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RESUMO

DIAS, Gilmara E. L. Anédlise da Secagem Convectiva de Residuo Proveniente da
Fabricagcdo de Vinho. 2018. 91 f. Dissertacdo (Mestrado em Engenharia Civil) —
Programa de PoOs-Graduacdo em Engenharia Civil, Universidade Tecnoldgica
Federal do Parana, Curitiba, 2018.

A borra é um residuo proveniente do processo de fabricacdo do vinho que, sem o
correto tratamento, acaba poluindo o ambiente. Assim, diante desta problemaética,
este trabalho tem como objetivo estudar a secagem da borra vinicola. O propoésito
principal diz respeito ao estudo de métodos de secagem do residuo visando a
reducdo do volume de agua e, estabilidade e qualidade dos compostos organicos
presentes para um aproveitamento posterior. Primeiramente, o residuo foi
caracterizado fisico-quimicamente por pH, turbidez, condutividade, Demanda
quimica de oxigénio (DQO), nitrogénio, fosforo, sélidos totais e grupos funcionais.
ApoOs a caracterizacao, foi realizado o planejamento fatorial e ensaios preliminares
para definir os métodos e equipamentos de secagem. Procederam-se 0s
experimentos de secagem em estufa sem circulacdo de ar; secagem em estufa com
circulacao de ar, secagem por aquecimento infravermelho e secagem por convecc¢ao
forcada usando tunel de vento a fim de conhecer o comportamento térmico do
residuo através da umidade em base seca e do fluxo de massa de agua. Também
foram realizados experimentos de Analise Termogravimétrica (ATG), Analise
Térmica Diferencial (ATD), Calorimetria Exploratéria Diferencial (DSC). Os métodos
de secagem foram analisados comparativamente quanto ao fluxo massico do
residuo e taxa de secagem para diferentes temperaturas. A partir do planejamento
fatorial e dos ensaios preliminares verificou-se o quanto a temperatura e interacéo
entre temperatura e altura de camada exercem influéncia significativa no residuo a
ser seco. Através da curva de nivel e da superficie de resposta observou-se que a
secagem apresenta melhores resultados para temperaturas menores que 85 °C.
Assim, os métodos de secagem estudados foram para temperaturas proximas de 85
°C. Dentre estes métodos, a secagem em estufa com convecc¢do natural apresentou
comportamento semelhante quando comparada a secagem via aguecimento por
infravermelho (IR), sendo o IR levemente mais rdpido. Na temperatura de 60°C,
ambos obtiveram tempo de secagem de 300 min. Ao comparar a estufa de
conveccgdo forcada (EC) com o ensaio em tunel de vento (TV), as cinéticas de
secagem foram semelhantes com tempo de 112 min para 60 °C. Assim,
comparando-se 0s métodos, o processo de evaporacao foi mais eficaz por meio do
escoamento forcado (CF) em relacdo a secagem por conveccao natural (CN). Nos
ensaios realizados a 60 °C percebe-se que a secagem por CF obteve um tempo de
secagem bem menor (110 min) em comparac¢do a CN (325 min), em relagéao ao fluxo
massico de agua a CF aprensentou valores bem mais elevados (0,46 g/s/m?) quando
comparada a CN (0,21 g/s/m?), comportamento que repetiu-se para as outras
temperaturas estudadas. Desta maneira, conclui-se que 0s processos de secagem
adotados foram adequados para secagem da borra vinicola, principalmente por meio
de CF. Conclui-se também, através das analises térmicas e da comparacao do
residuo com agua pura, que ha influéncia dos compostos fendélicos presentes no
residuo durante os processos de secagem e, consequentemente, na temperatura.

Palavras-chave: Vinificacdo, Borra de Vinho, Secagem, Conveccdo Forcada,
Conveccéo Natural.



ABSTRACT

DIAS, Gilmara E. L. Analysis of Convective Drying of Residues from
Winemaking. 2018. 91 f. Dissertation (Master in Civil Engineering) — Postgraduate
Program in Civil Engineering, Federal Technological University of Parana, Curitiba,
2018.

Wine lees is a residue from the winemaking process that, without proper treatment,
ends up polluting the environment. Thus, in view of this problem, this work has the
objective of studying the drying of the lees from the wine industry. The main purpose
is the thermal study of the waste aiming at the reduction of water volume and stability
and quality of the organic compounds present for later use. First, the wine was
physicochemically characterized by pH, turbidity, conductivity, chemical oxygen
demand (COD), nitrogen, phosphorus, total solids and functional groups. After
characterization, the factorial planning and preliminary tests were carried out to
define drying methods and equipments. Drying experiments were carried out in oven
drying with and without air circulation, drying by infrared heating and drying by forced
convection using a wind tunnel in order to know the thermal behavior of the residue
through the humidity on a dry basis and the mass flow of water. Experiments of
Thermogravimetric Analysis (TGA), Differential Thermal Analysis (DTA), Differential
Exploratory Calorimetry (DSC) were also carried out. The drying methods were
analyzed comparatively for the mass flow of the residue and drying rate for different
temperatures. From the factorial planning and the preliminary tests, it was verified
how much the temperature and interaction between the temperature and the layer
height exert a significant influence in the residue to be dried. Through the level curve
and the response surfaces it was observed that the drying results have better results
for temperatures lower than 85 °C. Thus, the drying methods studied were for
temperatures close to 85 °C. Among these methods, oven drying with natural
convection presented similar behavior when compared to infrared (IR) drying, with IR
being slightly faster. At 60 °C, both had a drying time of 300 min. When comparing
the forced convection oven (EC) with the wind tunnel test (TV), the drying kinetics
were similar in time from 112 min to 60 °C. Thus, by comparing the methods, the
evaporation process was more efficient by means of the forced flow (CF) in the
drying process by natural convection (CN). In the tests carried out at 60 °C, it can be
seen that CF drying had a much shorter drying time (110 min) compared to CN (325
min). In relation to the water flow, CF showed much higher values (0.46 g/s/m?) when
compared to CN (0.21 g/s/m?). This behavior was repeated for the other
temperatures studied. In this way, it was concluded that the drying processes
adopted were suitable for drying the wine sludge, mainly by means of CF. It is also
concluded, through the thermal analysis and the comparison of the residue with pure
water, that there is an influence of the phenolic compounds present in the residue
during the drying processes and, consequently, in the temperature.

Keywords: Winemaking, Wine Lees, Drying, Forced Convection, Natural
Convection.
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1 INTRODUCAO

Em todo o mundo, anualmente, sdo geradas milhdes de toneladas de
residuos provenientes de atividades agroindustriais. Estes residuos possuem
caracteristicas fisico-quimicas bem variadas, geralmente com alto teor de matéria
organica biodegradavel e sua disposicao cria sérios problemas ambientais.

Uma pequena parcela é convertida em fertilizantes ou racdo animal,
entretanto, a maior parte ainda € descartada sem correto tratamento e destinacao, o
que proporciona poluicdo e danos ao ambiente, tais como contaminacdo de aguas
de superficies e subterraneas (MAKRIS et al., 2007).

Segundo Melo (2010), a uva é a segunda cultura frutifera mais abundante do
planeta. Estima-se que anualmente sejam produzidas aproximadamente 61 milhdes
de toneladas, sendo 80% destas destinadas a producao de vinho.

Em 2016 a producdo mundial de vinho foi de 26,7 bilhdes de litros, sendo a
Itlia o maior produtor, com 5,09 bilhdes de litros produzidos, seguida da Franca com
4,35 bilhdes de litros produzidos. O Brasil possui producéo de 0,16 bilhdes de litros
(OlV, 2017), sendo o estado do Rio Grande do Sul o maior produtor.

Independente da vinicola, o processo de fabricagdo do vinho gera residuos
provenientes da propria uva, tais como engaco, sementes e bagaco; sélidos
inorganicos, como bentonite, produtos da filtracdo; emissdes gasosas tais como
diéxido de carbono, compostos organicos volateis, dentre outros; e os diversos
efluentes que sdo gerados ao longo da cadeia produtiva (ORTIGARA, 2009).

Os residuos da induastria vinicola consistem principalmente de subprodutos
sélidos e representam, em média, quase 30% do volume das uvas utilizadas para
producao de vinho (MAKRIS et al., 2007).

Esses residuos sédo gerados sazonalmente em quantidades expressivas 0
gue dificulta e eleva o custo da gestdo ambiental da atividade. Quando né&o tratados
e destinados corretamente, esses residuos podem ser fontes poluidoras da agua e
do solo. Assim, a necessidade de destinacao final adequada e, consequentemente,
a reducdo do seu impacto no ambiente, cria oportunidade para ser realizado o
reaproveitamento do residuo da industria do vinho (SHAFFER, 2015).

A “borra”, também chamada gruspula em algumas regifes, € um residuo

vinicola obtido apés a fermentacdo, composto por substancias tartaricas, leveduras,
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compostos inorganicos e compostos fendlicos. Segundo Dimou et al. (2016),
somente na Europa, anualmente, sdo geradas de 0,41 a 1,26 milhdes de toneladas
de borra provenientes da fabricacdo do vinho. Este subproduto pode ter elevado
valor agregado, assim, seu reaproveitamento tem gerado interesse econdémico e
ambiental (PERUZZO, 2014).

