, 1998).

Analisando as colunas da Tabela 5.2, nota-se que houve diferenca estatistica, a 5% de
significancia, nas andlises de solidos totais, dissolvidos e suspensos entre a alimentacdo,
permeado e concentrado de cada ensaio. Em todos os experimentos as membranas agiram como

uma barreira a passagem de sélidos.

Observa-se que os permeados e concentrados obtidos também sao constituidos
principalmente por dgua, sendo importante para o auxilio na mobilidade dos nutrientes durante a
fertirrigacdo e para o fornecimento de dgua as plantas em regides mais aridas (ORLANDO

FILHO, 1981).

Com relagdo ao teor de sélidos totais, comprovou-se a variabilidade das amostras de
alimentacdo, entre as fracdes obtidas nos diferentes ensaios. As diferencas encontradas entre
algumas amostras de alimentagdo da MF, que variou de 2,71 a 2,89% podem ser atribuidas a
pequenas variacdes dos compostos da matéria-prima na por¢do de amostra selecionada. O
concentrado apresentou concentragdo de sélidos totais variando entre 3,73 e 4,12% e o permeado
entre 2,35 e 2,49%. O balanco de massa para sélidos totais considerando a alimentagdo,

concentrado e permeado demonstrou na MF uma pequena diferenca, entre -0,5 e 1,9%.

A maior concentragdo de sé6lidos totais foi observada na pressao de 3,4 bar, que apresentou
coeficiente de retencdo de 40%, nas duas membranas estudadas, CEL e PVDF. Na pressao de 1
bar, a PVDF 0,2 pm apresentou maior retenc¢do, de 37%, quando comparada a CEL 100 kDa que
obteve retencdo de 35%. Nas pressdes intermedidrias, as retengdes foram semelhantes entre as
duas membranas, de 38 e 39%. Como os coeficientes de retencdo de sélidos totais foram bastante

proximos, optou-se pela escolha da membrana em fungdo dos valores de fluxo de permeado.
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Nicolaiewsky (1981) tratou da aplicagdo das técnicas de floculacdo, sedimentacdo e
filtracdo no beneficiamento de vinhaca de melaco mista e de mandioca. A vinhagca mista,
predominantemente de caldo, com 3,56% de sélidos totais, apds o tratamento quimico com cal,
seguido de sedimentacdo e posterior filtracdo em filtros de areia, apresentou 3,39% de sélidos
totais ¢ nenhum contetido de sélidos em suspensdo, sendo adequado ao processo de osmose
inversa. J4 os autores Zayas et at. (2007) aplicaram na vinhaca biologicamente tratada com 14300
mg/L de so6lidos dissolvidos, os processos de coagulagao/floculagdo (CF), com coagulante FeCls,
e oxidacdo eletroquimica (OE) usando anodo de Ti/RuPb(40%)Oy e catodo de Ti/PtPd(10%)Ox,
resultando em um produto com 20100 mg/L de sélidos dissolvidos. Os resultados mostraram que
os processos de CF, usando 20 g/L. de coagulante e no pH de 8,4, provocaram uma redugdo
significativa na quantidade de DQO (84%), cor e turbidez (<99%). O processo subsequente de
OE completou satisfatoriamente a purificacdo da vinhaga biologicamente tratada, com remog¢ao

superior que 95% de DQO e na ordem de 100% de cor e turbidez.

Em nenhum experimento houve permeacgdo de sélidos suspensos pela membrana, ou seja,
ocorreu 100% de retencao, com formacdo de concentrado com valores médios de 5515 mg/L de

s6lidos suspensos.

Ja com os resultados de sélidos dissolvidos, observa-se que o aumento da pressdo permitiu
a obtengd@o de um maior teor no concentrado, exceto na membrana de PVDF 0,2 um a 1,8 bar que
apresentou a maior concentracdo de sélidos dissolvidos, de 33113 mg/L, comparada as outras
pressdes da mesma membrana. A reten¢do aumentou a medida que a massa molecular de corte
das membranas diminuiu. As maiores retengdes dos sélidos dissolvidos foram obtidas com a
membrana CEL 100 kDa de 24,3 a 36,8% seguida de PVDF 0,2 um de 21,5 a 32%. Segundo
Navarro, Sepulveda e Rubio (2000) os teores de sélidos dissolvidos presentes na vinhaga de
melago sdo carboidratos ndo fermentdveis, sais e alguns compostos como furfural, glicerol,

propanol e acido lético.

5.2.1.2 Nanofiltracao

Nas Tabelas 5.3 e 5.4 estdo apresentados os resultados das anélises de pH, s6lidos totais,
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com seus respectivos coeficientes de retencao e sélidos dissolvidos dos ensaios da NF.

Tabela 5.3: Resultados das andlises de pH, sélidos totais e dissolvidos da alimentagdo
proveniente do permeado da CEL 100 kDa (A1), permeado (P) e concentrado (C) e retencdes de
s6lidos totais dos experimentos de NF.

p Sélidos R(%) Solidos
Membrana (bar) pH Totais (%) Solid?s Dissolvidos
Totais (mg/L)
PES Al 4,0020,01%¢  2,51+0,02' 24250+30%
300 Da 15 P 3,97+0,01%°%  1,74+0,01™ 47 15917+150'
C  3,96+0,01%"%" 3291001 31140+10'
PES Al 4,ooio,o1ab°ff 2,5120,02' 24250+30%
300 Da 25 P 3,940,017 1.34240,017 63 126304255
C  3,92+0,01" 3,62+0,02" 35763+845"
Al 4,0020,01%¢  2,51+0,02' 24250+30%
3(1;0E Is)a 35 P 3,96+0,01%€"  1,17+0,00" 69 11140+217""
C  3,94+0,01""K 3 7240 02 37103+620%
Al 4,0020,01%¢  2,510,02' 24250+30%
5(1))(])5Is)a 15 P 4,02+0,01® 1,1220,02"% 71 10433555
C  3,9440,01"%  3.90+0,01¢ 380534254
PES Al 4,0020,01%¢  2,51+0,02' 24250+30%
500 Da 25 P 4,01+0,01™  1,00+0,03" 75 10040+10"
C 3,98+0,01"  3,98+0,01° 382534581
PES Al 4,0020,01%¢  2,51+0,02' 24250+30%
500 Da 35 P 3,98+0,01%f 1,0040,04* 75 9843+45"
C  3,93+0,01" 3,96+0,04" 386504291
PES Al 4,ooio,o1ab°d” 2,5120,02' 24250+30%
1000 Da 15 P 3,95+0,01°"  1,46+0,01° 57 12597+6"°
C 3,94+0,01"% 3 44+0,01' 33650+150"
PES Al 4,0020,01%¢  2,51+0,02' 24250+30%
000pa B P 3,98+0,01°%  1,23+0,01% 68 11585+145P9"
C 3,93+0,01"  3,79+0,07¢ 36310+885°"
PES Al 4,0020,01%¢  2,51+0,02' 24250+30%
000pa 3 P 3,97+0,00%"  1,05+0,02" 73 10355+35™
C 3,940,014 3 .9440,00™ 37710280

Letras diferentes (na mesma coluna) significam diferenca estatistica, considerando nivel de confiabilidade de 95%.
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Tabela 5.4: Resultados das andlises de pH, sdlidos totais e dissolvidos da alimentagao
proveniente do permeado da PVDF 0,2 um (A2), permeado (P) e concentrado (C) e retengdes de
s6lidos totais dos experimentos de NF.

p Sélidos R(%) Solidos
Membrana (bar) pH Totais (%) Sélidos  Dissolvidos
°) Totais (mg/L)
PES A2 3,91+0,01! 2,61+0,01% 2564020’
300 Da 15 P 3,99+0,01%%  1,57+0,03" 58 143734232™
C  3,95+0,01¢%"k 3 70+0,018 3527044108
PES A2 3,91+0,01' 2,61+0,01% 2564020’
300 Da 25 P 3.94+0,008"%  1.4340,01° 62 134274+194™"
C 3,93+0,01¢ 3,82+0,08% 36527+810°"
PES A2 3,91+0,01' 2,61+0,01% 2564020’
300 Da 35 P 3,92+0,01¢ 1,16+0,01"™" 72 11550+30P9
C  3,95+0,01°"% 4 07+0,01? 38043+737%
PES A2 3,91+0,01! 2,61+0,01% 2564020’
500 Da 15 P 4,03+0,01° 1,310,009 67 127404168
C  3,95+0,01°%"%  39440,02% 373274214
PES A2 3,91+0,01' 2,61+0,01% 2564020’
500 Da 25 P 4,02+0,01%° 1,14+0,01" 72 114204269
C  3,97+0,00%" 4 .06+0,00 38390+70%
PES A2 3,91+0,01! 2,61+0,01% 2564020’
500 Da 35 P 3,97+0,01%%"  1.09+0,01"" 73 110374205
C  3,92+0,001 4,11+0,00° 388104472
PES A2 3,91+0,01! 2,61+0,01% 2564020’
1000 Da 15 P 3,97+0,01%%  139+0,01% 63 13560+20™"
C  3,93+0,001 3,78+0,00°8 3728041021
PES A2 3,91+0,01' 2,61+0,01% 2564020’
1000 Da 25 P 3,98+0,01%" 1,29+0,019° 67 124904110
C  3,94+0,01"  3.89+0,01% 385074543
PES A2 3,91+0,01! 2,61+0,01% 2564020’
1000 Da 35 P 3,98+0,00%¢ 1,26+0,00" 68 11920+35°P4"
C  3,98+0,00°% 3,98+0,04° 39107+583"

Letras diferentes (na mesma coluna) significam diferenca estatistica, considerando nivel de confiabilidade de 95%.
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Os valores de pH também apresentaram na NF variacdes de 3,9 a 4,0. Houve pequena
variacdo nos valores de pH das amostras de alimentacdo, permeado e concentrado. Para o
concentrado, esse valor ficou entre 3,92 e 3,98 e no permeado apresentou-se entre 3,92 e 4,03.
Observa-se que em todos os ensaios os valores de pH encontrados no permeado foram superiores
aos do concentrado, exceto no experimento proveniente de PVDF na membrana de PES de 300
Da a 35 bar. Esses resultados indicam que ocorreu pouca concentragdo de fons hidrogénio pelas

membranas estudadas.

Na NF, em todos os experimentos as membranas agiram como uma barreira a passagem de
solidos. A alimentacdo apresentou concentracao de sélidos totais variando entre 2,5 e 2,6%, o
concentrado entre 3,3 e 4,1% e o permeado entre 1,0 e 1,7%. Os coeficientes de retencdo de
solidos totais variaram de 47 a 75%, sendo as maiores reten¢des observadas na membrana de PES
500 Da (67-75%), seguida de PES 1000 Da (57-73%). Essas membranas podem ter apresentado
uma camada polarizada adjacente a sua superficie, que atuou como uma segunda membrana
aumentando a retencao de sélidos (OBERMEYER et al., 1993), e desta forma, retendo mais que
as membranas com menor massa molecular de corte a de 300 Da (47-72%). O balan¢o de massa
para solidos totais considerando a alimentacdo, concentrado e permeado apresentou erros entre -
0,5 e 1,9% na MF e entre 0,1 e 2,7% na NF, demonstrando que esta pequena diferenca

corresponde ao material retido na superficie da membrana.

A membrana de PES de 500 Da a 35 bar usando o permeado proveniente da membrana de
PVDF de 0,2 um obteve a maior concentracdo de sdlidos totais no concentrado de 4,1%, mas o
permeado oriundo da CEL 100 kDa a 25 e 35 bar retiveram mais, concentrando a alimentagcao de
2,5% para um concentrado de 4,0%, formando um permeado com 1% de sélidos totais, porém
seus fluxos ndo foram atrativos. Portanto, a PES de 1000 Da a 35 bar, que obteve o melhor fluxo,
também resultou em boas retengdes, de 73% com o uso do permeado proveniente da CEL 100

kDa e 68% para o permeado proveniente da PVDF 0,2 pm.

O teor de sodlidos dissolvidos inicialmente em média de 24945 mg/LL aumentou no
concentrado para um teor médio de 36994 mg/L e, consequentemente, diminuiu no permeado

para um teor médio de 12059 mg/L. Na NF também pode-se observar o mesmo comportamento
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da MF, no qual o aumento da pressdao permitiu um maior teor de sélidos dissolvidos no
concentrado e menor no permeado, observando diferenca estatistica, ao nivel de 5% de

significancia, entre os concentrados e permeados de alguns ensaios.

Nataraj, Hosamani e Aminabhavi (2006) relataram o uso de um processo hibrido de NF e
osmose inversa (OI) para remog¢do de cor e contaminantes da vinhaca. Em ambos os processos
foram empregados membranas de poliamidicas, tipo TFC (Composto Pelicular Fino), em espiral,
de 6,5 cm de diametro e 53,3 cm de comprimento. Primeiramente, a NF foi eficaz na remog¢ao de
cor e particulas coloidais, acompanhadas de 80%, 95% e 45% na reducao de sélidos dissolvidos
totais, condutividade e concentracdo de ions de cloreto, respectivamente, na pressao de 30-50 bar.
O processo sequencial de OI, a 50 bar, resultou em 99% de reducdo de DQO, potéssio e residuos

de sélidos dissolvidos totais.

Para as corridas selecionadas da MF e NF, o balanco de massa ocorrido, tomando como
base 100 kg de matéria-prima inicial, esta ilustrado nas Figuras 5.3 e 5.4, que mostram o0s
volumes e concentragdes de dgua e de solidos totais de cada corrente obtida de permeado e de

concentrado.

As melhores condicdes do processo completo foram definidas pelo valor de fluxo de
permeado descritos no item 5.3: membrana de CEL 100 kDa a 1,8 bar seguida de PES 1000 Da a
35 bar e PVDF 0,2 pm a 1 bar seguida também de PES 1000 Da a 35 bar. A alimenta¢do da MF
com membrana de CEL 100 kDa possuia 2,9% de sélidos totais, formando concentrado com
4,0% e permeado de 2,5%, que seguiu para NF, formando permeado de 1,0% e concentrado de
3,9%, gerando um concentrado da MF e da NF que misturados resultam em média de 3,94% de
sOlidos totais. Com a PVDF 0,2 um, iniciou-se com 2,7%, resultando concentrado de 3,7% e
permeado de em média 2,5%, no qual seguiu para NF, gerando permeado de 1,3% e concentrado

de 4,0%, desta forma, com concentrado final com média de 3,88% de sélidos totais.
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100 kg 2,9% Solidos Totais = 2,9 kg Sélidos Totais

Vinhaca . .
97,1% Agua =97,1 kg Agua

Microfiltraca
SO e 25 kg 4,0% Sélidos Totais = 1,0 kg Sélidos Totais
CEL 100 kDa —
1.8 bar Concentrado ) )
EC =4 96,0% Agua = 24,0 kg Agua
75 kg 2,5% Solidos Totais = 1,9 kg Sélidos Totais
Permeado
97,5% Agua = 73,1 kg Agua
Nanofiltracdo - . - .
37,5 kg 3,9% Solidos Totais = 1,5 kg Sélidos Totais
PES 1000 Da  }——>n
35 bar Concentrado ) ) ) )
FC=2 96,1% Agua = 36,0 kg Agua
37,5kg 1,0% Solidos Totais = 0,4 kg Sélidos Totais
Permeado
99,0% Agua = 37,1 kg Agua

Figura 5.3: Diagrama mostrando os volumes de dgua e de sélidos totais produzidos nas etapas de
MF utilizando membrana de CEL 100 kDa a 1,8 bar seguido de NF com PES 1000 Da a 35 bar.
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Nanofiltracao
PES 1000 Da
35 bar
FC=2
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2,7% Solidos Totais = 2,7 kg Sélidos Totais

97,3% Agua = 97,3 kg Agua

25 ke 3,7% Sélidos Totais = 0,9 kg Sélidos Totais

96,3% Agua = 24,1 kg Agua

2,5% Solidos Totais = 1,9 kg Sélidos Totais

97,5% Agua = 73,1 kg Agua

37,5 ke 4,0% Solidos Totais = 1,5 kg Sélidos Totais

96,0% Agua = 36,0 kg Agua

1,3% Solidos Totais = 0,5 kg Sélidos Totais

98,7% Agua = 37,0 kg Agua

Figura 5.4: Diagrama mostrando os volumes de dgua e de sélidos totais produzidos nas
etapas de MF utilizando membrana de PVDF 0,2 um a 1 bar seguido de NF com PES 1000 Da a

35 bar.