No Estado do Parana, o Conselho Estadual de Meio Ambiente (CEMA),
determina conforme Resolu¢do n° 070/09 para vinicolas com producédo de até 2000
kg/dia de uva processada a apresentacdo do licenciamento ambiental simplificado
(LAS) no qual deve constar o tratamento e disposicdo dos residuos e efluentes
gerados pela vinicola. No entanto, ha ainda falta de estudos de viabilidade
adequados sobre a exploracédo de tal residuo e, como resultado, sua utilizacdo ainda
é minima (MAKRIS et al., 2007). Em algumas vinicolas da regido de Curitiba,
constatou-se que a borra é comercializada para uma empresa terceirizada ou,
simplesmente descartada no sistema de esgoto sanitario.

Dentre as formas de tratamento disponiveis para tornar viavel o
aproveitamento do residuo, o tratamento térmico através da secagem € uma
alternativa para diminuir o volume do residuo, facilitar e reduzir o custo com
transporte e favorecer extracées de substancias de interesse (GOULA et al., 2016).
Drosou et al. (2015) relataram que a extracdo de substancias celulares do bagaco
de uva seca possuia maior rendimento em comparacdo com o bagaco umido.

De acordo com Milczarek et al. (2011), o alto teor de umidade do bagaco de
uva torna custoso o transporte em sua forma Umida original e deve ser reduzido para
cerca de 5-8% (base umida) para extracao.

A secagem é definida como sendo a remoc¢do de uma substancia volatil de
um produto solido, ou seja, a operacdo na qual a atividade de agua de um
determinado produto é diminuida pela remo¢cdo de &gua, por sua vaporizacdo. O
objetivo da secagem é preservar a atividade enziméatica original, reduzir e/ou evitar a
contaminagao por microrganismos, além de prolongar a vida util do produto (BIAZUS
et al., 2006).

Diante deste cenario, neste trabalho foi avaliado o tratamento térmico do
residuo gerado por uma vinicola de pequeno porte através do processo de

evaporacao de agua.
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1.1 OBJETIVOS

1.1.1 Objetivo Geral

7

O objetivo geral do trabalho é avaliar diferentes métodos de secagem do

residuo de industria de vinho.

1.1.2 Objetivos Especificos

Para cumprir com o objetivo do trabalho foram estabelecidos os seguintes

objetivos especificos:

Caracterizar fisica e quimicamente o residuo em termos de pH, turbidez,
condutividade elétrica, demanda quimica de oxigénio (DQO), nitrogénio,
fésforo, solidos totais (ST) e grupos funcionais por meio de Espectrometria
no Infravermelho com Transformada de Fourier (FTIR);

Verificar a influéncia das variaveis: temperatura, tempo de ensaio, altura
da camada e concentracdo inicial via Planejamento Fatorial 2* e ensaios
da secagem preliminar em estufa de convecc¢éao natural;

Determinar as variaveis e os métodos de secagem apropriados a partir da
secagem preliminar e do planejamento fatorial,

Realizar a Analise Térmica do residuo em estudo através de andlise
termogravimétrica (ATG), andlise térmica diferencial (ATD) e calorimetria
exploratdria diferencial (DSC);

Comparar os métodos de secagem em estufa sem circulacdo de ar e
ensaio usando aquecimento por radiacao infravermelha;

Comparar os métodos de secagem em estufa com circulacdo de ar e
ensaio em tunel de vento; e

Comparar os métodos de secagem estufa com circulacédo de ar e ensaio

usando aquecimento por radiacao infravermelha.
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2 REVISAO DA LITERATURA

Neste capitulo € apresentada uma revisdo dos problemas relacionados aos
residuos gerados na industria vinicola, formas usuais de tratamentos, com énfase no

processo de secagem de residuos.

2.1 A INDUSTRIA VINICOLA

De acordo com o regulamento vitivinicola do MERCOSUL (Resolucdo GMC
n°45/96), vinho é a bebida que resulta exclusivamente da fermentacdo alcodlica
completa ou parcial da uva fresca, esmagada ou ndo, ou do mosto simples ou
virgem, com um contetdo de alcool adquirido minimo de 7%.

De acordo com International Organization of Vine and Wine - OIV (2017), em
2016, foram produzidas mundialmente 77,3 milhdes de toneladas de uvas. O Brasil é
0 16° maior produtor de uva no mundo, com uma meédia de 1,1 milhdes de toneladas
entre 2002 e 2016. Cerca de 49,80% das uvas produzidas no mundo sdo destinadas
a producao de vinho, e aproximadamente 46,12% destinadas a uvas nao prensadas

como a uva de mesa e a uva seca (Figura 1).

Figura 1 - Fluxograma da Producéo de Uva
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Para cada litro de vinho produzido, utiliza-se aproximadamente 1,32 kg de
uva. No ano de 2016 foram fabricados 26,7 bilhdes de litros vinho mundialmente, 3%
a menos em comparacdo com o ano de 2015 devido a fatores climaticos que
afetaram os paises produtores. Os principais produtores mundiais sdo a lItalia, a
Franca, a Espanha e os Estados Unidos, que representam juntos cerca de 60% do

total mundial como esta representado nas figuras (Figura 2 e Figura 3) (OIV, 2017).

Figura 2 - Produ¢do Mundial de Vinho
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Figura 3 - Principais Produtores Mundiais de Vinho
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De acordo com a OIV (2017), houve um ligeiro aumento no consumo
mundial de vinho em 2016, estimado em aproximadamente 24,1 bilhdes de litros. Os
Estados Unidos, com 3,18 bilh6es de litros, confirmam sua posicdo como 1°
consumidor mundial desde 2011, seguido por Franca (2,70 bilhdes de litros), Italia
(2,25 bilhdes de litros), Alemanha (1,95 bilhdes de litros) e China (1,73 bilhdes de

litros).

2.1.1 A Industria Vinicola no Brasil

Embora presente em varios estados, a vinicola brasileira se concentra em
poucas regides, tais como: Rio Grande do Sul, Santa Catarina, Parana, Sao Paulo,
sul de Minas e vale do Sao Francisco (MELLO, 2016a). O Estado do Rio Grande do
Sul, responsavel por quase 65% da producdo de uvas brasileiras, destina quase
toda a sua producéo para a agroindustria do vinho e suco de uva (MELLO, 2016b).

Segundo dados da International Organization of Vine and Wine - OIV (2017),
de 1995 a 2014 o Brasil produziu em média 0,3 bilhdes de litros de vinho por ano

(Figura 4). Em comparagdo com a producdo mundial, o Brasil apresenta uma
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producdo pequena. No ano de 2016, ocupou o0 20° na producdo mundial, pois sua

producéo caiu para 0,16 bilhdes de litros devido a fatores climaticos (OIV, 2017).

Figura 4 - Producéo de Vinho no Brasil de 1995 até 2014
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Fonte: OIV (2016).

A producdo de uvas destinadas ao processamento de sucos, vinhos e
derivados, no ano de 2015, foi de 781,412 milhdes de quilos de uva, o qual
representa 52,12% da producdo nacional e aumento de 16,03% em relagdo ao ano
anterior (Tabela 1). S6 no estado do Rio Grande do Sul foram produzidos 583,015
milhdes de litros destinados a producédo de vinhos, sucos e derivados, valor 15,38%
maior em comparagéo com o ano anterior (MELLO, 2016a).

Tabela 1 - Produc¢ao de Uvas para Processamento e Consumo in natura no Brasil

o Ano
Discriminacao
2013 2014 2015
Processamento (toneladas) 679,793 673,422 781,412
Consumo in natura (toneladas) 733,061 762,652 717,941
TOTAL (toneladas) 1.412,854 1.436,074 1.499,353

Fonte: Mello (2016a).

Devido a importancia econdmica e cultural da producdo vinicola, sao
necessarios estudos para compreender e minimizar 0s impactos ambientais

negativos relativos as suas atividades (LOPES, 2015).
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2.2 PROCESSOS DE FABRICACAO E RESIDUOS GERADOS

No processo de industrializacdo da uva sédo produzidas substancias
remanescentes que ndo possuem utilidade apds a obtencdo do produto final, estas
substancias sdo consideradas tecnicamente como residuos, e podem ser solidos ou
liquidos (FERRARI, 2010).

Uma pequena parte destes residuos estdo sendo reaproveitados como
racdo animal, fertilizantes de vinhedos e na destilacdo de alcool. No entanto, a
presenca do etanol pode causar danos ao meio ambiente e aos animais. Porém, a
maior parte dos residuos vinicolas ainda é descartada sem tratamento, causando
danos ao meio ambiente, como a contaminacdo de Aaguas superficiais e
subterraneas. Esta situacdo explica o0 interesse crescente em explorar 0s
subprodutos da vinificacdo (LAFKA et al., 2007; LLOBERA & CANELLAS, 2007,
BARCIA, 2014).

2.2.1 Processo de Producéao do Vinho

Segundo Rizzon e Dall’Agnol (2007), o processo de producédo do vinho

passa por varias etapas dependendo do tipo de vinho a ser fabricado e, dependendo

do processo sao gerados efluentes e residuos (Figura 5).
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Figura 5 - Fluxograma de Obtenc&o do Vinho Branco e Tinto e sua Geragdo de Efluentes e
Residuos
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Fonte: Adaptado de Pirra (2005); Arvanitoyannis et al. (2006); Rizzon e Dall’Agnol (2007);
Rizzon e Dall’Agnol (2009).

e Recepcéo das uvas

O transporte da uva do vinhedo até a vinicola é realizado por diferentes
processos, geralmente sao utilizadas caixas de 20 kg de capacidade. Independente
do recipiente, o importante é que a uva chegue a vinicola inteira, sem
esmagamentos, pois evita contaminagdo microbiana, principalmente em casos de
elevada temperatura (PIRRA, 2005; FERREIRA et al., 2010).

Apoés a recepcao os frutos sdo encaminhados para analises, em que sdo
pesadas e o grau glucométrico é determinado para verificacdo do grau alcoolico das
uvas e sua eventual correcdo (ORTIGARA, 2009; FERREIRA et al., 2010).
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e Esmagamento e desengace

E o primeiro tratamento mecanico aplicado as uvas com a maquina
desengacadeira-esmagadeira (RIZZON E DALL’AGNOL, 2007). Primeiramente
ocorre a separacdo do engaco, parte lenhosa (ORTIGARA, 2009). E um processo
gue exerce grande influéncia na qualidade do vinho, pois interfere negativamente na
composicdo quimica do mosto (RIZZON E DALL’AGNOL, 2007).

Apés a separagdo, o0s grdaos de uva passam pelo processo de
esmagamento. Este processo consiste em romper a pelicula da baga com a
finalidade de liberar o mosto contido no grédo de uva, o qual é imediatamente posto
em contato com o ar e com as leveduras presentes na superficie da pelicula. Assim,
€ importante que esse processo ocorra N0 menor tempo possivel para evitar que as
leveduras e outros microrganismos, presentes na superficie e no ambiente, passem
ao mosto e iniciem a fermentacdo alcoolica prematuramente (RIZZON E
DALL’AGNOL, 2007; FERREIRA et al., 2010).

e Sulfitagem do mosto

Consiste na adicdo de anidrido sulfuroso que possui acdo antioxidante e
antisséptica no vinho, permitindo maior controle na fermentagdo e seguranca na
obtencéo de bons vinhos (ORTIGARA, 2009).

O gés anidrido sulfuroso (S0,) absorve oxigénio livre do mosto, impedindo o
crescimento de organismos aerdbios (FERREIRA et al., 2010). Assim, seleciona as
leveduras desejaveis, pois inibe bactérias que atacam os acidos gerados durante o
processo e favorece a dissolucdo dos acidos organicos presentes nas células
vegetais (PIRRA, 2005).

e Extragcdo do mosto

Processo que ocorre na fabricacdo do vinho branco e consiste em separar o
mosto (parte liquida) da parte sélida (pelicula e semente). Essa etapa € realizada
através de prensagem, sendo os melhores mostos obtidos através de prensagem
lenta (RIZZON E DALL’AGNOL, 2009).

e Clarificacdo do mosto

Assim que ocorre sua extragcdo, o0 mosto para fabricacdo do vinho branco
apresenta-se turvo, pois contém fragmentos da parte soélida em suspensao.
Portanto, por decantacdo, separa-se o mosto das borras formadas antes de realizar
a fermentagao (PIRRA, 2005; RIZZON E DALL’AGNOL, 2009).
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e Fermentacgdo

Apols o esmagamento e sulfitagem as uvas sdo colocadas em tanques de
fermentacao (até 80% do volume destas) (PIRRA, 2005; FERREIRA et al., 2010). A
fermentacdo alcoolica é responsavel pela transformacdo do acglucar do mosto em
alcool pela acéo das leveduras. Sao produzidos também dioxido de carbono e outros
compostos secundarios. E uma reacdo exotérmica, ou seja, ocorre liberacdo de
calor durante essa etapa. (RIZZON e DALL’AGNOL, 2007). A fermentagdo pode
durar 15 dias ou mais (PIRRA, 2005).

Esta etapa é dividida em fase tumultuosa e lenta. A fermentacdo tumultuosa
ocorre no inicio, coincide com o periodo de maceragdo, ha aumento da temperatura
e elevada producéo de diéxido de carbono que empurra as cascas e outros sélidos
para a parte superior do tanque, formando o “chapéu de bagag¢o”. Com a diminuicdo
dos teores de acgucar e o aumento dos teores de alcool, ocorre a inibicdo de algumas
leveduras e o processo de fermentacdo diminui. Assim, inicia-se a fermentacao
lenta, que deve ser processada na auséncia de oxigénio (ORTIGARA, 2009).

A maceracao é uma etapa realizada apenas nos vinhos tintos e, diferencia o
processo de fabricacdo do vinho tinto e do vinho branco. Consiste em promover o
contato entre o mosto e a parte sélida da uva, principalmente a pelicula e a semente
(PIRRA, 2005; RIZZON e DALL’AGNOL, 2007). Nesta etapa é atribuido cor,
estrutura, caracteristicas visuais e olfativas e de degusta¢do ao vinho tinto (PIRRA,
2005; RIZZON e DALL’AGNOL, 2007; LECHINHOSKI, 2015).

e Remontagem

Remontagem é a pratica enoldgica utilizada na vinificacdo em tinto, para
favorecer a extracdo dos compostos fendlicos da pelicula e auxiliar no processo
fermentativo. E caracterizada pela retirada do mosto do recipiente de fermentac&o
para outro recipiente, localizado mais abaixo, favorece a multiplicacdo das leveduras
durante a fermentag&o tumultuosa em que se forma o “chapéu de bagago” (RIZZON
E DALL’AGNOL, 2007; ORTIGARA, 2009).

e Decantacéo e Prensagem

Apés a fermentagdo, o mosto é transferido para as cubas de decantagdo. A
decantacéo consiste na separacdo do mosto do restante da parte sélida, chamada
de bagaco/ borra de uva. Essa etapa pode ser chamada também de primeira
trasfega (RIZZON E DALL’AGNOL, 2007; PIRRA, 2005). As borras s&o formadas por

residuos de uva, levedura, bactérias e substancias estranhas (PIRRA, 2005).
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A retirada da borra do recipiente de fermentacéo é facilitada por seu formato.
A higiene do local é extremamente necessaria para evitar o desenvolvimento de
bactérias acéticas. Com o auxilio de uma prensa para vinificacao, retira-se, uma
pequena parte de vinho que fica impregnada na parte sélida da uva (bagaco). A
prensagem tem por objetivo extrair o mosto residual pela presséo exercida sob as
uvas esmagadas, 0 que causa 0 enxugamento do bagaco. O vinho tinto obtido
dessa prensagem geralmente € de qualidade inferior, chamado de vinho de prensa
(RIZZON E DALL’AGNOL, 2007).

e Fermentacdo Malolatica

O objetivo dessa fermentacgéo € a transformacéo do &cido malico em latico e,
consequentemente, a reducéo da acidez total, através da acao de bactérias lacticas.
Ocorrem também, pequeno aumento da acidez volatil e do pH do vinho e o
desprendimento de dioxido de carbono (RIZZON E DALL’AGNOL, 2007). E uma
etapa considerada indispensavel na producdo de vinhos tintos que sédo obtidos de
mosto mais acido, pois, apés a fermentacdo malolatica o vinho € considerado
biologicamente estavel (ORTIGARA, 2009). Nos vinhos brancos € um processo
facultativo e pouco frequente (PIRRA, 2005).

Entre os fatores que interferem nesta etapa estdo: a temperatura, que deve
estar situada entre 15 °C e 18 °C; a acidez (pH inferior a 3,10 geralmente inviabiliza
sua ocorréncia) e a presenca das borras no fundo do recipiente é outro fator
favoravel ao desenvolvimento dessa fermentacéo (RIZZON E DALL’AGNOL, 2007).

e Clarificacdo e Estabilizacéo

Concluida a fermentacédo alcodlica e malolatica o vinho ndo apresenta a
limpidez e a estabilidade necessérias para ser engarrafado. Particulas sélidas em
suspensao dos mais diversos tamanhos, formas e pesos especificos ainda estao
presentes. As particulas com maior peso especifico e volume precipitam antes e
formam a borra no fundo do recipiente (RIZZON E DALL’AGNOL, 2007).

Para a obtencdo da limpidez e da estabilidade do vinho é importante
controlar o teor de elementos minerais, especialmente ferro e cobre, e controlar as
alteracdes de ordem microbiologicas, geralmente relacionadas ao desenvolvimento
de leveduras, que nessa fase de amadurecimento, prejudicariam a estabilidade do
vinho. Nesse caso, observam-se inicialmente o desprendimento de diéxido de
carbono, aumento da acidez volatil e alteracdes do aroma e do gosto do vinho
(RIZZON E DALL’AGNOL, 2007; ORTIGARA, 2009).



28

O processo de clarificacdo pode ser realizado de duas maneiras: por
colagem ou filtracdo. Na colagem adiciona-se gelatina, bentonite ou outra substancia
coagulante que, por adsorcao eletrostatica, coagula, flocula ou arrasta particulas em
suspensao (ORTIGARA, 2009; LECHINHOSKI, 2015).

Na filtracdo o vinho passa por filtros onde ficardo retidas as impurezas,
podem ser utilizados filtros a terra, com terra de rocha vulcanica, filtros a placa, com
placas filtrantes e filtros & membrana (LECHINHOSKI, 2015).

e Trasfegas

Possui 0 objetivo de separar o vinho de possiveis precipitacdes (borra)
contida no fundo dos tanques. Esse processo € realizado promovendo a
translocacdo do vinho de um recipiente para o outro (PIRRA, 2005; ORTIGARA,
2009). Geralmente a segunda trasfega ocorre logo apés a fermentacdo malolatica,
guando esta € necessaria e a terceira trasfega é realizada antes do engarrafamento
(PIRRA, 2005).

e Engarrafamento

Ultima parte do processo, consiste em colocar na garrafa certa quantidade
de vinho, deixando um espaco vazio, necessario para eventual dilatacdo e para
aplicar o sistema de vedacdo (FERREIRA et al., 2010). O engarrafamento
geralmente é realizado por maquinas que, através de uma esteira, lavam as garrafas
com agua esterilizada por microfiltracdo ou com ozbnio, preenchem as garrafas com

o vinho e realizam o fechamento com a aplicagéo da rolha (LECHINHOSKI, 2015).