Os concentrados encontrados na MF e NF devem ser misturados formando um

concentrado final em torno de 3,9% de sdlidos totais, podendo ser devidamente preparado para o

uso em solo uma vez que ha um aumento da concentragdo e isso facilitard o transporte, devendo
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ser considerada a concentracdo para adequado manuseio e dosagem ao solo. Deve-se considerar
que estes experimentos trabalharam com valores de FC fixos e relativamente baixos, sendo
interessante explorar esta varidvel nos dois processos, MF e NF de maneira a obter FCs maiores.
Isso levara evidentemente a producdo de menores volumes de concentrados, com maior teor de
sOlidos totais € a0 mesmo tempo maior volume de permeados com menor concentracdo de
sOlidos. Havendo a necessidade de uma ponderacdo de valores de FC que sejam atrativos para
viabilizagdo econdmica do processo, visando o tempo para limpeza, drea de membrana,

investimento inicial em equipamentos, entre outras varidveis.

O permeado resultante da NF apresenta-se estéril e podera ser concentrado posteriormente
por osmose inversa ou utilizado em outros processos, como em processos biologicos. Sagne et al.
(2008) e Couallier et al. (2006) estudaram a viabilidade do uso de condensados, formados durante
a concentra¢cdo da vinhaga, na etapa da fermentacdo alcodlica. Esses condensados foram tratados
por osmose inversa para elimina¢do de compostos inibidores, como os 4cidos organicos (acético,
férmico, propidnico, butirico, dentre outros), com formacdo de permeados com baixo efeito
inibitdrio nas condi¢des experimentais estudadas. J4 Kim, Kim e Lee (1999) propuseram o uso de
membrana ceramica de ultrafiltracdo para o reciclo de vinhaca em um processo de fermentagdao
alcodlica. Na reutilizacdo do permeado na etapa de sacarificagdo, um rendimento equivalente de
etanol foi obtido até o oitavo reciclo e um ligeiro aumento dos subprodutos na fermentacao foi

observado.

5.2.2 Concentracao de Potassio e Sodio

5.2.2.1 Microfiltracao

Os resultados de cinzas, potédssio e s6dio com seus respectivos coeficientes de retencao

podem ser visualizados na Tabela 5.5.
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Tabela 5.5: Resultados das andlises de potdssio e sddio da alimentacdo (A), permeado (P) e
concentrado (C) com seus respectivos coeficientes de retencao dos experimentos de MF.

Membrana (bl;r) Cinzas (%) lzz:z;lsj)o Pft(é‘fs)io Sédio (mg/L) g(f:i%:(z
A 0,7620,01¢  1550£50°%" 75045004
| O((:)ilba 1 P 0724001" 1500£300°C" 16 650+150% 1,7
C 0,81+0,00% 16000 100004
A 0,82+0,00°%  1650£50"4" 850+£507cdef
10((:)%331 1,8 P 07620028 1450507 1,5 700£100°% 2,9
C 0,83+0,01°¢  215050™ 1200+0*
A 0,80+0,01  1350+150%€" 700+100°%
10((:)%331 26 P 076:000¢ 1150£150% 37 50020 10,7
C 0,84+0,01%  1750£50° 1000+£100°>
A 0,80+0,01¢ 1450150 700+100°%
10((:)%331 34 P 072£001%  1100£100" 138 50000 14,3
C 0,88+0,00°  1700£100*% 900100
A 0,80+0,01F  1950+150abc 8000°<def
(1; ;’Ei 1 P 075:0,01" 1850£50< 0.6  650+50% 47
’ C 0,88+0,01° 22000° 110002
A 0,8120,00%  1600£200°"" 8501500
(1; ;’Eﬁl 1,8 P 0,76+0,005  1300+300°" 11,7 500+100° 17,6
C 0.85+0,01° 17504450 1300+400°
A 0,7420,01¢" 1650150 8501500
(1; ;’Ei 26 P 071£000 120042007 182 550+150° 235
’ C 0,83+0,02"¢  1800+£200*% 950150
A 0,79+0,000 1900100 100004
gfi 34 P 0,73+0,01"  1350£250%" 17,8 500+100° 33,7
C 0,90+0,01*°  2200+100° 1150450

Letras diferentes (na mesma coluna) significam diferenca estatistica, considerando nivel de confiabilidade de 95%.

Os valores de cinzas variam pouco entre os diferentes experimentos realizados. Para o

concentrado, esse valor variou de 0,81 a 0,90% e no permeado variou de 0,71 a 0,76%, mostrando

que as cinzas atravessam a membrana, uma vez que em processos de MF os componentes de

pequena massa molecular conseguem permed-la. Porém o valor ligeiramente maior no

concentrado mostra que a camada polarizada formada foi o suficiente para reter parte destes

componentes de baixa massa molecular, podendo ter ocorrido interagdo dos compostos minerais
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com outros compostos de maior massa molecular que ficaram retidos. Isso pode ser constatado

pela diferenca estatistica entre as amostras de alimentagdo, permeado e concentrado.

Em processos de microfiltracdo a concentracdo dos fons potdssio e sddio ndo € esperada,
devido ao tamanho de suas particulas serem muito menor do que os poros da membrana,
entretanto, as retengdes observadas neste trabalho do potassio e sédio, podem ser explicadas pela
formacdo de uma torta sobre a membrana ou pela interacao desses fons com compostos de maior

massa molecular.

Sabe-se que a vinhaca é fonte de potdssio, e que traz beneficios para o solo (ARIENZO et
al., 2009), quando aplicada em concentracdes ndo excedidas pelos limites imposto pela Norma
Técnica P4.231 (CETESB, 2006), que enfatiza que a aplicacdo de vinhaga s6 pode ser realizada
se o teor de potdssio disponivel no solo for menor do que 5% da capacidade de troca de cations. A
retencdo de potdssio variou de 0,6 a 18,2%, sendo as maiores retengdes ocorridas nas pressoes 2,6

e 3,4 bar com a membrana de PVDF 0,2 um.

A concentragdo de sédio encontrada na vinhaga € superior as concentracdes observadas na
literatura, provavelmente devido a cana-de-actcar ter sido cultivada em solo que apresentava uma
elevada concentracdo de soédio, refletindo em maiores concentracdes na vinhacga utilizada neste
experimento. Observa-se que a retencao de soédio variou de 1,7 a 33,7%, e as maiores retencoes
também foram observadas em pressOes mais elevadas as quais devem ter auxiliado no
entupimento dos poros, ¢ na membrana de PVDF 0,2 um, que mesmo tendo maior massa

molecular de corte, apresentou maior retencdo devido a camada polarizada ou pela maior

afinidade desses ions com esse material da membrana.

A aplicagdo de elevadas doses de potdssio e sddio pode levar a contaminacdo das dguas
subterraneas pela lixiviacao desses fons e também aumentar o potencial de risco de salinizacao do
solo (LYRA; ROLIM; SILVA, 2003). Apesar das retengdes observadas nos ensaios, observa-se
na Tabela 5.5 que para cada pressao estudada, tanto para o potdssio como para o sédio nao ha
diferenca significativa (p < 0,05) em todos os ensaios entre alimentacdo e concentrado. Entre a
alimentacdo e o permeado, a diferenga estatistica ocorreu somente na membrana de PVDF a 3,4

bar, na qual a alimentacdo apresentou maior concentracdo destes ions.

78



Resultados e Discussao

O teste de Tukey mostrou diferencas significativas entre as amostras de permeado e de
concentrado, com excec¢do dos seguintes ensaios, para o potassio: CEL 100 kDa a 1 bar e PVDF

0,2um a1 e 1,8 bar; e para s6dio: CEL 100 kDa a 1 e 3,4 bar e PVDF 0,2 um 1 e 2,6 bar.

Considerando a alimentagdo, o permeado e o concentrado, verificou-se que os balangos de
massa do potéssio e do s6dio na membrana CEL 100 kDa, apresentaram erro variando de 1,5 a
13,8% e 1,7 a 14,3%, respectivamente, ¢ na membrana de PVDF 0,2 um, variou de 0,6 a 18,2% e
4,7 a 33,7%, indicando que essa diferenca encontrada pode estar relacionada ao material retido na
membrana e na camada polarizada. Os maiores erros foram observados em pressdes mais
elevadas e apesar da membrana de PVDF 0,2 um apresentar maior tamanho de poros, seu balango
de massa apresentou maior quantidade de fons que faltaram para fecha-lo, quando comparados ao
balanco de massa da CEL 100 kDa, mostrando a maior afinidade dos fons com esse material de

membrana, principalmente o sédio.

5.2.2.2 Nanofiltracao

Os valores de cinzas, potdssio e sddio da NF com seus respectivos coeficientes de retencao

sdo mostrados nas Tabelas 5.6 € 5.7.
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Tabela 5.6: Resultados das andlises de potdssio e sddio da alimentacdo proveniente do permeado
da CEL 100 kDa (A1), permeado (P) e concentrado (C) com seus respectivos coeficientes de

retencao dos experimentos de NF.

Membrana o Cinas (%) OO e gLy oo
PES Al 0,78+0,01%  1550+50"% 750415008
300 Da 15 P 0,58+0,00"  1300+0"™ 24 50008k 23
C 096+0,01'  1700+0" 650+50°"E"
PES Al 0,80+0,01  1750+50"" 750415008
300 Da 25 P 0,60£0,01™  1050£50™°P1 55 50008k 50
C 098+0,02)  2350+50° 10000
PES Al 0,80+0,01% 1550450 750415008
300 Da 35 P 0,45+0,00" 1200+0™ 47 600£173%" 29
C 1,12+0,01%  2250+150% 85050 %!
PES Al 0,81+0,00  1750+50"" 750415008
500 Da 15 P 0,440,001  1150+£50™ 51 500+08"k 47
C 1,174#0,02°  2350+50° 9504502
PES Al 0,80+0,01%  1450+50' 650+50°
500 Da 25 P 0,42+0,00"  850+50P™ 51 2504504 58
C 1,17#0,01°  1750+50"" 600+0€"
PES Al 0,81+0,00° 145050 650+50°
500 Da 35 P 0,38+0,01"  900+100°P%" 56 2504508 64
C 122+0,00°  2050+50% 700+£0%"e"
PES Al 0,81+0,00° 145050 650+50°
1000 Da 15 P 0,50£0,00°  950+50"°P9" 42 300+0" 50
C 1,10+0,01""  1650+50™ 600+0€"
PES Al 0,80+0,01  1750+50"" 750415008
1000 Da 25 P 0,470,017 1300+300"™ 28 450+150"™ 50
C  1,1320,01%  1800+0°=" 900120
PES Al 0,80+0,01% 145050 800100
1000 Da 35 P 0,49+0,01®  800+0%™ 60 2504508 67
C 1,11x0,00  2000+0"" 7504507

Letras diferentes (na mesma coluna) significam diferenca estatistica, considerando nivel de confiabilidade de 95%.
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Tabela 5.7: Resultados das andlises de potdssio e sddio da alimentacdo proveniente do permeado
da PVDF 0,2 um (A2), permeado (P) e concentrado (C) com seus respectivos coeficientes de

retencao dos experimentos de NF.

P . Potassio R(%) Soédio R(%)
Membrana . Cinzas (%) (mg/L) Potassio  (mg/L)  Sédio
PES A2 0,80+0,00¢  1900x0°" 750+£50°4¢t
300 Da 15 P 0,54+0,01" 750£50™" 73 400100 58
C 1,06+0,01 2800+100° 950+50%
PES A2 0,790,008  1900+0°"" 750+£50°"
300 Da 25 P 0,48+0,00%  750+5™ 75 350+150™ 65
C 1,09+0,018"  3000+100™ 10000
PES A2 0,78+0,00' 1900+0°8" 75050
300 Da 35 P 0,47+0,01°"  700+100" 77 350150 68
C 1,08+0,01™  3050+250™ 11000
PES A2 0,80+0,00  1950+50°® 750+£50°"
500 Da 15 P 043£0,00"  950+£50"P9s 67 35050 63
C 1.16x0,01*  2850+50° 950+50%
PES A2 0,800,008  1900+0°"" 75050
500 Da 25 P 037+0,01" 600+0" 81 20020 81
C 1,24+0,01° 3150+50° 1050+50%°
PES A2 0,80+0,00  2000+0%" 750450¢%e
500 Da 35 P 0,45+0,009%"  950+50mPdr 68 40001 60
C 1,15%0,01*% 2950450 1000£0%¢
PES A2 0,81+0,01* 1950+50°" 750+£50°"
1000Da 15 P 0,49+0,00°  950+50"Pd 67 400100 60
C 1.,12+0,01%%  2900+100™ 1000£0%¢
PES A2 0,81+0,01%  2000+0%" 750450¢%e
1000Da 25 P 046+0,009  1000+0"P% 66 40001 62
C 1,13+0,01°° 2950450 1050150
PES A2 0,81+0,01%  2050+50% 750+50¢%e
1000Da 35 P 045+0,01™"  1100£0™°P 63 450450 57
C 1,1320,03%%" 2950450 1050+£50%

Letras diferentes (na mesma coluna) significam diferenca estatistica, considerando nivel de confiabilidade de 95%.

Conforme se observa nas Tabelas 5.6 e 5.7, em alguns ensaios, houve uma tendéncia de
aumento do teor de cinzas no concentrado com o aumento da pressdo de operagdo, mas com
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relacdo ao tamanho dos poros da membrana, observa-se que a membrana de PES 500 Da
apresentou maiores teores de cinzas no concentrado nas pressoes estudadas. O valor de cinzas no

concentrado variou de 0,96 a 1,24% e no permeado variou de 0,37 a 0,60%.

Pode-se observar que o coeficiente de retencdo variou de 24 a 81% de potdssio e 23 a 81%
de sédio. Na maioria dos ensaios, as maiores retengdes foram observadas na pressdo de 25 ou 35
bar, exceto no experimento PES 1000 Da proveniente de PVDF 0,2 um, em que a maior retengcao

de potdssio foi observado a 15 bar.

Os resultados mostraram que a NF permitiu a passagem de potdssio e sodio para a fracao
de permeado, visto que o permeado apresentou valores médios de potassio de 958 mg/L e de 383

mg/L de sédio.

Com o objetivo de estudar o uso da vinhaga concentrada na adubagdo de soqueira de cana-
de-agucar, Barbosa et al. (2006), utilizaram vinhaga concentrada contendo 40,75 kg/m3 de K,0, e
os resultados indicaram que o uso promoveu acréscimo de produtividade de cana e de agucar por
area colhida, podendo substituir com vantagem o uso de adubos minerais em doses equivalentes
de NK ou com complementacdo nitrogenada. Em seu estudo, Gupta & Khan (2009), avaliaram o
efeito da aplicacdo de efluentes de destilaria com diferentes dilui¢des, contendo 10780 mg/L de
potassio e 460 mg/L de sddio, nas propriedades fisico-quimicas e teor de sédio trocavel em solos
sddicos. A aplicacdo do efluente permitiu a redu¢do de pH e sédio trocdvel, e aumentou o teor de
carbono organico e o conteido de Ca, Mg e K trocdveis. A reducdo de sédio trocavel foi
dependente da concentracdo da solucdo do efluente, sendo a maior reducdo no solo observada

com a aplicacdo de 40% de solucao de efluente de destilaria.

5.2.3 DQO na micro e nanofiltracio

A demanda quimica de oxigénio (DQO) € um indicador de matéria organica baseado na
concentracdo de oxigénio consumido para oxidar a matéria organica, biodegradavel ou ndo, em
meio 4dcido e condi¢des energéticas por acdo de um agente quimico oxidante forte. Este parametro

apenas estima a concentracdo de matéria organica em termos de oxigénio consumido

82



Resultados e Discussao

(VALENTE; PADILHA; SILVA, 1997). A Tabela 5.8 mostra os valores de DQO obtidos nos

experimentos selecionados da MF e NF.

De acordo com a Tabela 5.8, observa-se que nos processos de NF o concentrado
apresentou teor de DQO em torno de 3 vezes superior ao permeado, ja nos processos de MF o
teor no concentrado quase dobrou em relacdo ao permeado. Verifica-se também que ndo ha
diferenca estatistica entre os permeados e concentrados dos experimentos selecionados de MF e

entre os da NF. Portanto, ndo ha diferencas entre os experimentos utilizados com relagido a DQO.