2.2.2 Residuos Gerados na Atividade Vinicola e seus Impactos Ambientais

A industria vinicola gera grandes quantidades de residuos durante seu
processo de fabricacdo. Estes residuos causam sérios problemas de armazenagem,
transformacdo, ou de eliminacdo, em termos ecolégicos e econdmicos
(ARVANITOYANNINS et al., 2006).

Na literatura sédo poucos os trabalhos que exploram os residuos vinicolas. O
destino, muitas vezes incerto, dado a estes residuos, causa um déficit econémico na
cadeia produtiva, uma vez que muitos deles sao ricos em compostos bioativos, ou
seja, compostos com potentes poderes antioxidantes e, por isso, com elevado valor
comercial, despertando assim o interesse cientifico e econémico (MELO et al., 2011;
BARCIA, 2014).



29

Assim, a exploracdo dos subprodutos de vinicolas, como o bagaco e a borra,
apresenta varias vantagens, pois 0s mesmos apresentam constituintes funcionais
importantes para as industrias de alimentos, farmacéuticas e quimicas, o que
permite assim agregar valor a estes residuos industriais e, consequentemente,
proporciona um destino mais sustentavel (ARVANITOYANNINS et al., 2006;
BARCIA, 2014).

No processo de fabricagcdo do vinho é gerado um residuo organico composto
de cascas, galhos e sementes, chamado de bagaco (ROSA, 2014). Além disso,
também sdo gerados efluentes resultantes da limpeza dos equipamentos utilizados
(Quadro 1). De acordo com Shaffer (2015), os principais impactos associados a
vinicolas séo:

e A poluicdo da agua;
e A degradacao do solo e vegetacéo pela disposicéo dos residuos;
e Os odores e emissfes atmosféricas provocadas pelo processo de fabricagéo;

e Gerenciamento dos subprodutos gerados.

Quadro 1 - Residuos Produzidos Durante o Processo de Fabricagdo do Vinho

Efluentes Vinicolas Residuos Sélidos Subprodutos da Vinificacdo
Embalagens Engaco (galhos)
Aguas de lavagem das Paletes Bagaco/ Borras
diversas etapas produtivas Papelao (Casca e sementes)
Filme Plastico Residuos da filtracédo

Fonte: Pirra (2005).

Durante o processo de fabricacdo estima-se que para cada litro produzido
sejam gerados de 1,3 a 1,5 kg de residuo, sendo 75% de efluentes vinicolas, 24%
de subprodutos e 1% de residuos sélidos (PIRRA, 2005). Rosa (2014), ressalta que
no processo de producao do vinho sdo geradas toneladas de residuos compostos
por sementes, cascas e galhos das uvas e cerca de 20% da matéria vegetal
processada € descartada como residuo sélido.

Segundo Laufenberg et al. (2003), os residuos podem conter muitas
substéancias reutilizaveis ou compostos de alto valor agregado. Através do uso de
uma tecnologia adequada, este material pode ser convertido em produtos comerciais
ou em matérias-primas para outros processos industriais secundarios, seja como

ingredientes para novos produtos ou como matéria-prima principal.
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e Efluente Vinicola

Os efluentes vinicolas (EV) englobam todos os liquidos resultantes da
lavagem da adega (PIRRA, 2005). De acordo com Arvanitoyannis et al. (2006), o
efluente gerado na limpeza das maquinas e cubas utilizadas durante o processo
vinicola contém acucares, alcoois e acido tartarico em quantidade suficiente para
poluir o meio ambiente em seu entorno, se langado sem tratamento.

Segundo Lucas e Peres (2011), os efluentes vinicolas variam em termos de
carga poluente e hidraulica ao longo do ano; e em funcdo do periodo de
funcionamento; do tipo de vinho e dos métodos empregados para a sua producao.

Os parametros de descartes de efluentes no Brasil sdo estabelecidos pela
Resolucdo CONAMA 430/2011. Especificamente no estado do Parana, alguns dos
parametros séo estabelecidos pela Portaria CEMA 70/2009 (LECHINHOSKI, 2015).

Pode-se considerar duas épocas de producdo de efluentes vinicolas: uma
de alta producéo, referente a colheita, prensagem e primeiras trasfegas, e uma de
baixa producdo compreendendo o armazenamento e engarrafamento (LUCAS E
PERES, 2011). Na Tabela 2 sdo apresentadas algumas faixas de valores dos
parametros que caracterizam a carga poluente presente num efluente vinicola de

acordo com a época de producao.

Tabela 2 — Intervalo de Variacdo dos Parametros do Efluente Vinicola de acordo com a Epoca
de Producéo

Parametros Epoca Alta | Epoca Baixa
pH 4-5 5-11
DBO (mglL) 4500-15000 500-2000
DQO (mglL) 2000-20000 |  1000-4000
DBO/DQO 0,6-0,7 0,5-0,6
SST (mg/L) 500-15000 100-2000
Nitrogénio (mg/L) 20-40 5-15
Fosforo (mg/L) 1-15 0-5

Fonte: Adaptado de Lucas e Peres (2011)

Lancar os efluentes vinicolas no corpo hidrico ou no solo pode causar a
deterioragdo do ambiente, ameacando a saude da populacdo e a biota do local
(LECHINHOSKI, 2015). Segundo Pirra (2005), ao ser despejado no meio ambiente,
sem tratamento prévio, a matéria organica presente no EV é degrada pelos

microrganismos. Assim, 0s elementos nutritivos presentes na agua servem como
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alimento para algas, que se multiplicam em elevado nimero e, em conjunto com a
presenca em grande quantidade de sélidos em suspenséao, provocam a eutrofizacao.
Para evitar os danos ambientais, a escolha e o dimensionamento do sistema
de tratamento de efluentes sdo de suma importancia, além da obrigatoriedade de
atendimento a legislacao referente a qualidade ambiental (LECHINHOSKI, 2015).
e Bagaco

Residuo mais abundante, produzido apds a etapa de prensagem das uvas
no vinho branco ou, apds a maceracao no vinho tinto (BARCIA, 2014). De acordo
com o Regulamento (CE) 1493/99 do Conselho da Unido Europeia é definido como
sendo o residuo da prensagem de uvas frescas, fermentado ou néo.

O bagaco corresponde, em meédia, de 9 a 11% do peso das uvas, para
bagacos sem engacos, e 12 a 14% para bagacos com engaco. Estes valores podem
variar bastante devido a inumeros fatores, como o estado sanitario das uvas e
intensidade da prensagem (PROZIL, 2008).

Este residuo é composto pela semente e pela casca da uva. Obtido durante
o processo de vinificacdo, contém compostos que ndo foram extraidos para a
fabricacdo do vinho, como antioxidantes, corantes e outros compostos com
atividades fitoterapicas (CAMPQOS, 2005).

O bagaco é constituido principalmente por agua e vinhos (cerca de 60-70%);
alcoois (principalmente o etanol); aldeidos, ésteres, acidos volateis, polifenois e
taninos, proteinas, celulose, pectinas, sais minerais e residuos de acucar. (PROZIL,
2008). Pode ser classificado em bagaco fermentado, obtido no processo de
vinificagcdo do vinho tinto; bagaco parcialmente fermentado e bagac¢o néo fermentado
obtido no processo de fabricagdo do vinho branco (SHAFFER, 2015).

Segundo Bustamante et al., (2008), um dos pincipais problemas ambientais
com relacdo ao bagaco € a geracdo de grande quantidade de residuo em um curto
espaco de tempo, bem como sua composicdo caracterizada pelo baixo pH, altos
teores de compostos fendlicos, antibacterianos e fitotoxicos.

De acordo com Shéaffer (2015), o bagaco, mesmo ap0s a prensagem,
contém cerca de 50% de vinho. Assim, ainda €& possivel obter 10 litros de
aguardente vinica com 50° centesimais de alcool deste residuo e, também é possivel

obter outros usos para o bagaco (Quadro 2).
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Quadro 2 - Possiveis Usos para o Bagaco Obtido Durante o Processo de uma Vinicola

Possiveis usos para o bagaco Referéncia
Rockenbach et al. (2008)
Negro et al. (2003)

Extracéo antocianicos e polifenélicos

Fertilizantes Costa et al. (2007)
Recuperacao do tartarato de potassio e do tartarato de calcio Braga (2002)
Costa (1983)

Ragéo animal
Balestro et al. (2011)

Farinella (2007)
Fiol et al. (2008)

Potencial para biossorcéo de metais e efluentes industriais

Fonte: Adaptado de Pirra (2005); Shaffer (2015).

De acordo com Braga (2002), caso haja interesse na recuperacédo do alcool,
0s bagacos fermentados podem sofrer um processo de destilagdo por arrastamento
com vapor. Quando o bagaco for “esgotado”, este podera ser tratado em secadores
rotativos até um teor de umidade final proximo a 5% ou encaminhado a um processo
de compostagem (Figura 6). A secagem permite separar facilmente o folhelho e a
grainha e permite que esses materiais sejam utilizados para extracdo de 6leo ou
forragens animais. Caso, ndo haja um mercado adequado para o material seco, a

compostagem para a producado de adubo organico podera ser uma opcao.