Tabela 5.8: Resultados da andlise de DQO da alimentacdo (A) e da alimentacdo proveniente do
permeado da CEL 100 kDa (A1) e da PVDF 0,2 pum (A2), permeado (P) e concentrado (C) dos
experimentos de MF e NF selecionados.

Membrana Processo P (bar) DQO (mg O/1)
26750+1090¢
210837644
39417+1010°
26500+250°
22417+144¢
39750+250"
Al 21583+577¢
10583+520°
C  35167+577
A2 22833+1465°
PES 1000 Da NF 35 P 11667+878°

C  35333+382°

Letras diferentes (na mesma coluna) significam diferenca estatistica, considerando nivel de confiabilidade de

CEL 100 kDa MF 1,8

PVDF 0,2 um MF 1

O 9w » |0 v »

PES 1000 Da NF 35

av]

95%.

A preocupacdo com a contaminacdo dos cursos de dgua pela vinhaca levou Ludovice
(1997) ao estudo de monitoramento de efluente de canal ndo revestido para condugdo de vinhaca,
utilizando profundidades de coleta de 0,50 e 1,50 m, no qual utilizou como parametros de
avaliacdo as andlises de pH, condutividade elétrica (CE), sdlidos dissolvidos totais (SDT),
demanda bioquimica de oxigénio (DBO), demanda quimica de oxigénio (DQO) entre outros. O

autor verificou que ao longo dos anos a capacidade do solo em reter as varias substancias
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presentes na vinhaca nao foi eficiente, apresentando no caso especifico estudado, efeito poluente
sobre o lengol fredtico. Ja com relagdao a DQO, Ludovice (1997) verificou que a remo¢do média
foi maior na profundidade de 1,5 m, indicando que a concentracdo desta varidvel sofreu
decréscimo ao longo do perfil do solo. Os autores Lyra, Rolim e Silva (2003) avaliaram o
potencial poluidor da vinhaca sobre a qualidade de dgua proveniente do lengol fredtico e
concluiram que o solo foi eficiente na reducdo de DQO, uma vez que, resultou em valores muito
inferiores no lengol, apds infiltragdo pelo perfil do solo, quando comparados ao valor médio

observado para DQO do residuo in natura.

Apesar de, em média, o concentrado apresentar o valor de DQO 54% superior a
alimentacdo, Brito & Rolim (2005), utilizaram vinhag¢a in natura com DQO de 48860 mg/L na
incubacdo do solo, valor superior aos valores encontrados nos concentrados, resultando em
Otimas taxas de remog¢do no lixiviado, independentemente da dose aplicada, o que mostra a

eficiéncia do poder de remocdo do solo para a matéria organica contida neste residuo.

5.3 Fluxos de permeado

5.3.1 Microfiltracao

De acordo com Cheryan (1998) o aumento da temperatura geralmente promove um
aumento no fluxo de permeado, pela reducdo da viscosidade da solucdo e pelo aumento da
velocidade do soluto através da membrana. Neste trabalho, apesar da vinhaca sair da bica de
destilacdo a temperatura de aproximadamente 107°C (FREIRE & CORTEZ, 2000), manteve-se a
temperatura constante em 60°C, devido a limitacdo do aquecimento na unidade laboratorial e
também para manter as caracteristicas das membranas utilizadas apesar de algumas delas

permitirem operacio a temperaturas até 95°C.

A Figura 5.5 apresenta as curvas de permeagdo dos experimentos realizados em membrana

CEL 100 kDa, nas pressoes de 1; 1,8; 2,6 e 3,4 bar.
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A 2.6bar

* 3.4 bar

Figura 5.5: Curva de fluxo de permeado em membrana CEL 100 kDa na MF até FC igual a 4.

Observa-se que as curvas obtidas apresentam curvas tipicas de permeado, descritas em trés
estagios diferentes, como mostradas na Figura 5.5. Segundo Marshall & Daufin (1995), o
primeiro estagio (I) é caracterizado por uma queda brusca do fluxo nos primeiros minutos devido
a polarizacao dos solutos por concentragdo na superficie da membrana. Nesse estdgio, a perda do
fluxo € reversivel. Ja no estdgio II, a variacdo do fluxo é decrescente. Inicia-se a precipitacdo dos
solutos acumulados, que leva ao bloqueio dos poros e a adsor¢do dos componentes na membrana,
ocasionando a formag¢do da camada polarizada e da incrustacdo. A diminui¢do do fluxo devido a
este ultimo fendomeno € irreversivel. Por fim, no terceiro estdgio (III) ocorre a consolidacdao da

incrustagdo, nesse estigio o fluxo decresce continua e lentamente.

Na mesma Figura 5.5, também pode ser observado o efeito da pressao nas curvas obtidas.
Nas pressOes mais elevadas, notou-se uma semelhanca entre as curvas, com fluxo a FC=4 de
30,3; 30,7 e 33,4 kg/m2.h, para as respectivas pressoes de 1,8; 2,6 e 3,4 bar. De acordo com
Cheryan (1986), processos onde se trabalha com baixas pressodes, solu¢des pouco concentradas e

alta velocidade tangencial, o fluxo de permeado é altamente influenciado pela pressdo. Neste
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caso, o aumento da pressdo ocasionou um maior aumento do fluxo somente na pressdo de 1 para
1,8 bar. Pressdes acima de 1,8 bar tiveram pouca influéncia nos fluxos de permeado, devido a
formagdo da camada polarizada. E importante ressaltar que apesar do fluxo ter sido um pouco
maior na pressdao de 3,4 bar, foi selecionada a condicdo com pressdao de 1,8 bar, sendo mais
atrativa, pois além de apresentar um bom fluxo, o consumo de energia ¢ menor em relagdo as

pressdes mais elevadas.

Nos experimentos de ultrafiltracdo conduzidos em escala laboratorial para purificacdo de
efluente do processamento de corti¢a, também foi observado o declinio no fluxo de permeado em
relacdo ao tempo de operacdo. No ensaio realizado por Benitez et al. (2009) com membrana de
polietersulfona, com massa molecular de corte de 5 kDa, velocidade constante de 2m/s,
temperatura de 20°C e pressdo de 6 bar, o fluxo de permeado inicial foi de 59,14 1/h.m? e

decresceu até 25,68 1/h.m? depois de 3,25 horas de operacdo, que corresponde ao FC=4.

A Figura 5.6 mostra que o comportamento das curvas durante as corridas de acimulo de
permeado da membrana CEL 100 kDa na MF alcancou uma boa reprodutibilidade, visto que os
resultados encontrados para as 7 corridas, necessdrias para a producdo de permeado para a etapa

seguinte, nas mesmas condi¢des operacionais foram semelhantes.
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Figura 5.6: Repeti¢des das corridas da MF em membrana CEL 100 kDa para acimulo de
permeado.

O comportamento do fluxo de permeado da membrana PVDF 0,2 um durante a MF esta
apresentado na Figura 5.7. Neste experimento também se observou o comportamento tipico de
curvas de permeado, no qual os primeiros minutos foram caracterizados por uma queda brusca no
fluxo devido a polarizacdo por concentracdo. O acimulo de material retido sobre a superficie da

membrana reduziu o fluxo ao longo do tempo de processo, levando a incrustagao.
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Figura 5.7: Curvas de fluxo de permeado em membrana PVDF 0,2 um na MF até FC
igual a 4.

E possivel observar nas condi¢cdes estudadas que as curvas mostraram-se semelhantes e
com o aumento da pressdo transmembrana ndo se obteve significativo aumento de fluxo. Para as
pressdes de 1; 1,8; 2,6 e 3,4 bar alcancou-se fluxos de 30,5; 31,2; 33,1; 34,8 kg/mzh

respectivamente a FC=4.

Verifica-se na Figura 5.7 que o fluxo de permeado foi levemente superior quando
comparados aos fluxos obtidos pela membrana CEL 100 kDa nas mesmas condi¢des
operacionais, com exce¢ao a pressao de 1 bar. Pode-se observar que apesar dos poros da
membrana de PVDF serem duas vezes maiores quando comparados aos da CEL, ndo foi
observado um aumento proporcional do fluxo, pois de acordo com os autores Fukumoto, Delakis
e Girard (1998), na presencga de particulas, o fluxo pode ndo aumentar proporcionalmente com o
tamanho do poro devido ao fendmeno incrustagdo. Isso se deve ao fato de que as particulas do
soluto com a mesma grandeza dos poros da membrana causam a maior possibilidade de
entupimento dos poros, ou seja, escolher uma membrana com poros maiores nao significa obter
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melhores fluxos.

A partir das Figuras 5.5 e 5.7, observa-se uma queda no fluxo de permeado em funcdo do
tempo em todas as corridas realizadas, com uma curva exponencial, tipica de processos de MF.
Também ha uma redugdo do fluxo relevante nos primeiros 20 minutos, exceto na pressao de 1 bar
da membrana PVDF 0,2 um, pois o uso de baixa pressao numa membrana com maior massa
molecular de corte, ndo auxiliou para o bloqueio fisico dos poros, diferentemente do que foi
observado em pressdes mais elevadas e em membrana com poros mais fechados. A condi¢do com
pressdo de 1 bar foi selecionada, pois apresenta fluxos de permeado semelhantes as outras

condi¢des e menor consumo de energia.

Na Figura 5.8 estdo apresentadas as repeti¢des das corridas da MF em membrana PVDF
0,2 um para acimulo de permeado, podendo notar uma 6tima reprodutibilidade dos ensaios, visto

que o tempo de corrida variou de 209 a 240 minutos.

Y60 - B Repetigio 1

240 - 30 2
;;:HU _ + Eepeticio 2
%mg ] —Repeticio 3
#‘: 180 | * Repeticio 4
= 160 -
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HE 120 | 4 Repeticio 6
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= 80
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20 1
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0 1 2 3 4 > °
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Figura 5.8: Repeti¢cdes das corridas da MF em membrana PVDF 0,2 um para actimulo de
permeado.
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5.3.2 Nanofiltracao

As Figuras 5.9 e 5.10 apresentam o comportamento das curvas de permeado da membrana
de PES de diferentes massa molecular de corte durante a NF, sendo a alimentacdo provenientes

de permeados da CEL 100 kDa e PVDF 0,2 um, respectivamente.

]
b

0 - m 15 bar 300Da
200 4 * 25 bar 300Da
© 35 bar 300Da
* 15 bar 500Da
4 25 bar 500Da
= 35 bar 500Da
® 15 bar 1000Da
+ 25 bar 1000Da
- 35 bar 1000Da

Fluxo de Permeado (kg/h.m?*)

0 10 20 30 40 30 &0 70 g0 o0
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Figura 5.9: Curvas de fluxo de permeado em membrana de PES com diferentes massa molecular
de corte na NF até FC igual a 2, de permeado da CEL 100 kDa a 1,8 bar.
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Figura 5.10: Curvas de fluxo de permeado em membrana de PES com diferentes massa
molecular de corte na NF até FC igual a 2, de permeado da PVDF 0,2 um 1 bar.

Pode-se verificar que todas as corridas apresentaram um comportamento diferente das
corridas tipicas de MF ou UF, onde ha sempre uma queda de fluxo. Neste trabalho verificou-se
que houve um aumento do fluxo nos primeiros minutos e em seguida uma tendéncia dos fluxos se
manterem estdveis ou em leve declinio, devido a consolidacdo da incrustacdo. O fendmeno
“Fluxo Paradoxal” é definido como uma discrepancia do formato das curvas do processo tipico

de fluxo de permeado, que apresenta sempre queda de fluxo com o tempo, ndo importando o seu

comportamento (LU; HWANG; JU, 1993, GREEN & BELFORT, 1980).

A tendéncia crescente do fluxo de permeado, para os primeiros minutos da corrida, estd
associada a dinamica da formagao da camada polarizada. Uma possivel hipétese para explicar

esse aumento € a presenga de particulas de diferentes grandezas na composicao da alimentacao.

A deposicao deste material, que apresenta grande facilidade de decantacdo, na superficie
da membrana momentos antes do inicio da corrida pode ter permitido uma interacdo forte com o
material da membrana levando a uma forte atragdo que provocou um maior entupimento e

91



Resultados e Discussao

consequentemente um baixo fluxo. Apds o fechamento da unidade com acionamento do agitador
esta camada mudou sua estrutura devido ao efeito de velocidade tangencial e o fluxo de permeado
agiu de maneira a desobstruir a membrana, provocando assim o aumento de fluxo de permeado.
Acrescido a isso pode-se considerar que o aumento da pressdo ainda que seja rapido, o qual levou
cerca de um minuto, também provocou o aumento do fluxo nos primeiros instantes. Estes
fendmenos se sobrepondo levaram a um periodo de no méximo de 5 minutos para que o fluxo se
estabilizasse. Nos processos de NF é comum que os fluxos tenham curvas tipicamente mais
horizontais sem grandes mudancas nas taxas de queda de fluxo. Por isso as curvas apresentaram
pequeno aumento de fluxo até cerca de 10 minutos para em seguida manter-se praticamente

constante ou com ligeira queda.

Pode-se supor ainda que particulas menores, como os minerais, sao arrastadas ao longo do
processo pela solu¢do de permeado atravessando a membrana, e também hd a prevaléncia de
particulas maiores na camada polarizada, como as responsdveis pela DQO, formando uma

camada porosa que permite um maior fluxo de permeado.

Os valores de fluxos iniciais e finais foram bastante diferentes para cada membrana sob as
diversas pressoes utilizadas, sendo que a membrana PES 1000 Da apresentou os melhores fluxos,
independente da pressdo, com excecdao do ensaio de 15 bar do permeado de PVDF 0,2 um, que
apresentou fluxo inferior quando comparada a PES de 500 e 300 Da a 35 bar. No geral, as
membranas de PES 300 e 500 Da apresentaram curvas de permeacdo muito semelhantes nas
pressoes estudadas, em alguns casos, como na pressao de 25 bar, a PES 300 Da apresentou maior
fluxo quando comparados a de 500 Da, pois o poro sendo mais aberto na membrana de 500 Da,
permitiu a penetracio de compostos entupidores que levaram a menor fluxo de permeado.

Observa-se também que a pressao transmembrana teve grande influéncia nos fluxos, pois, quanto

maior a pressdo aplicada, maior foi o fluxo de permeado.

No tratamento de efluentes biologicamente tratados da industria téxtil, Fersi, Gzara e
Dhahbi (2005) utilizaram o processo de nanofiltracdo, com membrana de poliamida a 10 bar e
30°C. Os autores observaram um declinio do fluxo de permeado no decorrer do processo de 50

1/h.m? para valores proximos de 10 L/h.m?, e obtiveram permeados reutilizdveis de qualidade,
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com remogdo superior a 90% de turbidez, cor e s6lidos dissolvidos totais acompanhados de uma
boa reducdo de DQO. Os mesmos autores estudaram o declinio do fluxo, concluindo que a
polarizacdo da concentracdo foi a maior causa do declinio dos fluxos da UF e a incrustacdo da
NF. Concluiram também que a formagdo da camada polarizada no inicio da MF e UF contribuiu
para uma queda mais acentuada nos primeiros instantes do fluxo de permeado, diferente dos
processos de NF, na qual essa queda s6 ocorreu uma hora apds o inicio do experimento (FERSI;

GZARA; DHAHBI, 2009).

Para melhor visualizagdo e analise dos fluxos de permeado, os graficos foram
apresentados conforme a massa molecular de corte da membrana. As Figuras 5.11, 5.12 ¢ 5.13
apresentam as curvas de permeacdo da membrana PES de 300, 500 e 1000 Da, respectivamente,

provenientes de permeado de CEL 100 kDa e PVDF 0,2 um.

200 - ¢ 15bar CEL
4 25bar CEL
%35 bar CEL
® 15 bar PVDF
*25bar PVDF
B35 bar PVDF

Fluxo de Permeado (kg'h.m?)

40 50 60 70 80 90

Tempo (min)

Figura 5.11: Curvas de fluxo de permeado em membrana PES de massa molecular de corte de
300 Da na NF até FC igual a 2, provenientes de permeado da CEL 100 kDa e PVDF 0,2 um.
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Figura 5.12: Curvas de fluxo de permeado em membrana PES de massa molecular de
corte de 500 Da na NF até FC igual a 2, provenientes de permeado da CEL 100 kDa e PVDF 0,2

um.
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Figura 5.13: Curvas de fluxo de permeado em membrana PES de massa molecular de
corte de 1000 Da na NF até FC igual a 2, provenientes de permeado da CEL 100 kDa e PVDF 0,2
pm.