Figura 6 - Diagrama Esquematico de Possiveis usos para Bagaco
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Fonte: Braga (2002)
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O reaproveitamento do bagaco para obtencdo de outros produtos permite as
vinicolas “se livrarem”, pela doacdo ou mesmo venda, de um material poluente, o
que evita que esse residuo, com o passar do tempo possa se tornar um Seério
problema ambiental caso seja descartado de forma inadequada (CAMPQOS, 2005).

e Engaco

O engaco é a ramificacdo mais longa que forma o eixo principal do cacho,
enquanto que as ramificagdes mais curtas apoiam o bago. E rico em potassio e
apresenta baixa acidez. Na maturidade, representa de 3 a 9% do peso do cacho
(PROZIL, 2008).

A operacao da retirada do engaco da uva ocorre logo no inicio da producéo
do vinho e é efetuada por uma desengacadeira. Pois, caso 0 engaco ndo seja
retirado pode transmitir ao vinho sabores amargos e adstringentes, desagradaveis
ao paladar. O processo de desengacamento aumenta a acidez do mosto e o teor
alcodlico (PROZIL, 2008; SHAFFER, 2015).

O engaco € composto de 30-31% de celulose, 21% de hemicelulose, 17-
18% de lenhina, 15-16% de taninos e cerca de 6% de proteinas. Além de possuir
uma elevada abundancia de compostos extrataveis em agua (ca. 24%), atribuidos
principalmente a sais inorganicos solluveis, taninos hidrolisdveis e pectinas
(SOVRANI et al., 2015). E um residuo lenhocelulésico de carater renovavel. Deste
modo, torna-se possivel a conversdo da biomassa lenhocelulésica em produtos de
valor agregado, tais como energia, combustiveis, materiais e produtos quimicos
(PROZIL, 2013).

e Borras

A borra é constituida de finas particulas de residuos de uva e leveduras
mortas. E obtida apds fermentacdo e decantacdo do mosto (BARCIA, 2014). E um
material denso e o volume de borra produzido depende do numero de trasfegas
realizadas (RIZZON E DALL'’AGNOL, 2007; SHAFFER, 2015).

De acordo com o Regulamento (CE) 1493/99 do Conselho da Unido
Europeia a borra de vinho é definida como o residuo que fica depositado nos
recipientes que contenham vinho apés a fermentacdo, ou apoOs trasfegas e
armazenagem, bem como o residuo obtido pela filtracdo e/ou pela centrifugacéo
deste produto.

As borras contem cerca de 70 a 90% de vinho, 2,5 a 4% substancias

tartaricas, 6,5 a 7,5% de substancias diversas que incluem os detritos vegetais
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(grainhas, peliculas e engacos), 4 a 5% de leveduras da fermentacéo, silica, acido
péctico e pectato de célcio, substancias albuminoides livres e combinadas com
tanino, fosfato de calcio e de bario, acido fosforico, sulfatos, entre outros
(PERUZZO, 2014).

Sao ricas em materiais em suspensdo e podem atingir de 6 a 20% do
volume da cuba. As borras possuem uma DQO entre 200-420 g/L (Tabela 3), valor
que pode ser 10-30 vezes superior quando comparado com os efluentes vinicolas
(PIRRA, 2005).

Tabela 3 - Caracteristicas Médias das Borras de Vinho Tinto

Parametros Valor Médio
pH 3,1-3,8
Grau Alcodlico (%) 111
DQO (g/L) 280 (190-420)
DBO;s (g/L) 97-160
DBO0s/DQO 0,3-0,8
SST (g/L) 46(20-240)
Polifendis (mg/L) 200-3500

Fonte: Adaptado de Pirra (2005)

A valorizacdo ou tratamento das borras pode ser feito por varias técnicas.
Por destilacdo pode-se aproveitar o alcool nelas contido e obter aguardente vinica
ou alcool etilico e, em alguns casos, aproveita-se também o &cido tartarico. Os
residuos resultantes da destilacdo podem ser utilizados para compostagem ou
fertilizacdo (SILVA, 2003; PIRRA, 2005).

De acordo com Braga (2002), as borras podem ser homogeneizadas e
transferidas para colunas de destilacdo a fim de se extrair o alcool etilico e produzir
tartarato de calcio.

Para este processo a borra é inserida em uma coluna de destilacédo e
submetida a uma forte ebulicdo, introduzida pela injecdo direta de vapor. A borra
isenta de alcool (“vinhaga”) é retirada pelo fundo da coluna cilindrica e transportada
para a linha de producéo do tartarato de calcio (BRAGA, 2002).

Na linha de producéo, a vinhaca é inserida em um tambor rotativo para a
retirada das impurezas solidas. A seguir, a borra segue para depdésitos verticais com

agitadores (“neutralizadores”) para seu esfriamento. Quando atinge 45 °C é
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adicionado acido cloridrico para aumentar a solubilidade do KHT da vinhaca. Ao
atingir a solubilidade maxima, € adicionado carbonato de calcio para provocar a
precipitacdo do tartarato de célcio que fica em suspensao. Para aumentar a pureza
do produto, o tartarato de célcio suspensdo passa por hidrociclones para sua
separacdo. Os cristais de tartarato de calcio seguem para uma centrifuga, com o
objetivo de retirar a agua residual e, posteriormente, para secadores, para diminuir a
umidade residual e entdo serem comercializados, conforme fluxograma mostrado na
Figura 7 (BRAGA, 2002).

Figura 7 - Diagrama Esquematico da Producéo do Tartarato de Calcio
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Fonte: Braga (2002)

Com a necessidade do uso racional dos recursos naturais e a implantacao
de leis mais rigorosas para gerenciamento dos residuos sélidos, pelos organismos
mundiais, surge, cada vez mais, nos paises produtores de uva, 0 interesse
crescente na exploracdo dos residuos gerados durante a producéo vinicola (ROSA,
2014).
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2.3 FORMAS USUAIS DE TRATAMENTO DOS RESIDUOS

e Tratamento Fisico-Quimico

Varios métodos de tratamento fisico—quimicos tais como adsorcao,
coagulacao/floculacéo, oxidacao e filtracdo por membranas tém sido testados para
reduzir a carga orgéanica residual e a cor remanescente apos o tratamento biolégico
(LUCAS E PERES, 2011).

Braz et al. (2010), obtiveram remocdes elevadas de turbidez com sulfato de
aluminio (92.6%) e de solidos suspensos totais com cal (95.4%). Contudo,
verificaram uma diminuicdo pequena nos valores de DQO. Posteriormente, optaram
pela combinacdo de um processo biolégico aerdbio (denominado de
armazenamento arejado prolongado) com coagulacao/floculacdo, usando cal.
obtiveram uma remocdo combinada de 84,5% de DQO, 96,6% de turbidez, 98,7%
de sdlidos suspensos volateis (SSV) e 99,1% de SST.

Entre os tratamentos quimicos pode-se citar: a secagem, a pirdlise e a
combustao.

Barcia (2014), caracterizou os compostos fendlicos de residuos vinicolas, e
correlacionou os seus teores com a capacidade antioxidante. Foi determinado o teor
de compostos fendlicos das uvas in natura, do bagaco e borras. Também foi
avaliado o efeito de trés técnicas de secagem aplicadas a estes residuos: secagem
em estufa a 50 °C, secagem por spray-drying e secagem por liofilizagcdo. A
capacidade antioxidante foi avaliada por ORAC, FRAP, ABTS e [B-caroteno/acido
linoleico, e suas correlacbes com antocianinas e fendlicos totais. Os subprodutos da
vinificacdo secos apresentaram concentracado elevada de compostos fendlicos totais,
em meédia os valores oscilaram de 810 a 8557 mg/kg para casca fermentada; de
1515 a 9520 mg/kg para semente; e 1148 a 4261 mg/kg para borra, nas cultivares
estudadas. Nas uvas inteiras secas utilizadas no processamento do vinho o teor de
compostos fendlicos encontrados foi de 530 a 4330 mg/kg. Sendo assim, 0s
subprodutos analisados possuem elevado teor de compostos antioxidantes e,
portanto, com potencial para reaproveitamento industrial.

e Tratamento Bioldgico
Consiste em processos com microrganismos para converter componentes

dos residuos (RODRIGUES, 2008). A maioria das pesquisas de tratamento biologico
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considerando residuos vinicolas envolve apenas estudos referente ao efluente
(Quadro 3).

Quadro 3 - Comparacao entre os Tipos de Tratamento de Efluente Vinicola

Autor Objetivo Tipo de Tratamento Resultados obtidos
Berardino et Efluente Vinicola — ] Remocéo de DQO de
o Pré-Tratamento Anaerébio
al.(2001) IndUstria Portuguesa 65 a 90%

Reatores do tipo Biofiltro
Aerado Submerso com

preenchimento de cascas de ~
Remocéo de DQO,
ostras. Reatores:

Ortigara (2009) Efluente Vinicola ) 90% parao BAS 1 e
- alimentado com o efluente
82% para o BAS 2

da safra (BAS 1);
- alimentado com efluente da
entressafra (BAS 2).

Processo integrado:

) Aguas residuais de Remocéo de DQO de
Heredia et al. (2005) o ) - Fenton;
destilarias de vinho 74%

-Coagulagéo/ floculagéo;

} Aguas residuais de o . Remocéo de mais de
Silva et al.(2011) o Reator bioldgico aerdbio

uma vinicola 90% DQO
Artiga et al. (2005) Reator MBR Remocéo de DQO de

Efluentes vinicolas )
(Membrane Bioreactor) 97%

Fonte: Autoria Prépria (2018)

A “borra” vinicola praticamente nao aparece na literatura relativa a

tratamentos biologicos.

2.4 FUNDAMENTOS DE SECAGEM DE RESIDUOS

A secagem € uma das operac¢des unitarias mais usuais na industria quimica
e de alimentos. Define-se secagem como aplicacdo de calor em condigbes
controladas para remover por evaporacao a maior parte de um liquido presente em
um material, ou seja, ocorre a transferéncia desse liquido para uma fase gasosa nao
saturada (SILVA, 2008; ZEN, 2010). Segundo Park et al. (2007), é necessario
também um sorvedor de umidade para remover o vapor agua, formado a partir da

superficie do material a ser seco (Figura 8).
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Figura 8 - Diagrama do Processo de Secagem
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Fonte: Park et al. (2014)

A secagem € considerada um método de preservacdo, pois, diminui
significativamente o teor de &agua no material, reduz o desenvolvimento de
microrganismos e da acdo enzimatica, o que proporciona maior longevidade e
estabilidade do produto. Como consequéncia da reducdo da umidade, o peso e
volume do material sdo reduzidos, o que proporciona maior facilidade de transporte
e armazenamento desse material (LIMA, 2013).

O tratamento térmico dos residuos através de operacfes de secagem é
importante devido a fatores como: inibicAo dos processos de degradagcao e
fermentacdo ocasionados pelo desenvolvimento de reacfGes bioquimicas que
ocorrem na presenca de umidade; proporciona a estabilizacdo e inativacao
microbiolégica da matéria organica; armazenamento e transporte mais seguros além
da diminuicdo do volume do material seco a ser estocado (PERAZZINI, 2011).

Segundo Correa (2012), o processo de secagem possui diversos métodos,
gue podem ser classificados de acordo com: o método utilizado (natural ou artificial);
a periodicidade com o que o calor é fornecido (continuo ou intermitente) e; a
movimentacado de massas (estacionario ou continuo).

A secagem natural baseia-se nas acfes climaticas, ou seja, nas a¢des do
vento e do sol para a remocdo da umidade do material (CORREA, 2012). E
considerado um processo lento e depende de dois fatores principais: as condi¢cdes
climaticas locais e uma extensa area de secagem (LIMA, 2013).

Entre as vantagens da secagem natural esta o baixo custo, seja nas
instalacdes ou demanda por energia (DALBELLO, 1995; LIMA, 2013). Porém, possui
algumas desvantagens como: a contaminacdo do material por microrganismos e
impurezas e, a ocorréncia do processo de foto-decomposi¢cdo, 0 que provoca a

degradacdo do material (LIMA, 2013). Além de requerer maior tempo e condicdes
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climaticas adequadas para que a secagem ocorra de maneira efetiva (DALBELLO,
1995).

O uso de secadores artificiais proporciona uma secagem mais rapida e
uniforme, em comparagdo com a secagem natural, o que resulta em produtos de
maior qualidade (LIMA, 2013).

Dos secadores artificiais existentes, pode-se citar dois grupos principais:
primeiramente aqueles em que a secagem é realizada por conveccao natural,
geralmente efetuada em estufas; ou quando a secagem ocorre por meio de
circulacao forcada de ar (FARIA, 2012).

As condicdes de secagem séo diversas, e dependem das propriedades do ar
de secagem e da forma de contato ar-produto. A forma como ocorre as
transferéncias simultaneas de calor e de massa no decorrer da operagcédo de
secagem faz com que esta seja dividida em trés periodos. Na Figura 9, séo
mostradas as curvas de evolucao do teor de agua do material, de sua temperatura e
da taxa de secagem, ao longo do tempo, para um experimento utilizando ar com

propriedades constantes (PARK et al. 2007).

Figura 9 - Exemplo de Curvas de Secagem
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Fonte: Park et al. (2007)

A taxa de secagem é influenciada principalmente pelos seguintes fatores:
velocidade, umidade e temperatura do ar de secagem, uma vez que quanto maior a

velocidade do ar maior a sua taxa de secagem (FELLOWS, 2006).



40

As curvas de secagem sao de extrema importancia para o desenvolvimento
de processos de secagem, pois, através delas estima-se o0 tempo necessario para a
secagem de uma determinada quantidade de produto (VILELA e ARTUR, 2008).

O processo de secagem pode ser dividido em trés periodos: (0) periodo
inicial de secagem, chamado de periodo de inducéo; (1) periodo de taxa constante
de secagem, a umidade interna do material é transferida a superficie na mesma
velocidade em que evapora; (2) periodo de taxa decrescente de secagem, a agua
comeca a ser deficiente na superficie do material, assim, a velocidade de secagem
diminui (PARK et al., 2007).

Existem varios métodos de secagem que podem ser classificados de acordo
com o sistema utilizado para o fornecimento de calor:

e Secagem por Conveccao

Industrialmente € um dos métodos mais utilizados, onde o calor sensivel é
transferido para o material por conveccéo. Durante 0 processo de secagem, uma
corrente de gas aquecido entra em contato com o material a ser secado fornecendo
calor e aquecendo a sua superficie. Isso provoca a evaporacdo da umidade do
material e, o vapor d’ agua formado é transportado para fora do secador (Figura 10).
As condi¢des de secagem podem ser controladas pela temperatura e umidade do ar
aguecido (FELLOWS, 2006; PARK et al., 2007).

Figura 10 - Esquema de Secagem por Convec¢ao
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Fonte: FELLOWS (2006)
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Uma linha de secagem por conveccdo forcada € constituida por trés
elementos: sistema de alimentacdo do ar, sistema de aquecimento do ar e
compartimento de secagem (VERAS, 2010).

De acordo com Lopes et al. (2000), parte do calor do ar de secagem
proporciona aumento da temperatura do material, também chamado de calor
sensivel e, a outra parte fornece o calor necessario para a vaporizacdo da agua
contida no produto, ou seja, o calor latente.

e Secagem por Conducao

O calor é fornecido ao material umido através do contato fisico com
superficies aquecidas, que suportam ou confinam o material. Estas superficies
podem ser: bandejas, placas, cilindros ou paredes de secadores. O material atinge
uma maior temperatura quando comparado a secagem por convecgao e o calor
transferido para o material € dado por meio de transferéncia de calor ar aquecido
para a superficie aquecida e da superficie aquecida para o material (PARK et al.,
2007).

e Secagem por Radiacao

Ocorre através da penetracdo da radiacdo infravermelha, sdo usados como
fontes radiadores de baixa temperatura e lampadas de quartzo de alta temperatura.
Na secagem por radiacdo, o modo de transporte de umidade e a difuséo de vapor do
sélido seguem 0s mesmos mecanismos presentes na secagem por conducdo e
conveccao (PARK et al., 2007).

e Secagem Dielétrica

E realizada por meio de um campo eletromagnético de alta frequéncia que
varia rapidamente de direcdo e causa mudanca de direcdo nos dipolos de liquidos
dielétricos ou polares. Esta mudanca provoca friccdo molecular e,
consequentemente, geracao de energia. Este método é extremamente caro e pouco
usado (PARK et al., 2007).

e Secagem por Liofilizacao

Baseia-se na sublimacdo da dgua congelada presente no material que esta
situado em uma camara de secagem com pressao abaixo do ponto triplice da agua.
A agua sublimada se condensa em placas refrigeradas localizadas em uma camara

do secador sem contanto com o material a ser secado (MACHADO, 2009).
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Existem varios tipos de materiais que podem ser submetidos a secagem e

diversos tipos de secadores, sendo os principais apresentados no Quadro 4.

Quadro 4 - Tipos de Secadores

Secador Principais Caracteristicas Referéncia
- Camara com isolamento térmico;
Secador de ] | ) Fallows (2006)
) - Ar circulante sobre e através das bandejas; )
Bandeja Silva (2012)

- Eficiéncia térmica varia de 20 a 50%.

. - Transporte continuo do material;
Secador de Esteira . o . Fallows (2006)
- Forma modular, com aquecimento proprio em cada secao.

Secador - Transporte por tubulagdes;
Pneumatico - Préprio ar de secagem evapora a agua contida no material; | Fallows (2006)
(Flash Dryer) - Tempo de retencdo material é da ordem de 4 a5 s.

- Baseia-se na atomizagdo ou pulverizacdo do material a ser
desidratado em pequenas particulas;

L - Utilizado para secagem de liquidos; Fallows (2006)
Atomizagao o .
- O liquido recebe um fluxo de ar quente, o que provoca uma | Silva (2012)
(Spray Dryer) o . i
rapida evaporacao da agua; Souza (2013)
- Aplicado na indastria alimenticia, de ceramicas,

farmacéuticas e de detergentes.

- Baseia-se na circulacdo de ar quente por meio de um leito
Fallows (2006)

Leito Fluidizado de sélidos que permanece suspenso no ar;
Correa (2012)

- Pode ser operado em batelada ou de forma continua.

Fonte: Autoria Prépria (2018)

Para definir o tipo de secador adequado devem-se considerar: o0 método de
aguecimento do agente de secagem, a forma fisica do material, finalidade da

secagem, entre outros fatores (PARK et al., 2007).
2.5 TRABALHOS ENVOLVENDO SECAGEM
Para ressaltar a importancia da secagem, citam-se alguns estudos

realizados na area, de modo a se criar um panorama geral sobre o assunto. No

Quadro 5 sao apresentados alguns destes trabalhos.