Observa-se na Figura 5.11, que as corridas que procederam com permeado da PVDF 0,2
um, apresentaram os melhores fluxos quando comparados com a do permeado da CEL 100 kDa,

exceto na pressdo de 25 bar, quando o fluxo foi maior com o uso do permeado da CEL 100 kDa.

Comportamento semelhante ao descrito acima se observa em todos os experimentos com a
membrana de PES a 500 Da, de acordo com a Figura 5.12, pois como a membrana de PVDF 0,2
um apresenta maior tamanho de poros em relacdo a CEL 100 kDa, ela permite a passagem de
particulas de maiores diametros para o permeado na MF, que podem ter contribuido para
formacao de uma camada retida mais porosa na etapa seguinte de NF do que a camada formada

com o permeado da CEL 100 kDa, resultando em maiores fluxos na NF.

Ja na Figura 5.13, verifica-se que o fluxo proveniente de permeado da PVDF 0,2 um sé

ndo foi superior na condi¢do com pressao a 15 bar em membranas de PES 1000 Da.

Portanto, as condi¢des que apresentaram os melhores fluxos foram PES 1000 Da a 35 bar
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alimentados com permeados provenientes de CEL 100 kDa e PVDF 0,2 um. Nesse cendrio
observa-se que a alimentacdo com permeado da PVDF 0,2 um apresentou fluxo de 183,2 kg/m2.h
a FC= 2 e a com permeado da CEL 100 kDa de 169,2 kg/m2.h. Com relacdo as retencdes de
sOlidos totais, a corrida de NF alimentada com permeado de CEL 100 kDa apresentou uma
retencdo superior, de 73%, quando comparada a da PVDF 0,2 um, de 68%. Entretanto, a

condic¢do que apresentou maior fluxo pode ser mais atrativa para uma operacao industrial.

5.4 Ajuste ao modelo matematico baseado na Teoria da Renovac¢ao de Superficie

A Tabela 5.9 apresenta os valores calculados para os parametros do modelo matematico
baseado na teoria da renovacgao de superficie (Eq. 3.5) e o coeficiente de correlacdo (R?) para
todos os ensaios da MF estudados. Os graficos que apresentam os dados experimentais e as
curvas ajustadas referentes ao modelo de renovagdo de superficie estdo disponiveis no Apéndice

C, para as corridas de MF.

Tabela 5.9: Parametros obtidos para o modelo de renovagao de superficie.

Membrana Pressao (bar) Jo J N R2

CEL 100 kDa 1 78,71 23,26 9,80 97,62
CEL 100 kDa 1,8 85,82 36,18 4,95 94,74
CEL 100 kDa 2,6 93,07 36,68 5,41 94,84
CEL 100 kDa 3.4 81,92 39,14 4,03 94,79
PVDF 0,2 um 1 54,87 33,37 2,02 95,47
PVDF 0,2 um 1,8 93,40 38,08 5,96 94,07
PVDF 0,2 um 2,6 133,64 41,48 7,00 95,03
PVDF 0,2 um 3.4 106,05 42,27 5,98 93,65

A Figura 5.14 ilustra os dados experimentais do fluxo acumulado e a curva ajustada
referente ao modelo de renovacgdo de superficie do experimento da CEL a 100 kDa a 1 bar. Para

as outras condicdes da MF os dados estdo disponiveis no Apéndice C.
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Modelo Renovacdo da superficie: J =Jz + (J; - Jp) exp(-4.t)

J=23,26+(78,71-23,26)*exp(-9,80%t) R?=0,9762
CEL 100 kDa P=1 bar
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Figura 5.14: Dados experimentais do fluxo acumulado e a curva ajustada referente ao modelo de
renovacao de superficie do experimento de CEL 100 kDa a 1 bar.

Para o ajuste ao modelo matemético de cada experimento, foram desconsiderados os trés
primeiros pontos das curvas de fluxo, correspondentes a 90 segundos, para obten¢do de resultados
mais homogéneos nas condi¢des experimentais definidas, visto que, no inicio dos ensaios ha
variacdes nas condi¢Oes operacionais, tais como pressdo principalmente e secundariamente a
temperatura, e o sistema ainda estd passando por ajuste as condi¢des previamente definidas do

Pprocesso.

De um modo geral, o modelo se ajustou bem aos dados experimentais, visto que foram

obtidos coeficientes de correlacdo superiores a 0,93.

Sabe-se que o valor de A estd associado a taxa de declinio de fluxo, e maiores valores de A
devem ser esperados, quanto mais acentuada a queda de fluxo nos primeiros minutos do
experimento (estdgio I da curva descrita por Marshall & Daufin (1995). Nao foram encontrados
valores muito elevados de taxa de declinio, demonstrando que ndo houve uma queda acentuada

do fluxo de permeado logo no inicio do processo. A maior taxa de declinio encontrada foi no
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experimento da CEL 100 kDa a 1 bar de 9,80 h~", mostrando a ocorréncia de uma queda mais
acentuada do fluxo de permeado no inicio do processo comparada aos outros ensaios, € a menor A
foi no experimento da PVDF 0,2 um a 1 bar de 2,02 h™", mostrando uma tendéncia de maior
estabilidade no valor do fluxo pelo tempo quando comparado aos demais experimentos, e ainda

indicando que o fluxo atinge um valor constante mais rapidamente.

Ongaratto (2009) aplicou o modelo baseado na teoria da renovagdo da superficie no estudo
de processo de microfiltracdo de suco de pitanga aplicando membrana de PVDF de 500 kDa e

considerando o fluxo de permeado como uma funcdo do tempo, encontrou taxas de declinio do

fluxo entre 1,08 ¢ 28,80 2™ e R2 entre 0,93 e 0,96.

Os dados experimentais da NF que foram ajustados ao modelo matematico baseado na
teoria da renovacdo da superficie apresentaram valores muito baixos de coeficiente de correlagdao
indicando que eles nao representam o comportamento do fluxo de permeado em funcao do tempo.
A tendéncia dos processos de NF e OR ¢é de estabalecer um padrdo onde o fluxo de permeado
permanece praticamente constante, ou com pequena queda, porque os valores de pressdo sdao
bastante elevados e isto leva a ser um dos principais fatores que ajudam a definir o valor do fluxo

de permeado.
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6 CONCLUSOES

E possivel, através da combinagio de MF e NF em sequéncia, concentrar a vinhaga. Os
processos que apresentaram melhor fluxo e reteng¢ao de sélidos totais foram com a membrana de
CEL 100 kDa a 1,8 bar seguida de PES 1000 Da a 35 bar e PVDF 0,2 um a 1 bar seguida de PES
1000 Da a 35 bar.

Os processos de MF geraram um permeado limpido e ainda com coloragdo escura e
concentrado com uma coloragdo levemente mais clara e turva que a alimentagdo. Os processos de
NF formaram um permeado de coloracdo amarelada e um concentrado com cor marrom mais

intensa que o produto inicial.

As MFs resultaram em retengdes de 35 a 40% de solidos totais e fluxos de permeado
estabilizados por volta de 35 kg/m2.h a FC=4, desta forma, optou-se pela escolha das menores

pressoes, 1 e 1,8 bar.

A NF proveniente da PVDF 0,2 um apresentou fluxo 8,27% superior ao da CEL 100 kDa.
Ja a retencdo de sélidos totais foi maior para o permeado proveniente da CEL 100 kDa em 7,4%.
Os ensaios que resultaram em maior fluxo se apresentam como mais atrativos para um processo

industrial.

As corridas de MF obtidas apresentaram curvas tipicas de permeacao e tiveram um bom
ajuste dos dados experimentais ao modelo da teoria da renovacao da superficie, cujos valores de

R? foram superiores a 0,93.

O fracionamento da vinhaga em permeado e concentrado abriu a hipétese para o uso das
duas correntes. O concentrado final apresentou em torno de 3,9% de sélidos totais nos

experimentos selecionados, devendo ser devidamente preparados para o uso em solo.

O permeado resultante da NF apresenta-se estéril e podera ser posteriormente concentrado
por osmose inversa ou utilizado em outros processos tais como: retorno a fermentacdo,

embebicao da moenda e outros fins.
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Os fluxos obtidos na MF por volta de 35 kg/m2.h a FC=4 e de NF por volta de 175 kg/m2.h
a FC=2 (obtido com velocidade tangencial de 1 m/s) e as reten¢des préximas de 40% na MF e
70% na NF sdo atrativos para a viabilizacdo do processo industrial, uma vez que esses valores
podem ser maiores quando aplicada maiores velocidades. Ou podendo operar a FCs mais

elevados com maiores retengoes.
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7 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Durante a execugdo deste trabalho, varias possibilidades surgiram para estudos futuros

com concentra¢do de vinhaca:
e Avaliar as melhores condi¢des estudadas em unidade piloto;

* Estudar a concentracdo por processos de membrana utilizando vinhaga com a

temperatura que apresenta na saida da bica de destilagao;

*  Estudar a concentracdo de sélidos totais da vinhaga, utilizando maiores velocidades
de escoamento tangencial e com obtencdo de Fator de Concentragdo (FC) mais elevado,

desejéveis na aplicacdo industrial;

*  Estudar adequados procedimentos de limpeza da membrana para viabilizacdo do

processo industrial;

*  Desenvolvimento de modelos matemdticos que se ajustam aos fluxos paradoxais

observados na NF.
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APENDICES

APENDICE A - Curvas de fluxos de permeado da MF (Unidade de laboratoério)

Todos os experimentos de microfiltracdo foram realizados na mesma temperatura, rotacao
e area de permeacao, 60°C, 500 rpm e 0,00515 m?, respectivamente. As pressoes utilizadas foram
I; 1,8; 2,6 e 3,4 bar. A massa inicial de alimentacdo foi de 800 g e conduzidos até fator de

concentracao igual a 4.

Nas Tabelas A.1 a A.8 e nas Figuras A.1 a A.8 sdo apresentados os dados obtidos para o

fluxo permeado de cada experimento da MF.

Tabela A.1: Dados experimentais para MF, utilizando membrana de CEL de 100 kDa a 1
bar, de vinhaca in natura.

Tempo Massa Fluxo . Masia . Fluon
(min) permeado acumulado instantanea instantaneo FC
(g) (kg/m”.h) (g) (kg/m?.h)
0,5 5,37 125,05 5,37 125,05 1,01
1,0 7,85 91,40 2,48 57,75 1,01
1,5 9,88 76,69 2,03 47,27 1,01
2,0 11,64 67,77 1,76 40,99 1,01
2,5 13,23 61,62 1,59 37,03 1,02
3,0 14,70 57,05 1,47 34,23 1,02
3.5 16,03 53,33 1,33 30,97 1,02
4,0 17,35 50,50 1,32 30,74 1,02
4,5 18,57 48,05 1,22 28,41 1,02
5,0 19,72 45,92 1,15 26,78 1,03
5.5 20,85 44,14 1,13 26,31 1,03
6,0 21,95 42,60 1,1 25,62 1,03
6,5 22,99 41,18 1,04 24,22 1,03
7,0 24,07 40,04 1,08 25,15 1,03
1,5 25,03 38,86 0,96 22,36 1,03
8,0 26,00 37,84 0,97 22,59 1,03
8,5 26,97 36,94 0,97 22,59 1,03
9,0 27,92 36,12 0,95 22,12 1,04
9,5 28,83 35,34 0,91 21,19 1,04

10 29,78 34,67 0,95 22,12 1,04
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11
12
13
14
15
16
17
18
19
20
25
30
35
40
45
50
55
60
70
80
90
100
110
120
135
150
165
180
195
210
225
240
256
272
285
300
315
330
345
348

31,51
33,24
34,88
36,57
38,11
39,67
41,13
42,66
44,14
45,62
54,34
64,94
75,76
86,57
97,34
107,97
118,37
128,47
149,86
170,67
190,98
210,72
230,73
250,53
278,28
305,07
326,53
346,60
368,95
391,65
413,88
438,31
461,37
483,46
507,84
530,63
552,69
575,35
596,41
600,14

33,35
32,25
31,24
30,42
29,58
28,87
28,17
27,60
27,05
26,56
25,31
25,20
25,20
25,20
25,19
25,14
25,06
24,93
24,93
24,84
24,71
24,54
24,42
24,31
24,00
23,68
23,04
22,42
22,03
21,72
21,42
21,26
20,98
20,70
20,75
20,59
20,43
20,30
20,13
20,08

1,73
1,73
1,64
1,69
1,54
1,56
1,46
1,53
1,48
1,48
8,72
10,60
10,82
10,81
10,77
10,63
10,40
10,10
21,39
20,81
20,31
19,74
20,01
19,80
27,75
26,79
21,46
20,07
22,35
22,770
22,23
24,43
23,06
22,09
24,38
22,79
22,06
22,66
21,06
3,73

20,14
20,14
19,10
19,68
17,93
18,16
17,00
17,81
17,23
17,23
20,31
24,68
25,20
25,17
25,08
24,75
24,22
23,52
2491
24,23
23,65
22,98
23,30
23,05
21,54
20,80
16,66
15,58
17,35
17,62
17,26
18,96
16,78
16,08
21,84
17,69
17,12
17,59
16,35
14,48

1,04
1,04
1,05
1,05
1,05
1,05
1,05
1,06
1,06
1,06
1,07
1,09
1,10
1,12
1,14
1,16
1,17
1,19
1,23
1,27
1,31
1,36
1,41
1,46
1,53
1,62
1,69
1,76
1,86
1,96
2,07
2,21
2,36
2,53
2,74
2,97
3,23
3,56
3,93
4,00
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Apéndices

Figura A.1: Curva de fluxo acumulado e instantaneo, utilizando membrana de CEL 100
kDa a 1 bar, de vinhaca in natura.

Tabela A.2: Dados experimentais para MF, utilizando membrana de CEL de 100 kDa a
1,8 bar, de vinhaca in natura.

Tempo Massa Fluxo . Masia . Fluon
(min) permeado acumulado instantanea instantaneo FC
(® (kg/m”.h) (® (kg/m*.h)

0,5 6,05 140,89 6,05 140,89 1,01
1,0 9,48 110,38 3,43 79,88 1,01
1,5 12,41 96,33 2,93 68,23 1,02
2,0 15,04 87,56 2,63 61,25 1,02
2,5 17,53 81,65 2,49 57,99 1,02
3,0 19,92 77,31 2,39 55,66 1,03
3,5 22,20 73,85 2,28 53,10 1,03
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4,0
4,5
5,0
5,5
6,0
6,5
7,0
7,5
8,0
8,5
9,0
9,5
10
11
12
13
14
15
16
17
18
19
20
25
30
35
40
45
50
55
60
70
80
90
100
110
120
135
150
165

24,41
26,56
28,65
30,69
32,71
34,72
36,68
38,65
40,57
42,47
44,37
46,29
48,10
51,93
55,50
59,13
62,68
66,19
69,72
73,14
76,57
79,80
83,11
99,58
115,52
130,94
146,01
161,53
176,48
191,01
205,24
235,32
261,86
288,90
314,19
338,57
362,94
398,09
432,65
466,49

71,06
68,72
66,72
64,97
63,48
62,20
61,01
60,00
59,05
58,18
57,40
56,74
56,01
54,97
53,85
52,96
52,13
51,38
50,74
50,10
49,53
48,90
48,39
46,38
44,84
43,56
42,50
41,80
41,10
40,44
39,83
39,14
38,11
37,38
36,58
35,84
35,22
34,34
33,58
32,92

2,21
2,15
2,09
2,04
2,02
2,01
1,96
1,97
1,92
1,90
1,90
1,92
1,81
3,83
3,57
3,63
3,55
3,51
3,53
3,42
3,43
3,23
3,31
16,47
15,94
15,42
15,07
15,52
14,95
14,53
14,23
30,08
26,54
27,04
25,29
24,38
24,37
35,15
34,56
33,84
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51,47
50,07
48,67
47,51
47,04
46,81
45,64
45,88
44,71
44,25
44,25
44,71
42,15
44,60
41,57
42,27
41,34
40,87
41,10
39,82
39,94
37,61
38,54
38,35
37,12
35,91
35,09
36,14
34,81
33,84
33,14
35,02
30,90
31,48
29,45
28,39
28,38
27,29
26,83
26,27

1,03
1,03
1,04
1,04
1,04
1,05
1,05
1,05
1,05
1,06
1,06
1,06
1,06
1,07
1,07
1,08
1,09
1,09
1,10
1,10
1,11
1,11
1,12
1,14
1,17
1,20
1,22
1,25
1,28
1,31
1,35
1,42
1,49
1,57
1,65
1,73
1,83
1,99
2,18
2,40
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180 499,16 32,29 32,67 25,36 2,66
195 528,66 31,57 29,50 22,90 2,95
210 559,50 31,02 30,84 23,94 3,33
225 588,82 30,47 29,32 22,76 3,79
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Figura A.2: Curva de fluxo acumulado e instantaneo, utilizando membrana de CEL 100
kDa a 1,8 bar, de vinhaga in natura.