Quadro 5 — Estudos de Diferentes Métodos de Secagem

Autores leaztsetrllj?jlode Objetivo Tipo de Secagem Resultados Obtidos
. - -Reducdo no tempo de secagem de 5 horas para as
- Pré-tratamento osmoético em . : ~ e
~ o amostras com Pré-desidratacdo osmatica;
Uva sem solugéo 40° Brix ~ : N
. Estudar o processo de . - Reducéo de 11 horas quando submetidas & secagem de
Almeida semente da desidratacio da uva para Secagem convectiva nas 70 °C em relacio a 50 °C-
(2013) cultivar ac P temperaturas de 50 e 70 °C nas ~ & o TP
. producédo de uva passa - N&@o apresentaram diferenca significativa com 95% de
Crimson uvas com e sem tratamento . ..~ " e . e
- significancia nas suas caracteristicas fisico-quimicas e
osmotico .
teores de acUcares.
Determinar a faixa de . - O intervalo entre a isoterma de adsorcdo a 40 °C e a
. . - Estufa convencional na . " o )
Freire et al. . umidade para o isoterma de dessor¢cdo a 20 °C define os extremos de
Lodo Industrial . temperatura de 102 = 2 °C por : S .
(2007) armazenamento de po de 24 h umidade para armazenamento na maioria das areas
lodo tropicais do mundo;
- Secador sob conveccao - Os resultados obtidos mostraram que o uso de fatias com
Borges et Abbbora Avaliar o teor de umidade natural volume de 6,25 cm?® em secador por conveccdo forcada a
al. (2008) final e o encolhimento - Secador sob conveccao 50 °C resultaram em produtos de menor encolhimento,
forcada sendo recomendadas estas condi¢des.
- A secagem da hortela em diferentes condi¢des
- Secador solar sob convecgcdo  operacionais ocorreu nho periodo da taxa de queda, onde
Sallam et Hortels Estudar a secagem em natural néo foi observado nenhum periodo de secagem constante;
al. (2015) diferentes secadores - Secador solar sob convecgdo - A taxa de secagem da horteld sob conveccéo forcada foi
forcada maior que a da hortelda sob conveccdo natural,
especialmente durante as primeiras horas de secagem.
- A taxa de secagem aumenta com a temperatura,
Subprodutos . reduzindo assim o tempo de secagem total,
Celma et Comportamento de - Secagem infravermelha de . .
al. (2009) _ de uva Secagem camada fina - A medida que a temperatura de secagem foi aumentgda
' industrial de 100 °C até 160 °C, o tempo necessario para reduzir o
teor de umidade da amostra diminuiu de 60,5 para 21 min.
- Secadores de bandeja
. - Todas as curvas de secagem apresentaram 0 mesmo
- Secador solar sob conveccédo .
Machado Pendulo de Estudar a secagem em comportamento;
. . natural ~
(2009) caju diferentes secadores = - Secador com convecc¢do forcada apresentou vantagens
- Secador solar sob convecc¢éo ~ . ~
forcada na reducdo do tempo em relacdo a conveccgéo natural.

Fonte: Autoria Prépria (2018)

ey
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3 MATERIAIS E METODOS

Neste capitulo sdo descritos os materiais, equipamentos e metodologias
necessarios para realizacdo do procedimento experimental. Para cumprimento dos
objetivos, foram estabelecidas sete etapas de estudo. Na Figura 11 é apresentado
um fluxograma do esquema global da pesquisa, composta das seguintes etapas:

e Etapa 1 — Coleta do residuo;

e Etapa 2 — Caracterizacao fisico-quimica;

e Etapa 3 — Planejamento Fatorial para ensaios preliminares;

e Etapa 4 — Ensaios preliminares;

e Etapa 5 — Andlises térmicas;

e Etapa 6 - Secagem Convectiva via convecc¢ao natural e conveccéo forcada,

e Etapa 7 — Andlise e discussao dos resultados apresentados.

Figura 11 - Fluxograma das Etapas Experimentais
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Fonte: Autoria Prépria (2018)
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3.1 COLETA DO RESIDUO VINICOLA

O material utilizado nos experimentos foi a borra resultante da fabricagao do
vinho tinto, obtida em uma vinicola situada na cidade de Colombo/Parana, Regido
Metropolitana de Curitiba.

A uva utilizada no processo € cultivada no proprio local onde ocorre a
fabricacdo do vinho e todas as etapas de produgdo também sado realizadas no
mesmo lugar.

A borra foi obtida na segunda trasfega do vinho tinto, etapa que ocorre apds
a fermentacéo. Devido a sazonalidade da producéo, a coleta do residuo foi realizada
no més de maio de 2017. A coleta foi realizada ap0s a etapa de trasfega de um
tanque para outro e antes da limpeza do tanque no qual o vinho estava sendo
armazenado.

Para realizacdo da pesquisa foram coletados 50 L de material, o qual foi
armazenado em recipientes plasticos, quimicamente inertes e vedados. Os
procedimentos de coleta e amostragem foram realizados de acordo com as normas
descritas na NBR 9898 (BRASIL, 1987). ApoOs esta etapa, o residuo foi mantido

refrigerado a 4 °C até o momento de sua utilizacao.

3.2 CARACTERIZACAO FiSICO-QUIMICA DO RESIDUO

Inicialmente foram feitos os ensaios de caracterizacdo fisico-quimica no
Laboratério de Saneamento da UTFPR, campus Curitiba, sede Ecoville.

O residuo foi caracterizado em ensaios fisico-quimicos sendo determinados
pH, turbidez, condutividade, demanda quimica de oxigénio (DQO) bruta, demanda
quimica de oxigénio (DQO) centrifugada, nitrogénio total, nitrogénio amoniacal,
fésforo, solidos totais, solidos totais fixos, soélidos totais volateis e grupos funcionais.
Os parametros analisados bem como suas unidades, equipamentos, os métodos e
referéncias dos procedimentos executados estdo descritos no Quadro 6.

Todos os parametros analisados foram ensaiados em duplicata ou triplicata,
conforme a necessidade para cada parametro. Alguns ensaios foram realizados em

outros laboratérios da UTFPR, sendo devidamente identificados.



Quadro 6 - Parametros Fisico-quimicos e Métodos de Andlise
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Parametro Unidade Método de Anélise Referéncia
pH - 4500-B APHA (2012)
Turbidez UNT 2130-B APHA (2012)
Condutividade puS/cm a 25 °C 2510-B APHA (2012)
DQO Bruta mg/L 5220-B APHA (2012)
DQO Centrifugada mg/L 5220-B APHA (2012)
Nitrogénio Amoniacal mg/L 4500-C APHA (2012)
Fosforo Total mg/L 4500-B ou E APHA (2012)
Soélidos Totais g/L 2540-B APHA (2012)
Solidos Totais Fixos g/L 2540-B APHA (2012)
Solidos Totais Volateis g/L 2540-B APHA (2012)
Grupos Funcionais cm™ - Silverstein et al. (2005)

Fonte: Autoria Prépria (2018)

Para realizagdo dos ensaios de caracterizacdo fisico-quimica foram

utilizados os seguintes equipamentos:

e pH: pHmetro da marca Phtek, modelo PHS-3E, sendo incialmente

calibrado com solucgdes tampéo de pH 4,0 e pH 7,0;

e Turbidez: Turbidimetro da marca PoliControl, modelo AP 2000:;

e Condutividade: Condutivimetro da marca Tecnal, modelo Tec-4MP;

e DQO: para cada amostra analisada as leituras foram efetuadas em

espectrofotometro Hach UV-Vis, DR 5000, com comprimento de onda de 620 nm;

e Nitrogénio: Velp da marca Velp Scientifica — UDK 159;

e Fosforo: para cada amostra analisada as leituras foram efetuadas em

espectrofotometro Hach UV-Vis, DR 5000, com comprimento de onda de 882 nm;

e Sdlidos totais: Mufla da marca Zezimaq e estufa sem circulagéo de ar

da marca MedClave Mod. 2.

e FTIR: O ensaio foi realizado no Laboratério Multiusuario de Analises
Quimicas (LAMAQ) do Departamento Académico de Quimica e Biologia (DAQBI) da

Universidade Tecnoldgica Federal do Parana, campus Curitiba, com auxilio da

Técnica de Laboratério MSc. Rubia Camila Ronqui Bottini.

O equipamento utilizado foi o Varian modelo 640-IR com medidas de

reflectancia total atenuada. O cristal utilizado foi da marca Pike, modelo Miracle com
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cristal de seleneto de zinco (ZnSe). A resolucdo na medida é de 4 cm™ e faixa de
leitura de 4000 a 650 cm™.

Além da caracterizacao fisico-quimica realizada no laboratério da UTFPR,
em Curitiba, foram realizados dois ensaios de caracterizacdo no DEQ/UFSCar: o
teor de solidos totais, pelo do método gravimétrico n°® 2540 - B APHA (2012), e a
massa especifica do residuo por picnometria, sendo utilizado um picnémetro de

25mL a temperatura ambiente de aproximadamente 22 °C.

3.3 ENSAIOS PRELIMINARES

Para realizacdo dos ensaios preliminares, foi efetuado o planejamento
fatorial para definir as condi¢cbes dos experimentos e posteriormente, 0s ensaios de
secagem foram efetuados usando uma estufa sem circulacdo de ar da marca
MedClave Mod. 2, sendo todas as andlises efetuadas no Laboratorio de
Saneamento da UTFPR.