Tabela A.3: Dados experimentais para MF, utilizando membrana de CEL de 100 kDa a
2,6 bar, de vinhaga in natura.

Tempo Massa Fluxo . Masia . Fluon
(min) permeado acumulado instantinea instantianeo FC
(8) (kg/m?.h) (8) (kg/m?.h)

0,5 6,71 156,26 6,71 156,26 1,01
1,0 10,39 120,98 3,68 85,70 1,01
1,5 13,47 104,56 3,08 71,73 1,02
2,0 16,21 94,37 2,74 63,81 1,02
2,5 18,74 87,28 2,53 58,92 1,02
3,0 21,12 81,97 2,38 55,42 1,03
3,5 23,45 78,01 2,33 54,26 1,03
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4,0
4,5
5,0
5,5
6,0
6,5
7,0
7,5
8,0
8,5
9.0
9,5
10
11
12
13
14
15
16
17
18
19
20
25
30
35
40
45
50
55
60
70
80
90
100
110
120
135
150
165
180
195

25,67
27,86
29,98
32,08
34,12
36,13
38,13
40,09
42,02
43,94
45,83
47,72
49,57
53,45
57,03
60,70
64,30
67,89
71,42
74,73
78,09
81,45
84,74
101,41
117,32
132,74
148,36
163,44
178,19
193,18
207,71
234,57
262,80
288,52
313,83
339,73
363,69
399,78
433,53
469,44
501,98
533,49

74,72
72,09
69,82
67,91
66,21
64,72
63,42
62,24
61,16
60,19
59,29
58,49
57,72
56,58
55,34
54,37
53,48
52,70
51,97
51,18
50,51
49,91
49,33
47,23
45,53
44,16
43,19
42,29
41,50
40,90
40,31
39,02
38,25
37,33
36,54
35,96
35,29
34,48
33,65
33,13
32,47
31,86

2,22
2,19
2,12
2,10
2,04
2,01
2,00
1,96
1,93
1,92
1,89
1,89
1,85
3,88
3,58
3,67
3,60
3,59
3,53
3,31
3,36
3,36
3,29
16,67
15,91
15,42
15,62
15,08
14,75
14,99
14,53
26,86
28,23
25,72
25,31
25,90
23,96
36,09
33,75
35,91
32,54
31,51
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51,70
51,00
49,37
48,90
47,51
46,81
46,57
45,64
44,94
44,71
44,01
44,01
43,08
45,18
41,68
42,73
41,92
41,80
41,10
38,54
39,12
39,12
38,31
38,82
37,05
35,91
36,37
35,12
34,35
34,91
33,84
31,27
32,87
29,95
29,47
30,16
27,90
28,01
26,20
27,88
25,26
24,46

1,03
1,04
1,04
1,04
1,04
1,05
1,05
1,05
1,06
1,06
1,06
1,06
1,07
1,07
1,08
1,08
1,09
1,09
1,10
1,10
1,11
1,11
1,12
1,15
1,17
1,20
1,23
1,26
1,29
1,32
1,35
1,41
1,49
1,56
1,65
1,74
1,83
2,00
2,18
2,42
2,68
3,00
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210 564,07 31,28 30,58 23,74 3,39
225 593,63 30,72 29,56 22,95 3,88
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Figura A.3: Curva de fluxo acumulado e instantaneo, utilizando membrana de CEL 100
kDa a 2,6 bar, de vinhaga in natura.

Tabela A.4: Dados experimentais para MF, utilizando membrana de CEL de 100 kDa a
3.4 bar, de vinhaga in natura.

Tempo Massa Fluxo . Masia . Fluon
(min) permeado acumulado instantanea instantineo FC
(28) (kg/m?.h) (28) (kg/m?.h)
0,5 5,72 133,20 5,72 133,20 1,01
1,0 8,77 102,12 3,05 71,03 1,01
1,7 12,96 90,91 4,19 73,92 1,02
2,0 14,65 85,29 1,69 57,88 1,02
2,5 17,27 80,43 2,62 61,01 1,02
3,0 19,81 76,89 2,54 59,15 1,03
3,5 22,22 73,92 2,41 56,12 1,03
4,0 24,58 71,55 2,36 54,96 1,03
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4,5
5,0
5.5
6,0
6,5
7,0
7,5
8,0
8,5
9,0
9,5
10
11
12
13,3
14
15,2
16
17
18
19
20
25
30
35
40
45
50
55
60
70
80
90
101
110
120
135
150
165
180
195
209

26,86
29,10
31,45
33,73
35,93
38,09
40,24
42,39
44,46
46,50
48,53
50,55
54,61
58,61
63,91
66,43
70,90
74,25
78,10
81,92
85,70
89,43
107,53
125,63
142,62
159,32
175,27
191,28
206,72
222,31
251,40
280,87
310,40
341,01
364,96
390,60
428,33
465,52
501,57
535,69
570,36
600,19

69,50
67,77
66,58
65,46
64,36
63,36
62,47
61,70
60,90
60,16
59,48
58,86
57,81
56,87
55,83
55,25
54,46
54,03
53,49
52,99
52,52
52,06
50,08
48,76
47,45
46,38
45,35
44,54
43,76
43,14
41,82
40,88
40,16
39,31
38,63
37,90
36,94
36,14
35,39
34,65
34,06
33,44

2,28
2,24
2,35
2,28
2,20
2,16
2,15
2,15
2,07
2,04
2,03
2,02
4,06
4,00
5,30
2,52
4,47
3,35
3,85
3,82
3,78
3,73
18,10
18,10
16,99
16,70
15,95
16,01
15,44
15,59
29,09
29,47
29,53
30,61
23,95
25,64
37,73
37,19
36,05
34,12
34,67
29,83

53,10
52,16
54,73
53,10
51,23
50,30
50,07
50,07
48,20
47,51
47,27
47,04
47,27
46,57
46,40
43,79
44,87
46,44
44,83
44,48
44,01
43,43
42,15
42,15
39,57
38,89
37,14
37,28
35,96
36,31
33,87
34,31
34,38
32,40
30,99
29,85
29,29
28,87
27,98
26,49
26,91
24,81

1,03
1,04
1,04
1,04
1,05
1,05
1,05
1,06
1,06
1,06
1,06
1,07
1,07
1,08
1,09
1,09
1,10
1,10
1,11
1,11
1,12
1,13
1,16
1,19
1,22
1,25
1,28
1,31
1,35
1,38
1,46
1,54
1,63
1,74
1,84
1,95
2,15
2,39
2,68
3,03
3,48
4,00
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Figura A.4: Curva de fluxo acumulado e instantaneo, utilizando membrana de CEL 100
kDa a 3,4 bar, de vinhaca in natura.

Tabela A.S: Dados experimentais para MF, utilizando membrana de PVDF de 0,2 um a 1

bar, de vinhaca in natura.

Tempo Massa Fluxo . Masia . FluxP
(min) permeado acumulado instantinea instantaneo FC
(g8) (kg/m?.h) () (kg/m?.h)
0,5 2,53 58,92 2,53 58,92 1,00
1,0 5,13 59,73 2,60 60,55 1,01
1,5 7,56 58,68 2,43 56,59 1,01
2,0 9,87 57,46 2,31 53,79 1,01
2,5 12,06 56,17 2,19 51,00 1,02
3,0 14,20 55,11 2,14 49,84 1,02
3.5 16,29 54,19 2,09 48,67 1,02
4,0 18,31 53,30 2,02 47,04 1,02
4,5 20,30 52,53 1,99 46,34 1,03
5,0 22,24 51,79 1,94 45,18 1,03
5,5 24,19 51,21 1,95 45,41 1,03
6,0 26,07 50,59 1,88 43,78 1,03
6,5 27,95 50,07 1,88 43,78 1,04
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7,0
7,5
8,0
8,5
9,0
9,5
10
11
12
13
14
15
16
17
18
19
20
25
30
35
40
45
50
55
60
70
80
90
100
110
121
135
150
165
180
195
210
225
229

29,79
31,65
33,48
35,33
37,11
38,92
40,69
44,21
47,70
51,10
54,53
57,92
61,28
64,61
67,94
71,21
74,49
91,65
107,67
123,09
138,02
153,65
168,59
182,96
196,93
226,64
254,22
279,02
306,58
332,45
360,55
393,83
429,61
463,57
498,59
529,66
560,50
592,26
600,13

49,55
49,14
48,73
48,40
48,01
47,70
47,38
46,80
46,28
45,77
45,35
44,96
44,60
44,25
43,95
43,64
43,37
42,69
41,79
40,95
40,18
39,76
39,26
38,73
38,22
37,70
37,00
36,10
35,70
35,19
34,70
33,97
33,35
32,71
32,25
31,63
31,08
30,65
30,51

1,84
1,86
1,83
1,85
1,78
1,81
1,77
3,52
3,49
3,40
3,43
3,39
3,36
3,33
3,33
3,27
3,28
17,16
16,02
15,42
14,93
15,63
14,94
14,37
13,97
29,71
27,58
24,80
27,56
25,87
28,10
33,28
35,78
33,96
35,02
31,07
30,84
31,76
7,87

42,85
43,31
42,62
43,08
41,45
42,15
41,22
40,99
40,64
39,59
39,94
39,47
39,12
38,77
38,77
38,07
38,19
39,96
37,31
35,91
34,77
36,40
34,79
33,46
32,53
34,59
32,11
28,88
32,09
30,12
29,74
27,68
27,77
26,36
27,18
24,12
23,94
24,65
22,91

1,04
1,04
1,04
1,05
1,05
1,05
1,05
1,06
1,06
1,07
1,07
1,08
1,08
1,09
1,09
1,10
1,10
1,13
1,16
1,18
1,21
1,24
1,27
1,30
1,33
1,40
1,47
1,54
1,62
1,71
1,82
1,97
2,16
2,38
2,65
2,96
3,34
3,85
4,00
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Curva de fluxo acumulado e instantaneo, utilizando membrana de PVDF de

0,2 um a 1 bar, de vinhaca in natura.

Tabela A.6: Dados experimentais para MF, utilizando membrana de PVDF de 0,2 uym a
1,8 bar, de vinhaga in natura.
Tempo Massa Fluxo . Masia . Fluon
(min) permeado acumulado instantinea instantineo FC
(28) (kg/m?.h) (28) (kg/m?.h)
0,5 6,78 157,89 6,78 157,89 1,01
1,0 10,34 120,40 3,56 82,90 1,01
1,5 13,31 103,32 2,97 69,16 1,02
2,0 16,02 93,27 2,71 63,11 1,02
2,5 18,52 86,26 2,50 58,22 1,02
3,0 20,92 81,20 2,40 55,89 1,03
3.5 23,21 77,21 2,29 53,33 1,03
4,0 25,37 73,85 2,16 50,30 1,03
4,5 27,50 71,16 2,13 49,60 1,04
5,0 29,58 68,88 2,08 48,44 1,04
5.5 31,62 66,94 2,04 47,51 1,04
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6,0
6,5
7,0
7,5
8,0
8,5
9,0
9,5
10
11
12
13
14
15
16
17
18
19
20
25
30
35
40
45
50
55
60
70
80
90
100
110
120
135
150
165
180
195
210
224

33,61
35,58
37,55
39,43
41,36
43,21
45,11
46,94
48,78
52,72
56,48
60,18
63,84
67,42
70,98
74,52
77,99
81,45
84,90
101,67
118,84
135,26
151,28
167,48
183,22
198,11
212,62
241,06
268,79
295,22
322,39
348,06
372,11
408,36
442,95
476,48
509,98
542,25
572,45
600,24

6522
63,74
62,46
61,21
60,20
59,19
58,36
57,53
56,80
55,81
54,80
53,90
53,10
52,33
51,65
51,04
50,45
49,91
49,43
47,35
46,12
45,00
44,04
43,34
42,67
41,94
41,26
40,10
39,12
38,19
37,54
36,84
36,11
35,22
34,38
33,62
32,99
32,38
31,74
31,20

1,99
1,97
1,97
1,88
1,93
1,85
1,90
1,83
1,84
3,94
3,76
3,70
3,66
3,58
3,56
3,54
3,47
3,46
3,45
16,77
17,17
16,42
16,02
16,20
15,74
14,89
14,51
28,44
27,73
26,43
27,17
25,67
24,05
36,25
34,59
33,53
33,50
32,27
30,20
27,79

46,34
45,88
45,88
43,78
44,94
43,08
44,25
42,62
42,85
45,88
43,78
43,08
42,62
41,68
41,45
41,22
40,40
40,29
40,17
39,05
39,98
38,24
37,31
37,73
36,65
34,67
33,79
33,11
32,29
30,77
31,64
29,89
28,00
28,14
26,85
26,03
26,00
25,05
23,44
23,11

1,04
1,05
1,05
1,05
1,05
1,06
1,06
1,06
1,06
1,07
1,08
1,08
1,09
1,09
1,10
1,10
1,11
1,11
1,12
1,15
1,17
1,20
1,23
1,26
1,30
1,33
1,36
1,43
1,51
1,58
1,68
1,77
1,87
2,04
2,24
2,47
2,76
3,10
3,52
4,00
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Figura A.6: Curva de fluxo acumulado e instantaneo, utilizando membrana de PVDF de
0,2 um a 1,8 bar, de vinhaga in natura.

Tabela A.7: Dados experimentais para MF, utilizando membrana de PVDF de 0,2 um a
2,6 bar, de vinhaga in natura.

Tempo Massa Fluxo . Masia . Fluon
(min) permeado acumulado instantinea instantaneo FC
(g8) (kg/m?.h) (8) (kg/m?.h)

0,5 10,43 242,89 10,43 242,89 1,01
1,0 15,17 176,63 4,74 110,38 1,02
1,5 18,91 146,79 3,74 87,09 1,02
2,0 22,21 129,30 3,30 76,85 1,03
2,5 25,11 116,95 2,90 67,53 1,03
3,0 27,90 108,29 2,79 64,97 1,04
3,5 30,55 101,63 2,65 61,71 1,04
4,0 33,03 96,15 2,48 57,75 1,04
4,5 35,44 91,70 2,41 56,12 1,05
5,0 37,82 88,07 2,38 55,42 1,05
5,5 40,09 84,87 2,27 52,86 1,05
6,0 42,34 82,17 2,25 52,40 1,06
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6,5
7,0
7,5
8,0
8,5
9,0
9.5
10
11
12
13
14
15
16
17
18
19
20
25
30
35
40
45
50
55
60
70
80
90
100
110
120
135
150
165
180
195
210
211

44,51
46,69
48,76
50,83
52,88
54,91
56,91
58,87
63,13
67,17
71,11
74,96
78,78
82,52
86,22
89,88
93,49
97,08
115,56
133,34
150,59
167,85
184,52
199,53
214,74
229,38
258,39
286,73
313,68
340,28
366,70
392,34
429,56
465,27
500,43
533,96
566,53
597,62
600,11

79,73
77,66
75,70
73,98
72,44
71,04
69,75
68,55
66,82
65,18
63,69
62,34
61,15
60,05
59,05
58,14
57,29
56,52
53,82
51,75
50,10
48,86
47,74
46,47
45,46
44,51
42,98
41,73
40,58
39,62
38,82
38,07
37,05
36,12
35,31
34,54
33,83
33,14
33,12

2,17
2,18
2,07
2,07
2,05
2,03
2,00
1,96
4,26
4,04
3,94
3,85
3,82
3,74
3,70
3,66
3,61
3,59
18,48
17,78
17,25
17,26
16,67
15,01
15,21
14,64
29,01
28,34
26,95
26,60
26,42
25,64
37,22
35,71
35,16
33,53
32,57
31,09
2,49

50,53
50,77
48,20
48,20
47,74
47,27
46,57
45,64
49,60
47,04
45,88
44,83
44,48
43,55
43,08
42,62
42,03
41,80
43,04
41,41
40,17
40,19
38,82
34,95
35,42
34,09
33,78
33,00
31,38
30,97
30,76
29,85
28,89
27,72
27,29
26,03
25,28
24,13
28,99

1,06
1,06
1,06
1,07
1,07
1,07
1,08
1,08
1,09
1,09
1,10
1,10
1,11
1,12
1,12
1,13
1,13
1,14
1,17
1,20
1,23
1,27
1,30
1,33
1,37
1,40
1,48
1,56
1,65
1,74
1,85
1,96
2,16
2,39
2,67
3,01
3,43
3,95
4,00
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Figura A.7: Curva de fluxo acumulado e instantaneo, utilizando membrana de PVDF de
0,2 um a 2,6 bar, de vinhaga in natura.

Tabela A.8: Dados experimentais para MF, utilizando membrana de PVDF de 0,2 ym a
3.4 bar, de vinhaga in natura.

Tempo Massa Fluxo . Masia . Fluon
(min) permeado acumulado instantinea instantaneo FC
(® (kg/m?.h) (® (kg/m*.h)
0,5 9,16 213,31 9,16 213,31 1,01
1,0 12,52 145,78 3,36 78,25 1,02
1,5 15,58 120,94 3,06 71,26 1,02
2,0 18,42 107,24 2,84 66,14 1,02
2,5 21,09 98,23 2,67 62,18 1,03
3,0 23,66 91,83 2,57 59,85 1,03
3,5 26,19 87,13 2,53 58,92 1,03
4,0 28,52 83,02 2,33 54,26 1,04
4,5 30,91 79,98 2,39 55,66 1,04
5,0 33,22 77,36 2,31 53,79 1,04
5,5 35,49 75,13 2,27 52,86 1,05
6,0 37,73 73,22 2,24 52,16 1,05
6,5 39,94 71,55 2,21 51,47 1,05
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7,0
7,5
8,0
8,5
9.0
9,5
10
11
12
13
14
15
16
17
18
19
20
25
30
35
40
45
50
55
60
70
80
90
100
110
120
135
150
165
180
195
201

42,08
44,28
46,37
48,49
50,60
52,63
54,70
59,08
63,36
67,55
71,59
75,69
79,88
83,95
87,97
91,89
95,84
115,36
133,71
151,48
168,77
185,28
201,22
217,25
232,99
263,59
293,19
322,46
351,03
378,87
405,86
444,81
482,66
518,90
553,90
587,70
600,70

70,00
68,74
67,49
66,42
65,46
64,51
63,69
62,54
61,48
60,50
59,54
58,75
58,13
57,50
56,91
56,31
55,80
53,73
51,90
50,39
49,13
47,94
46,86
45,99
45,21
43,85
42,67
41,72
40,87
40,10
39,38
38,36
37,47
36,62
35,83
35,09
34,80

2,14
2,20
2,09
2,12
2,11
2,03
2,07
4,38
4,28
4,19
4,04
4,10
4,19
4,07
4,02
3,92
3,95
19,52
18,35
17,77
17,29
16,51
15,94
16,03
15,74
30,60
29,60
29,27
28,57
27,84
26,99
38,95
37,85
36,24
35,00
33,80
13,00

49,84
51,23
48,67
49,37
49,14
47,27
48,20
51,00
49,84
48,79
47,04
47,74
48,79
47,39
46,81
45,64
45,99
45,46
42,73
41,38
40,26
38,45
37,12
37,33
36,65
35,63
34,47
34,08
33,27
32,42
31,43
30,23
29,38
28,13
27,17
26,24
25,23

1,06
1,06
1,06
1,06
1,07
1,07
1,07
1,08
1,09
1,09
1,10
1,10
1,11
1,12
1,12
1,13
1,14
1,17
1,20
1,23
1,27
1,30
1,34
1,37
1,41
1,49
1,58
1,67
1,78
1,90
2,03
2,25
2,52
2,84
3,24
3,76
4,00
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Figura A.8: Curva de fluxo acumulado e instantaneo, utilizando membrana de PVDF de
0,2 um a 3,4 bar, de vinhaca in natura.

APENDICE B - Curvas de fluxos de permeado da NF (Unidade de laboratério)

Os experimentos de nanofiltracio também foram realizados na temperatura de 60°C,

rotacdo de 500 rpm e drea de permeacao de 0,00515 m?2. As pressodes utilizadas foram 15; 25 e 35

bar. Foi utilizada membrana de PES de massa molecular de corte de 300, 500 e 1000 Da. A massa

inicial de alimentacgao foi de 400 g do permeado selecionado da MF da CEL 100 kDa e da PVDF

0,2 um e conduzidos até fator de concentracao igual a 2.

Nas Tabelas B.1 a B.18 e nas Figuras B.1 a B.18 sdo apresentados os dados obtidos para o

fluxo permeado de cada experimento da NF.
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Tabela B.1: Dados experimentais para NF, utilizando membrana de PES de 300 Da a 15

bar, de permeado da CEL 100 kDa a 1,8 bar.

Tempo Massa Fluxo . Masia . Fluon
(min) permeado acumulado instantinea instantineo FC
() (kg/m?.h) (8) (kg/m?.h)
0,5 0,79 18,40 0,79 18,40 1,00
1,0 1,22 14,21 0,43 10,01 1,00
1,5 2,19 17,00 0,97 22,59 1,01
2,0 3,35 19,50 1,16 27,01 1,01
2,5 4,69 21,84 1,34 31,21 1,01
3,0 5,95 23,09 1,26 29,34 1,02
3,5 7,33 24,39 1,38 32,14 1,02
4,0 8,78 25,56 1,45 33,77 1,02
4,5 9,88 25,56 1,10 25,62 1,03
5,0 11,34 26,41 1,46 34,00 1,03
5,5 12,63 26,74 1,29 30,04 1,03
6,0 13,85 26,88 1,22 28,41 1,04
6,5 15,29 27,39 1,44 33,53 1,04
7,0 16,57 27,56 1,28 29,81 1,04
7,5 17,58 27,29 1,01 23,52 1,05
8,0 19,01 27,67 1,43 33,30 1,05
8,5 20,34 27,86 1,33 30,97 1,05
9,0 21,45 27,75 1,11 25,85 1,06
9,5 22,85 28,01 1,40 32,60 1,06
10 24,12 28,08 1,27 29,58 1,06
11,2 27,08 28,23 2,96 29,46 1,07
12 29,27 28,40 2,19 30,72 1,08
13 31,83 28,51 2,56 29,81 1,09
14 34,52 28,71 2,69 31,32 1,09
15 36,96 28,69 2,44 28,41 1,10
16 39,58 28,80 2,62 30,51 1,11
17 42,13 28,86 2,55 29,69 1,12
18 44,78 28,97 2,65 30,86 1,13
19 47,24 28,95 2,46 28,64 1,13
20 49,93 29,07 2,69 31,32 1,14
25 62,55 29,13 12,62 29,39 1,19
30 75,11 29,15 12,56 29,25 1,23
35 89,04 29,62 13,93 32,44 1,29
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40 102,53 29,85 13,49 31,41 1,34
45 116,15 30,05 13,62 31,72 1,41
50 129,31 30,11 13,16 30,65 1,48
55 142,59 30,19 13,28 30,93 1,55
60 155,45 30,17 12,86 29,95 1,64
70 180,40 30,01 24,95 29,05 1,82
77 200,08 30,26 19,68 32,74 2,00
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Figura B.1: Curva de fluxo acumulado ¢ instantaneo, utilizando membrana de PES 300
Da a 15 bar, de permeado da CEL 100 kDa a 1,8 bar.

Tabela B.2: Dados experimentais para NF, utilizando membrana de PES de 300 Da a 25
bar, de permeado da CEL 100 kDa a 1,8 bar.

Tempo Massa Fluxo . Masia . Fluon
(min) permeado acumulado instantinea instantaneo FC
(g) (kg/m”.h) (g) (kg/m?.h)
0,5 0,91 21,19 0,91 21,19 1,00
1,0 3,89 45,29 2,98 69,40 1,01
1,5 7,61 59,07 3,72 86,63 1,02
2,0 11,42 66,49 3,81 88,73 1,03

2,5 15,19 70,75 3,77 87,79 1,04
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3,0
3,5
4,0
4,5
5,0
5.5
6,0
6,5
7,0
7.5
8,0
8,5
9.0
9,5
10
11
12
13
14
15
16
17
18
19
20
25
30
33

19,03

22,88

26,09

29,44

32,73

36,09

39,99

42,78

46,29

49,56

52,90

55,98

59,18

62,59

65,67

72,02

78,28

84,43

90,90

96,70

102,99
108,98
114,86
120,60
126,61
156,27
183,82
200,17

73,86
76,12
75,95
76,18
76,22
76,40
77,61
76,63
77,00
76,94
76,99
76,68
76,56
76,71
76,46
76,23
75,96
75,62
75,60
75,06
74,95
74,64
74,30
73,91
73,71
72,78
71,34
70,63

3,84
3,85
3,21
3,35
3,29
3,36
3,90
2,79
3,51
3,27
3,34
3,08
3,20
3,41
3,08
6,35
6,26
6,15
6,47
5,80
6,29
5,99
5,88
5,74
6,01
29,66
27,55
16,35

89,42
89,66
74,75
78,01
76,62
78,25
90,82
64,97
81,74
76,15
77,78
71,73
74,52
79,41
71,73
73,94
72,89
71,61
75,33
67,53
73,24
69,75
68,46
66,83
69,98
69,07
64,16
63,46

1,05
1,06
1,07
1,08
1,09
1,10
1,11
1,12
1,13
1,14
1,15
1,16
1,17
1,19
1,20
1,22
1,24
1,27
1,29
1,32
1,35
1,37
1,40
1,43
1,46
1,64
1,85
2,00
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Figura B.2: Curva de fluxo acumulado e instantaneo, utilizando membrana de PES 300
Da a 25 bar, de permeado da CEL 100 kDa a 1,8 bar.

Tabela B.3: Dados experimentais para NF, utilizando membrana de PES de 300 Da a 35
bar, de permeado da CEL 100 kDa a 1,8 bar.

Tempo Massa Fluxo . Masia . Fluon
(min) permeado acumulado instantinea instantineo FC
(8) (kg/m?.h) (8) (kg/m?.h)

0,5 1,43 33,30 1,43 33,30 1,00
1,0 5,22 60,78 3,79 88,26 1,01
1,5 9,34 72,50 4,12 95,94 1,02
2,0 13,35 77,72 4,01 93,38 1,03
2,5 17,12 79,74 3,77 87,79 1,04
3,0 21,54 83,60 4,42 102,93 1,06
3,5 25,26 84,03 3,72 86,63 1,07
4,0 29,14 84,82 3,88 90,36 1,08
4,5 32,90 85,13 3,76 87,56 1,09
5,0 36,58 85,19 3,68 85,70 1,10
5,5 40,32 85,36 3,74 87,09 1,11

6,0 44,02 85,43 3,70 86,16 1,12
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6,5
7,0
7,5
8,0
8,5
9,0
9.5
10
11
12
13
14
15
16
17
18
19
20
25
29

47,73
51,41
55,04
58,75
62,22
65,97
69,68
72,98
80,10
87,08
94,05
101,02
107,75
114,70
121,38
128,05
134,67
141,21
173,75
200,21

85,50
85,51
85,45
85,51
85,23
85,35
85,40
84,98
84,79
84,49
84,24
84,02
83,64
83,47
83,14
82,83
82,53
82,21
80,92
80,39

3,71
3,68
3,63
3,71
3,47
3,75
3,71
3,30
7,12
6,98
6,97
6,97
6,73
6,95
6,68
6,67
6,62
6,54
32,54
26,46

86,40
85,70
84,53
86,40
80,81
87,33
86,40
76,85
82,90
81,27
81,16
81,16
78,36
80,92
77,78
77,66
77,08
76,15
75,78
77,02

1,14
1,15
1,16
1,17
1,18
1,20
1,21
1,22
1,25
1,28
1,31
1,34
1,37
1,40
1,44
1,47
1,51
1,55
1,77
2,00
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Figura B.3: Curva de fluxo acumulado e instantaneo, utilizando membrana de PES 300
Da a 35 bar, de permeado da CEL 100 kDa a 1,8 bar.

Tabela B.4: Dados experimentais para NF, utilizando membrana de PES de 500 Da a 15
bar, de permeado da CEL 100 kDa a 1,8 bar.

Tempo Massa Fluxo . MassAa . Fluon
(min) permeado acumulado instantinea instantaneo FC
(28) (kg/m?.h) (g8) (kg/m?.h)

0,5 0,47 10,95 0,47 10,95 1,00
1,0 0,97 11,29 0,50 11,64 1,00
1,5 1,81 14,05 0,84 19,56 1,00
2,0 3,55 20,67 1,74 40,52 1,01
2,5 5,26 24,50 1,71 39,82 1,01
3,0 7,08 27,48 1,82 42,38 1,02
3,5 8,83 29,38 1,75 40,75 1,02
4,0 10,61 30,88 1,78 41,45 1,03
4,5 12,44 32,19 1,83 42,62 1,03
5,0 14,17 33,00 1,73 40,29 1,04
5,5 15,39 32,58 1,22 28,41 1,04
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6,0
6,5
7,0
7.5
8,0
8,5
9.0
9,5
10
11
12
13
14
15
16
17
18
19
20
25
30
35
40
45
50
55
60
70
80
80,8

16,47
18,33
19,79
20,95
22,83
24,09
25,59
26,93
28,73
31,44
34,20
37,28
39,86
42,96
45,48
48,31
51,19
53,63
56,40
69,40
82,08
95,15
107,85
119,78
131,48
142,72
153,82
176,98
198,38
200,19

31,96
32,84
32,92
32,52
33,23
33,00
33,11
33,01
33,45
33,28
33,18
33,39
33,15
33,35
33,10
33,09
33,11
32,87
32,84
32,32
31,86
31,65
31,39
30,99
30,62
30,21
29,85
29,44
28,87
28,85

1,08
1,86
1,46
1,16
1,88
1,26
1,50
1,34
1,80
2,71
2,76
3,08
2,58
3,10
2,52
2,83
2,88
2,44
2,77
13,00
12,68
13,07
12,70
11,93
11,70
11,24
11,10
23,16
21,40
1,81

25,15
43,31
34,00
27,01
43,78
29,34
34,93
31,21
41,92
31,55
32,14
35,86
30,04
36,10
29,34
32,95
33,53
28,41
32,25
30,27
29,53
30,44
29,58
27,78
27,25
26,18
25,85
26,97
24,92
26,34

1,04
1,05
1,05
1,06
1,06
1,06
1,07
1,07
1,08
1,09
1,09
1,10
1,11
1,12
1,13
1,14
1,15
1,15
1,16
1,21
1,26
1,31
1,37
1,43
1,49
1,55
1,62
1,79
1,98
2,00
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Figura B.4: Curva de fluxo acumulado e instantaneo, utilizando membrana de PES 500
Da a 15 bar, de permeado da CEL 100 kDa a 1,8 bar.

Tabela B.5: Dados experimentais para NF, utilizando membrana de PES de 500 Da a 25
bar, de permeado da CEL 100 kDa a 1,8 bar.

Massa Fluxo Massa Fluxo

Tempo . A . A
P permeado acumulado instantinea instantineo FC

min) ") (kgmh) () (kgfmh)
0,5 1,36 31,67 1,36 31,67 1,00
1,0 3,58 41,68 2,22 51,70 1,01
1,5 5,88 45,64 2,30 53,56 1,01
2,0 8,66 50,42 2,78 64,74 1,02
2,5 11,43 53,24 2,77 64,51 1,03
3,0 14,28 55,42 2,85 66,37 1,04
3,5 17,08 56,82 2,80 65,20 1,04
4,0 19,43 56,56 2,35 54,73 1,05
4,5 22,32 57,75 2,89 67,30 1,06
5,0 24,46 56,96 2,14 49 .84 1,07
5,5 27,22 57,63 2,76 64,27 1,07

6,0 29,65 57,54 2,43 56,59 1,08
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6,5
7,0
7,5
8,0
8,5
9,0
9.5
10
11
12
13
14
15
16
17
18
19
20
25
30
35
40
45
46,6

31,93
34,37
36,61
38,94
41,30
43,65
46,08
48,28
52,93
57,76
62,21
66,78
71,27
75,61
80,20
84,73
89,27
93,68
115,08
135,53
154,37
174,13
193,93
200,10

57,20
57,17
56,84
56,68
56,57
56,47
56,48
56,22
56,03
56,05
55,72
55,54
55,32
55,02
54,93
54,81
54,71
54,54
53,60
52,60
51,36
50,69
50,18
49,97

2,28
2,44
2,24
2,33
2,36
2,35
2,43
2,20
4,65
4,83
4,45
4,57
4,49
4,34
4,59
4,53
4,54
4,41
21,40
20,45
18,84
19,76
19,80
6,17

53,10
56,82
52,16
54,26
54,96
54,73
56,59
51,23
54,14
56,24
51,81
53,21
52,28
50,53
53,44
52,75
52,86
51,35
49,84
47,62
43,87
46,02
46,11
44,07

1,09
1,09
1,10
1,11
1,12
1,12
1,13
1,14
1,15
1,17
1,18
1,20
1,22
1,23
1,25
1,27
1,29
1,31
1,40
1,51
1,63
1,77
1,94
2,00
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Figura B.5: Dados experimentais para NF, utilizando membrana de PES de 500 Da a 25
bar, de permeado da CEL 100 kDa a 1,8 bar.

Tabela B.6: Dados experimentais para NF, utilizando membrana de PES de 500 Da a 35
bar, de permeado da CEL 100 kDa a 1,8 bar.

Tempo Massa Fluxo . MassAa . Fluon
(min) permeado acumulado instantinea instantaneo FC
(2 (kg/m*.h) (2 (kg/m*.h)
0,5 1,95 45,41 1,95 45,41 1,00
1,0 5,92 68,93 3,97 92,45 1,02
1,5 9,93 77,08 4,01 93,38 1,03
2,0 13,88 80,81 3,95 91,99 1,04
2,5 17,54 81,69 3,66 85,23 1,05
3,0 20,86 80,96 3,32 77,31 1,06
3,5 24,58 81,77 3,72 86,63 1,07
4,0 27,99 81,48 3,41 79,41 1,08
4,5 31,19 80,70 3,20 74,52 1,08
5,0 34,40 80,11 3,21 74,75 1,09
5,5 37,75 79,92 3,35 78,01 1,10
6,0 41,03 79,62 3,28 76,38 1,11
6,5 44,45 79,63 3,42 79,64 1,13
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7,0
7,5
8,0
8,5
9,0
9,5
10
11
12
13
14
15
16
17
18
19
20
25
30
34,7

47,52
50,64
53,98
56,78
60,06
62,98
66,18
72,11
78,18
84,04
89,95
95,74
101,48
107,07
112,81
118,48
123,89
150,65
176,77
200,13

79,04
78,62
78,57
77,78
77,70
77,19
77,06
76,33
75,86
75,27
74,81
74,32
73,85
73,33
72,97
72,61
72,13
70,16
68,61
67,12

26,76
26,12
23,36

3,07
3,12
3,34
2,80
3,28
2,92
3,20
5,93
6,07
5,86
591
5,79
5,74
5,59
5,74
5,67
541

71,49
72,66
77,78
65,20
76,38
68,00
74,52
69,05
70,68
68,23
68,81
67,42
66,83
65,09
66,83
66,02
62,99
62,32
60,83
57,63

1,13
1,14
1,16
1,17
1,18
1,19
1,20
1,22
1,24
1,27
1,29
1,31
1,34
1,37
1,39
1,42
1,45
1,60
1,79
2,00
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Figura B.6: Curva de fluxo acumulado ¢ instantaneo, utilizando membrana de PES 500
Da a 35 bar, de permeado da CEL 100 kDa a 1,8 bar.

Tabela B.7: Dados experimentais para NF, utilizando membrana de PES de 1000 Da a 15
bar, de permeado da CEL 100 kDa a 1,8 bar.

Massa Fluxo Massa Fluxo

Tempo . A . A
P permeado acumulado instantinea instantaneo FC

mn) @) kgmh) (@  (kgmth)
0,5 2,75 64,04 2,75 64,04 1,01
1,0 6,76 78,71 4,01 93,38 1,02
1,5 11,14 86,47 4,38 102,00 1,03
2,0 15,64 91,05 4,50 104,79 1,04
2,5 20,25 94.31 4,61 107,35 1,05
3,0 24,80 96,25 4,55 105,96 1,07
3,5 28,78 95,74 3,98 92,68 1,08
4,0 33,32 96,99 4,54 105,72 1,09
4.5 37,58 97,24 4,26 99,20 1,10
5,0 41,69 97,09 4,11 95,71 1,12
5,5 45,99 97,36 4,30 100,14 1,13
6,0 49,50 96,05 3,51 81,65 1,14

6,5 54,22 97,13 4,72 110,01 1,16
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7,0 58,09 96,63 3,87 90,12 1,17
7,5 62,10 96,41 4,01 93,38 1,18
8,0 65,95 95,99 3,85 89,66 1,20
8,5 69,80 95,62 3,85 89,66 1,21
9,0 73,71 95,36 391 91,05 1,23
9,5 77,70 95,23 3,99 92,92 1,24
10 81,44 94,83 3,74 87,09 1,26
11 89,01 94,22 7,57 88,14 1,29
12 96,30 93,44 7,29 84,88 1,32
13 103,80 92,97 7,50 87,33 1,35
14 111,50 92,73 7,70 89,66 1,39
15 119,20 92,53 7,70 89,66 1,42
16 126,82 92,29 7,62 88,73 1,46
17 134,17 91,90 7,35 85,58 1,50
18 141,60 91,60 7,43 86,51 1,55
19 149,32 91,51 7,72 89,89 1,60
20 156,76 91,26 7,44 86,63 1,64
25 192,86 89,82 36,10 84,07 1,93
26 200,28 89,69 7,42 86,40 2,00
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Figura B.7: Curva de fluxo acumulado e instantaneo, utilizando membrana de PES 1000
Da a 15 bar, de permeado da CEL 100 kDa a 1,8 bar.
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Tabela B.8: Dados experimentais para NF, utilizando membrana de PES de 1000 Da a 25
bar, de permeado da CEL 100 kDa a 1,8 bar.

Tempo Massa Fluxo ' Masia ' FluxP
(min) permeado acumulado instantinea instantaneo FC
() (kg/m?.h) () (kg/m?.h)

0,5 3,69 85,93 3,69 85,93 1,01
1,0 8,39 97,69 4,70 109,45 1,02
1,5 13,02 101,07 4,63 107,82 1,03
2,0 17,93 104,39 491 114,34 1,05
2,5 23,19 108,01 5,26 122,49 1,06
3.0 28,20 109,45 5,01 116,67 1,08
3,5 33,42 111,18 5,22 121,56 1,09
4,0 38,41 111,81 4,99 116,20 1,11
4,5 43,35 112,17 4,94 115,04 1,12
5,0 48,46 112,85 5,11 119,00 1,14
5,5 53,51 113,28 5,05 117,60 1,15
6,0 58,45 113,43 4,94 115,04 1,17
6,5 63,63 113,98 5,18 120,63 1,19
7,0 68,78 114,41 5,15 119,93 1,21
7,5 73,91 114,74 5,13 119,46 1,23
8,0 79,14 115,19 5,23 121,79 1,25
8,5 84,17 115,30 5,03 117,14 1,27
9,0 89,46 115,74 5,29 123,19 1,29
9,5 94,33 115,62 4,87 113,41 1,31
10 99,29 115,61 4,96 115,51 1,33
11 109,69 116,11 10,40 121,09 1,38
12 119,80 116,24 10,11 117,72 1,43
13 129,72 116,19 9,92 115,51 1,48
14 139,54 116,05 9,82 114,34 1,54
15 149,27 115,87 9,73 113,29 1,60
16 159,23 115,88 9,96 115,97 1,66
17 169,05 115,79 9,82 114,34 1,73
18 178,73 115,62 9,68 112,71 1,81
19 188,59 115,57 9,86 114,81 1,89
20 198,15 115,36 9,56 111,31 1,98
20,2 200,28 115,33 2,13 112,73 2,00
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Figura B.8: Curva de fluxo acumulado e instantaneo, utilizando membrana de PES 1000
Da a 25 bar, de permeado da CEL 100 kDa a 1,8 bar.
Tabela B.9: Dados experimentais para NF, utilizando membrana de PES de 1000 Da a 35
bar, de permeado da CEL 100 kDa a 1,8 bar.
Tempo Massa Fluxo Massa Fluxo
(milf) permeado acumulado instantinea instantineo FC
(2 (kg/m.h) (g (kg/m2.h)
0,5 7,24 168,60 7,24 168,60 1,02
1,0 14,99 174,54 7,75 180,48 1,04
1,5 22,77 176,75 7,78 181,18 1,06
2,0 30,84 179,55 8,07 187,93 1,08
2,5 38,87 181,04 8,03 187,00 1,11
3,0 46,78 181,56 7,91 184,20 1,13
3,5 53,96 179,51 7,18 167,20 1,16
4,0 61,40 178,73 7,44 173,26 1,18
4,5 68,59 177,48 7,19 167,44 1,21
5,0 75,84 176,61 7,25 168,83 1,23
5,5 83,48 176,73 7,64 177,92 1,26
6,0 90,61 175,84 7,13 166,04 1,29
6,5 97,92 175,41 7,31 170,23 1,32
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7,0 105,30 175,15 7,38 171,86 1,36
7.5 112,23 174,24 6,93 161,38 1,39
8,0 119,39 173,77 7,16 166,74 1,43
8,5 126,73 173,60 7,34 170,93 1,46
9.0 134,14 173,54 7,41 172,56 1,50
9,5 140,71 172,46 6,57 153,00 1,54
10 148,13 172,48 7,42 172,79 1,59
11 161,90 171,37 13,77 160,33 1,68
12 175,98 170,75 14,08 163,94 1,79
13 189,65 169,86 13,67 159,17 1,90
13,8 200,24 169,20 10,59 158,09 2,00
220 -+ + Fluxo Acumulado
= 200 o ¢ Fluxo Instantdneo
=
180 | $44%%ese00,
= 2Eb 00000 4 o
F 160 " ¢ eT 0T e MR- I
= 140 -
E 120 ~
3 100 -
= 80 -
_§ 60 -
= 40 -
20 -
|:| T T T 1
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Figura B.9: Curva de fluxo acumulado e instantaneo, utilizando membrana de PES 1000

Da a 35 bar, de permeado da CEL 100 kDa a 1,8 bar.

Tabela B.10: Dados experimentais para NF, utilizando membrana de PES de 300 Da a 15

bar, de permeado da PVDF 0,2 pm a 1 bar.

Tempo
(min)

Massa Fluxo Massa Fluxo
permeado acumulado instantinea instantaneo

(g (kg/m?.h) (g (kg/m?.h)

FC
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0,5
1,0
L5
2,0
2,5
3,0
3,5
4,0
4,5
5,0
5.5
6,0
6,5
7,0
7.5
8,0
8,5
9,0
9.5
10
11
12
13
14
15
16
17
18
19
20
25
30
35
40
45
50
55
58,4

1,54
3,28
5,20
7,26
9,00
10,56
12,57
14,80
16,69
18,87
20,37
22,60
24,55
26,50
28,45
30,17
32,39
33,99
36,05
37,63
41,63
45,15
48,72
52,40
56,02
59,51
63,61
66,73
70,42
74,11
91,84
109,01
125,92
141,96
158,64
174,22
189,49
200,11

35,86
38,19
40,36
42,27
41,92
40,99
41,82
43,08
43,19
43,94
43,12
43,86
43,98
44,08
44,17
43,91
44,37
43,97
44,18
43,82
44,07
43,81
43,64
43,58
43,49
43,31
43,57
43,17
43,16
43,15
42,77
42,31
41,89
41,32
41,05
40,57
40,12
39,86

1,54
1,74
1,92
2,06
1,74
1,56
2,01
2,23
1,89
2,18
1,50
2,23
1,95
1,95
1,95
1,72
2,22
1,60
2,06
1,58
4,00
3,52
3,57
3,68
3,62
3,49
4,10
3,12
3,69
3,69
17,73
17,17
16,91
16,04
16,68
15,58
15,27
10,62

35,86
40,52
44,71
47,97
40,52
36,33
46,81
51,93
44,01
50,77
34,93
51,93
45,41
45,41
45,41
40,05
51,70
37,26
47,97
36,79
46,57
40,99
41,57
42,85
42,15
40,64
47,74
36,33
42,97
42,97
41,29
39,98
39,38
37,35
38,84
36,28
35,56
35,84

1,00
1,01
1,01
1,02
1,02
1,03
1,03
1,04
1,04
1,05
1,05
1,06
1,07
1,07
1,08
1,08
1,09
1,09
1,10
1,10
1,12
1,13
1,14
1,15
1,16
1,17
1,19
1,20
1,21
1,23
1,30
1,37
1,46
1,55
1,66
1,77
1,90
2,00
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Figura B.10: Curva de fluxo acumulado e instantaneo, utilizando membrana de PES 300
Da a 15 bar, de permeado da PVDF 0,2 um a 1 bar.

Tabela B.11: Dados experimentais para NF, utilizando membrana de PES de 300 Da a 25
bar, de permeado da PVDF 0,2 um a 1 bar.

Tempo Massa Fluxo . MassAa . Fluon
(min) permeado acumulado instantinea instantaneo FC
(8) (kg/m?.h) () (kg/m?.h)
0,5 3,14 73,12 3,14 73,12 1,01
1,0 6,31 73,47 3,17 73,82 1,02
1,5 9,42 73,12 3,11 72,42 1,02
2,0 12,34 71,84 2,92 68,00 1,03
2,5 15,59 72,61 3,25 75,68 1,04
3,0 18,94 73,51 3,35 78,01 1,05
3,5 21,73 72,29 2,79 64,97 1,06
4,0 24,95 72,63 3,22 74,99 1,07
4,7 28,93 72,13 3,98 69,17 1,08
5,0 30,77 71,66 1,84 64,92 1,08
5,5 33,54 71,01 2,77 64,51 1,09
6,0 36,57 70,97 3,03 70,56 1,10
6,5 39,42 70,61 2,85 66,37 1,11
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7,0
7,5
8,0
8,5
9.0
9,5
10
11
12
13
14
15
16
17
18
19
20
25
30
35
37,3

42,27
45,16
47,93
50,88
53,82
56,51
59,49
64,97
70,64
75,97
81,60
86,90
92,48
97,98
103,63
109,06
114,49
140,46
165,79
189,44
200,07

70,31
70,11
69,76
69,70
69,63
69,26
69,27
68,77
68,54
68,04
67,87
67,46
67,30
67,11
67,04
66,83
66,65
65,42
64,35
63,02
62,52

2,85
2,89
2,77
2,95
2,94
2,69
2,98
5,48
5,67
5,33
5,63
5,30
5,58
5,50
5,65
5,43
5,43
25,97
25,33
23,65
10,63

66,37
67,30
64,51
68,70
68,46
62,64
69,40
63,81
66,02
62,06
65,55
61,71
64,97
64,04
65,79
63,23
63,23
60,48
58,99
55,07
54,717

1,12
1,13
1,14
1,15
1,16
1,16
1,17
1,19
1,21
1,23
1,26
1,28
1,30
1,32
1,35
1,37
1,40
1,54
1,71
1,90
2,00
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Figura B.11: Curva de fluxo acumulado e instantaneo, utilizando membrana de PES 300

Da a 25 bar, de permeado da PVDF 0,2 um a 1 bar.

Tabela B.12: Dados experimentais para NF, utilizando membrana de PES de 300 Da a 35
bar, de permeado da PVDF 0,2 um a 1 bar.

Tempo Massa Fluxo . MassAa . Fluon
(min) permeado acumulado instantinea instantaneo FC
() (kg/m?.h) () (kg/m?.h)
0,5 3,79 88,26 3,79 88,26 1,01
1,0 8,86 103,16 5,07 118,07 1,02
1,5 13,62 105,72 4,76 110,85 1,04
2,0 18,43 107,30 4,81 112,01 1,05
2,5 23,05 107,35 4,62 107,59 1,06
3,0 27,67 107,39 4,62 107,59 1,07
3,5 32,29 107,42 4,62 107,59 1,09
4,0 36,44 106,07 4,15 96,64 1,10
4,5 40,92 105,88 4,48 104,33 1,11
5,0 45,22 105,31 4,30 100,14 1,13
5,5 49,66 105,13 4,44 103,40 1,14
6,0 53,91 104,62 4,25 98,97 1,16
6,5 58,31 104,45 4,40 102,46 1,17
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7,0 62,40 103,80 4,09 95,25 1,18
7,5 66,42 103,12 4,02 93,62 1,20
8,0 70,54 102,67 4,12 95,94 1,21
8,5 74,89 102,59 4,35 101,30 1,23
9,1 79,43 101,86 4,54 91,14 1,25
9,5 82,99 101,72 3,56 98,69 1,26
10 86,88 101,16 3,89 90,59 1,28
11 94,98 100,54 8,10 94,31 1,31
12 102,83 99,78 7,85 91,40 1,35
13 110,88 99,31 8,05 93,73 1,38
14 118,79 98,80 7,91 92,10 1,42
15 126,60 98,27 7,81 90,94 1,46
16 134,41 97,81 7,81 90,94 1,51
17 141,75 97,09 7,34 85,46 1,55
18 149,27 96,56 7,52 87,56 1,60
19 156,69 96,02 7,42 86,40 1,64
20 163,99 95,47 7,30 85,00 1,69
25 198,92 92,65 34,93 81,34 1,99
25,1 200,19 92,68 1,27 98,58 2,00
160
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Figura B.12: Curva de fluxo acumulado e instantaneo, utilizando membrana de PES 300

Da a 35 bar, de permeado da PVDF 0,2 uym a 1 bar.
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Tabela B.13: Dados experimentais para NF, utilizando membrana de PES de 500 Da a 15
bar, de permeado da PVDF 0,2 um a 1 bar.

Tempo Massa Fluxo ' Masia . Fluon
(min) permeado acumulado instantinea instantineo FC
(g8) (kg/m?.h) (8) (kg/m?.h)
0,5 0,44 10,25 0,44 10,25 1,00
1,0 1,30 15,14 0,86 20,03 1,00
1,5 3,42 26,55 2,12 49,37 1,01
2,0 5,57 32,43 2,15 50,07 1,01
2,5 7,68 35,77 2,11 49,14 1,02
3,0 9,86 38,27 2,18 50,77 1,03
3.5 11,98 39,85 2,12 49,37 1,03
4,0 14,24 41,45 2,26 52,63 1,04
4,5 16,22 41,97 1,98 46,11 1,04
5,0 17,77 41,38 1,55 36,10 1,05
5,5 19,20 40,65 1,43 33,30 1,05
6,0 21,45 41,63 2,25 52,40 1,06
6,5 23,22 41,59 1,77 41,22 1,06
7,0 25,32 42,12 2,10 48,90 1,07
7,5 26,56 41,23 1,24 28,88 1,07
8,0 28,64 41,68 2,08 48,44 1,08
8,5 30,14 41,29 1,50 34,93 1,08
9,0 31,99 41,39 1,85 43,08 1,09
9,5 33,92 41,57 1,93 44,94 1,09
10 35,60 41,45 1,68 39,12 1,10
11 39,14 41,43 3,54 41,22 1,11
12 42,77 41,50 3,63 42,27 1,12
13 46,41 41,57 3,64 42,38 1,13
14 50,03 41,61 3,62 42,15 1,14
15 53,81 41,77 3,78 44,01 1,16
16 57,85 42,10 4,04 47,04 1,17
17 61,46 42,10 3,61 42,03 1,18
18 65,21 42,18 3,75 43,66 1,19
19 68,92 42,24 3,71 43,20 1,21
20 72,50 42,21 3,58 41,68 1,22
25 88,78 41,35 16,28 37,91 1,29
30 103,89 40,32 15,11 35,19 1,35
35 118,68 39,48 14,79 34,44 1,42
40 132,64 38,61 13,96 32,51 1,50
45 145,44 37,63 12,80 29,81 1,57
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50 158,68 36,95 13,24 30,83 1,66
55 171,68 36,35 13,00 30,27 1,75
60 184,68 35,84 13,00 30,27 1,86
66 200,12 35,31 15,44 29,96 2,00
20 -
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Figura B.13: Curva de fluxo acumulado e instantaneo, utilizando membrana de PES 500

Da a 15 bar, de permeado da PVDF 0,2 um a 1 bar.

Tabela B.14: Dados experimentais para NF, utilizando membrana de PES de 500 Da a 25

bar, de permeado da PVDF 0,2 um a 1 bar.

Tempo

(min

)

Massa Fluxo Massa Fluxo

permeado acumulado instantinea instantineo FC

(® (kg/m?.h) (2 (kg/m?.h)

0,5
1,0
1,5
2,0
2,5
3,0
3,5
4,0
4,5

1,62 37,73 1,62 37,73 1,00
4,14 48,20 2,52 58,68 1,01
7,02 54,49 2,88 67,07 1,02
10,02 58,33 3,00 69,86 1,03
13,10 61,01 3,08 71,73 1,03
15,65 60,74 2,55 59,38 1,04
18,57 61,78 2,92 68,00 1,05
21,45 62,44 2,88 67,07 1,06
23,95 61,97 2,50 58,22 1,06
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5,0
5.5
6,0
6,5
7,0
7.5
8,0
8,5
9.0
9,5
10
11
12
13
14
15
16
17
18
19
20
25
30
35
40
42,5

26,64
29,35
32,13
34,56
37,26
39,86
42,50
44,92
47,46
50,03
52,43
57,55
62,72
67,69
72,77
77,78
82,55
87,48
92,18
96,89
101,80
125,29
144,66
168,96
189,93
200,07

62,04
62,14
62,35
61,91
61,98
61,88
61,86
61,53
61,40
61,32
61,05
60,92
60,86
60,63
60,52
60,38
60,07
59,92
59,63
59,38
59,27
58,35
56,15
56,21
55,29
54,86

2,69
2,71
2,78
2,43
2,70
2,60
2,64
2,42
2,54
2,57
2,40
5,12
5,17
4,97
5,08
5,01
4,77
4,93
4,70
4,71
4,91
23,49
19,37
24,30
20,97
10,14

62,64
63,11
64,74
56,59
62,88
60,55
61,48
56,36
59,15
59,85
55,89
59,62
60,20
57,87
59,15
58,33
55,54
57,40
54,73
54,84
57,17
54,70
45,11
56,59
48,83
47,99

1,07
1,08
1,09
1,09
1,10
1,11
1,12
1,13
1,13
1,14
1,15
1,17
1,19
1,20
1,22
1,24
1,26
1,28
1,30
1,32
1,34
1,46
1,57
1,73
1,90
2,00

151

Apéndices



100

-l 3 ND
Lo T e T ]

Fluxo de Permeado (kg'h.m?)
L [t Lad e LA o
= = = — — — —

| #* Fluxo Acumulado
| < Fluxo Instantaneo
| é:-?%

| . ©odo < <::<>! 3 * * a0

| - o o

e

0 10 20 30 40 30

Tempo (min)

60

Apéndices

Figura B.14: Curva de fluxo acumulado e instantaneo, utilizando membrana de PES 500

Da a 25 bar, de permeado da PVDF 0,2 um a 1 bar.

Tabela B.15: Dados experimentais para NF, utilizando membrana de PES de 500 Da a 35
bar, de permeado da PVDF 0,2 um a 1 bar.

Temp Massa Fluxo . Masia . Fluon
(min) permeado acumulado instantanea instantineo FC
(8) (kg/m?.h) (8) (kg/m?.h)
0,5 2,91 67,77 2,91 67,77 1,01
1,0 8,04 93,62 5,13 119,46 1,02
1,5 13,06 101,38 5,02 116,90 1,03
2,0 17,50 101,88 4,44 103,40 1,05
2,5 22,55 105,03 5,05 117,60 1,06
3,0 27,26 105,80 4,71 109,68 1,07
3,5 31,70 105,46 4,44 103,40 1,09
4,0 35,92 104,56 4,22 98,27 1,10
4,5 40,37 104,46 4,45 103,63 1,11
5,0 44,64 103,95 4,27 99,44 1,13
5,5 49,05 103,84 441 102,70 1,14
6,0 53,31 103,45 4,26 99,20 1,15
6,5 57,42 102,86 4,11 95,71 1,17
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7,0 61,53 102,35 4,11 95,71 1,18
7,5 65,80 102,15 4,27 99,44 1,20
8,0 69,86 101,68 4,06 94,55 1,21
8,5 73,96 101,31 4,10 95,48 1,23
9,0 78,12 101,07 4,16 96,88 1,24
9,5 82,47 101,08 4,35 101,30 1,26
10 86,39 100,59 3,92 91,29 1,28
11 94,45 99,98 8,06 93,85 1,31
12 102,44 99,40 7,99 93,03 1,34
13 110,17 98,68 1,73 90,01 1,38
14 118,12 98,24 7,95 92,57 1,42
15 125,96 97,78 7,84 91,29 1,46
16 133,54 97,18 7,58 88,26 1,50
17 140,78 96,42 1,24 84,30 1,54
18 148,30 95,93 7,52 87,56 1,59
19 155,67 95,40 7,37 85,81 1,64
20 163,18 95,00 7,51 87,44 1,69
25 198,68 92,53 35,50 82,67 1,99
25,2 200,16 92,41 1,48 78,33 2,00
160
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Figura B.15: Curva de fluxo acumulado e instantaneo, utilizando membrana de PES 500
Da a 35 bar, de permeado da PVDF 0,2 um a 1 bar.
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Tabela B.16: Dados experimentais para NF, utilizando membrana de PES de 1000 Da a
15 bar, de permeado da PVDF 0,2 um a 1 bar.

Tempo Massa Fluxo . MassAa ' FluxP
(min) permeado acumulado instantinea instantaneo FC
() (kg/m?.h) (28) (kg/m?.h)

0,5 1,85 43,08 1,85 43,08 1,00
1,0 5,06 58,92 3,21 74,75 1,01
1,5 8,69 67,46 3,63 84,53 1,02
2,0 12,30 71,61 3,61 84,07 1,03
2,5 15,86 73,87 3,56 82,90 1,04
3,0 19,14 74,29 3,28 76,38 1,05
3,5 22,73 75,62 3,59 83,60 1,06
4,0 26,34 76,67 3,61 84,07 1,07
4,5 29,76 77,00 3,42 79,64 1,08
5,0 32,26 75,13 2,50 58,22 1,09
5,5 36,09 76,40 3,83 89,19 1,10
6,0 39,39 76,44 3,30 76,85 1,11
6,5 42,71 76,51 3,32 77,31 1,12
7,0 46,43 77,23 3,72 86,63 1,13
7,5 49,46 76,79 3,03 70,56 1,14
8,0 53,06 77,23 3,60 83,83 1,15
8,5 56,27 77,08 3,21 74,75 1,16
9,0 59,74 77,29 3,47 80,81 1,18
9,5 63,06 77,29 3,32 77,31 1,19
10 66,31 77,21 3,25 75,68 1,20
11 72,97 77,24 6,66 77,55 1,22
12 79,75 77,38 6,78 78,94 1,25
13 86,37 77,36 6,62 77,08 1,28
14 93,06 77,40 6,69 77,90 1,30
15 99,37 77,14 6,31 73,47 1,33
16 105,98 77,12 6,61 76,96 1,36
17 112,57 77,10 6,59 76,73 1,39
18 118,99 76,97 6,42 74,75 1,42
19 125,27 76,77 6,28 73,12 1,46
20 131,37 76,48 6,10 71,03 1,49
25 163,01 75,92 31,64 73,68 1,69
30 191,78 74,43 28,77 67,00 1,92
314 200,16 74,15 8,38 68,23 2,00
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Figura B.16: Curva de fluxo acumulado e instantaneo, utilizando membrana de PES 1000
Da a 15 bar, de permeado da PVDF 0,2 um a 1 bar.

Tabela B.17: Dados experimentais para NF, utilizando membrana de PES de 1000 Da a
25 bar, de permeado da PVDF 0,2 um a 1 bar.

Massa Fluxo Massa Fluxo

Tempo . A . A
P permeado acumulado instantinea instantineo FC

mn) "7 o) kgmth) (@  (kg/mth)
0,5 4,05 94,31 4,05 94,31 1,01
1,0 9,74 113,41 5,69 132,51 1,02
1,5 15,98 124,04 6,24 145,31 1,04
2,0 22,19 129,19 6,21 144,61 1,06
2,5 27,86 129,76 5,67 132,04 1,07
3,0 34,00 131,96 6,14 142,98 1,09
3,5 40,15 133,57 6,15 143,22 1,11
4,0 46,10 134,19 5,95 138,56 1,13
4,5 51,94 134,39 5,84 136,00 1,15
5,0 57,74 134,46 5,80 135,07 1,17
5,5 63,51 134,45 5,77 134,37 1,19
6,0 69,18 134,25 5,67 132,04 1,21
6,5 75,03 134,40 5,85 136,23 1,23

7,0 80,75 134,32 5,72 133,20 1,25
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7,5 86,08 133,64 5,33 124,12 1,27
8,0 91,65 133,39 5,57 129,71 1,30
8.5 97,03 132,92 5,38 125,29 1,32
9,0 102,75 132,93 5,72 133,20 1,35
9,5 108,42 132,89 5,67 132,04 1,37
10 114,04 132,78 5,62 130,88 1,40
11 124,83 132,13 10,79 125,64 1,45
12 135,97 131,93 11,14 129,71 1,51
13 147,08 131,74 11,11 129,36 1,58
14 157,81 131,25 10,73 124,94 1,65
15 168,38 130,70 10,57 123,07 1,73
16 178,94 130,22 10,56 122,96 1,81
17 189,14 129,55 10,20 118,77 1,90
18 198,84 128,62 9,70 112,94 1,99
18,1 200,25 128,61 1,41 126,29 2,00
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Figura B.17: Curva de fluxo acumulado e instantaneo, utilizando membrana de PES 1000

Da a 25 bar, de permeado da PVDF 0,2 um a 1 bar.
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Tabela B.18: Dados experimentais para NF, utilizando membrana de PES de 1000 Da a

35 bar, de permeado da PVDF 0,2 um a 1 bar.

Tempo Massa Fluxo ' Masia ' FluxP
(min) permeado acumulado instantanea instantaneo FC
(8) (kg/m?.h) (28) (kg/m?.h)
0,5 7,62 177,45 7,62 177,45 1,02
1,0 16,72 194,68 9,10 211,92 1,04
1,5 25,92 201,20 9,20 214,24 1,07
2,0 34,11 198,58 8,19 190,72 1,09
2,5 42,90 199,81 8,79 204,70 1,12
3,0 51,39 199,46 8,49 197,71 1,15
3,5 59,36 197,48 7,97 185,60 1,17
4,0 67,50 196,49 8,14 189,56 1,20
4,5 75,72 195,92 8,22 191,42 1,23
5,0 83,83 195,22 8,11 188,86 1,27
5,5 91,89 194,53 8,06 187,70 1,30
6,0 99,94 193,95 8,05 187,46 1,33
6,5 107,74 193,00 7,80 181,64 1,37
7,0 115,86 192,72 8,12 189,09 1,41
7,5 123,34 191,48 7,48 174,19 1,45
8,0 131,24 191,01 7,90 183,97 1,49
8,5 138,66 189,94 7,42 172,79 1,53
9,0 146,44 189,46 7,78 181,18 1,58
9,5 153,82 188,53 7,38 171,86 1,62
10 161,44 187,98 7,62 177,45 1,68
11 175,86 186,15 14,42 167,90 1,78
12 190,02 184,38 14,16 164,87 1,90
12,7 200,28 183,19 10,26 163,65 2,00
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Figura B.18: Curva de fluxo acumulado e instantaneo, utilizando membrana de PES 1000
Da a 35 bar, de permeado da PVDF 0,2 um a 1 bar.
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APENDICE C - Ajuste ao modelo matemaético baseado na Teoria da Renovaciio da
Superficie, onde o fluxo é variavel com o tempo

Modelo Renovagao da superficie: J = Jg + (Jo - J) exp(-A1) Modelo Renovagéo da superficie: J = Jg + (Jo - J¢) exp(-At)
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2 J=36, 18+(85 82-36,18)"exp(-4,95*t)  R%=0,9474
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Modelo Renovagéo da superficie: J = Jg + (Jo - J) exp(-At)

Modelo Renovagéo da superficie: J = Jg + (Jo - J§) exp(-At)
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J=33, 37+(54 87-33,37)*exp(-2,02*t)  R%=0,9547 J=38, 08+(93 40-38,08)*exp(-5,96"t)  R%=0,9407
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APENDICE D - Curva padrio para determinacio da DQO

Verifica-se que a curva de calibracdo obtida espectrofotometricamente possui coeficiente

de correlacdo préximo de 1 (R?=0,9976) que reflete boa qualidade dos resultados experimentais.
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Figura D.1: Curva padrio para determinacdo espectrofotométrica da DQO.
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