3.3.1 Planejamento Fatorial Completo

O planejamento fatorial € uma ferramenta estatistica que permite avaliar e
identificar, entre varias variaveis simultaneas, aquelas que apresentam maior efeito
a partir de um numero reduzido de ensaios experimentais. (MONTGOMERY E
RUNGER, 2016).

Para esta pesquisa foi realizado planejamento fatorial completo 24, onde a
base representa os niveis de variacdo e 0 expoente o numero de variaveis
analisadas. Cada variavel ou parametro foi estudada no nivel baixo e no nivel alto,
ou seja, -1 e +1, respectivamente.

Deste modo foram determinados quatro parametros importantes a serem
analisados durante os ensaios de secagem preliminares: tempo de ensaio,
temperatura do ar da estufa, altura da camada de material e concentracdo do
residuo.

e Tempo de ensaio: o tempo de ensaio do nivel baixo foi determinado de
modo a evaporar uma quantidade minima de agua, assim optou-se por utilizar 70
minutos. Para o nivel alto, como o objetivo ndo era a evaporacdo total dos

componentes presentes na amostra, optou-se por utilizar 100 minutos.
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e Temperatura: com resultados de ensaios iniciais de percentual de
sélidos foi observada uma grande quantidade de agua no residuo (cerca de 90%),
assim, optou-se por considerar a temperatura de nivel alto a temperatura de
evaporacdo da agua (100 °C). Com relacdo a temperatura de nivel baixo, foi
determinada em 80 °C, que é a temperatura de evaporacgao de alguns alcoois.

e Altura da camada: a determinacao dos niveis foi limitada pela altura da
placa de petri utilizada para realizacdo do ensaio. Como a altura da placa era de 1,5
cm, optou-se 1,0 cm de altura para o nivel alto e 0,5 cm de altura para o nivel baixo.

A altura da camada foi marcada em cada placa de petri com o auxilio de um
paquimetro. As medidas eram demarcadas com etiquetas na realizacdo de cada
ensaio.

e Concentracdo inicial: para determinacdo dos niveis foi considerado o
teor de solidos presentes na amostra ensaiada (13,93%), sendo esta a concentracao
do nivel alto. Para a concentracdo do nivel baixo, o residuo foi diluido em 50% do
volume inicial. Assim, obteve-se a concentracao do nivel baixo (7,60%).

Na Tabela 4 é apresentada uma sintese das condic¢des testadas.

Tabela 4 - Parametros e Niveis Analisados nos Ensaios de Secagem em Estufa

. Niveis
Parametros -
Baixo Alto
Tempo de ensaio (min) 70 100
Temperatura (°C) 80 100
Altura da camada (cm) 0,5 1,0
Concentracéo inicial (%) 7,60 13,93

Fonte: Autoria Prépria (2018)

O planejamento fatorial gerado foi executado no software Statistica 10.0
(durante o periodo da licenca gratuita) para obtencdo dos resultados. Assim, a
matriz do planejamento estatistico apresenta as combinacdes dos quatro parametros

analisados e suas respectivas variagcdes (Tabela 5).



Tabela 5 - Combinacdo dos Parametros para Realizacdo dos Ensaios

Ensaio Tempo dg Ensaio  Temperatura Altura da Conpgntragéo
(min) (°C) Camada (cm) Inicial (%)
1 70 80 0,5 7,60
2 100 80 0,5 7,60
3 70 100 0,5 7,60
4 100 100 0,5 7,60
5 70 80 1,0 7,60
6 100 80 1,0 7,60
7 70 100 1,0 7,60
8 100 100 1,0 7,60
9 70 80 0,5 13,93
10 100 80 0,5 13,93
11 70 100 0,5 13,93
12 100 100 0,5 13,93
13 70 80 1,0 13,93
14 100 80 1,0 13,93
15 70 100 1,0 13,93
16 100 100 1,0 13,93

Fonte: Autoria Prépria (2018)
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Na Tabela 6 é apresentada a matriz do planejamento estatistico, contendo

0s niveis dos fatores analisados e as respectivas variaveis codificadas e
descodificadas.
Tabela 6 - Para@metros Analisados e Variaveis Codificadas Adotadas
Niveis
Parametros Baixo Alto AdS'?l?j
Variavel Variavel Variavel Variavel otada
Descodificada Codificada Descodificada Codificada
Tempo de ensaio (min) 70 -1 100 1 Vi
Temperatura (°C) 80 -1 100 1 V2
Altura da camada (cm) 0,5 -1 1,0 1 V3
Concentracao inicial (%) 7,60 -1 13,93 1 V4

Fonte: Autoria Prépria (2018)

ApoOs determinar as variaveis codificadas, o tratamento estatistico dos

ensaios realizados em estufa demonstrou quais variaveis e quais interacdes entre

essas variaveis mais influenciaram no fator resposta, ou seja, a concentracao final

de residuo.

Esta analise foi realizada através do calculo dos efeitos das variaveis

independentes juntamente com obtencao dos graficos de curva de nivel, superficie



50

de resposta e grafico de Pareto. Assim, é possivel verificar graficamente a

contribuicdo de cada um dos efeitos no fator resposta que esta sendo avaliado.

3.3.2 Ensaios em Estufa de Renovacéo Aberta

Para realizacdo dos ensaios em estufa por conveccao natural, foi utilizada
uma estufa convencional de secagem da marca Med Clave, mod. 2. A estufa
empregada no experimento ndo possui circulacao de ar, apenas renovagao aberta.

Primeiramente, foi realizada a pesagem das placas de Petri com diametro 80
mm de e altura de 15 mm, para obter a massa do recipiente.

Logo apds, as amostras do residuo foram colocadas em placas de Petri,
respeitando a altura da camada analisada para cada ensaio. Sendo as alturas
medidas anteriormente com paquimetro e marcadas com etiquetas (Figura 12). O
conjunto, placa de Petri + residuo, foi pesado, em balanca analitica de precisédo

0,0001 g, a fim de obter a massa inicial, sendo descontada a massa das placas.

Figura 12 — Etapas experimentais (a) Residuo com concentragao inicial de 7,60%; (b) Residuo
com concentracdo inicial de 13,93%; (c) Altura da camada de 0,5e 1,0 cm.

0,5cm 1,0cm

(©)
Fonte: Autoria Prépria (2018)
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Em seguida, as amostras foram colocadas na estufa. A temperatura e o
tempo de ensaio variaram de acordo com os dados das variaveis obtidas no
planejamento fatorial. Apés o ensaio em estufa, as amostras foram mantidas em
dessecadores para seu resfriamento até temperatura proxima a temperatura
ambiente. Posteriormente, foi realizada a pesagem das amostras. Com as massas
antes e apos 0 ensaio em estufa, obteve-se a concentracdo final, que é a resposta

do planejamento fatorial.

3.4 ENSAIOS DE SECAGEM CONVECTIVA

Antes da realizacdo dos experimentos, o residuo armazenado era agitado
para homogeneizagdo da amostra. Posteriormente, o residuo era colocado em um
erlenmeyer vedado por cerca de 1 h, com o objetivo de realizar os estudos da
amostra na temperatura préxima a temperatura ambiente. Os experimentos de
secagem convectiva foram realizados em duplicata, no Centro de Secagem do
Departamento de Engenharia Quimica (DEQ) da Universidade Federal de Sé&o
Carlos (UFSCarr).

3.4.1 Ensaio em Estufa sem Circulacédo de Ar

Para realizacéo do experimento foi utilizada estufa convencional de secagem
da marca TECNAL, modelo TE-394/1, com dimensdes de 40 cm de medida interna
de cada face, sem circulacdo de ar, somente a renovacao aberta.

O ar de secagem foi aquecido a temperatura de 60 °C e o sistema foi
mantido fechado por 24 h até que todas as condi¢6es medidas fossem uniformes.

A amostra foi previamente colocada em uma placa de Petri com diametro de
51 cm e altura de 1 cm. O conjunto foi introduzido em um recipiente de ago
inoxidavel, e mantido suspenso por correntes de aco no centro geométrico de ambos
0S equipamentos.

Para medir a perda de massa foi utilizada uma balangca de preciséo de
0,001g (Gehaka, BG 4000), conectada por porta serial a um computador, a leitura do
sinal, bem como o armazenamento dos dados, foi realizada pelo software

Hyperterminal.
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3.4.2 Ensaio em Estufa com Circulacdo de Ar

Para o ensaio de secagem convectiva em estufa com circulagéo de ar, foi
utilizada uma estufa do Centro de Secagem do DEQ/UFSCar da marca TECNAL,
modelo TE-394/1. O residuo foi ensaiado as temperaturas de 40, 60, 80 e 105 °C
com o objetivo de avaliar as cinéticas de secagem, sendo colocado na estufa apés a
temperatura tornar-se uniforme.

Os ensaios foram realizados em duplicata para cada temperatura. O residuo
foi colocado em uma placa de Petri com diametro de 5,1 cm e altura de 1 cm,
posicionada no centro da estufa e suspensa por correntes de aco para realizar a
secagem do produto. A amostra era pesada em intervalos de 1 s e 0 ensaio era
finalizado quando a massa do residuo se tornava constante, para medi¢cédo da perda
de massa foi utilizado o mesmo sistema de aquisicdo de dados do ensaio em estufa
sem circulacdo de ar (balanca de precisdo e computador com software). Apos o
experimento foram realizadas andlises para determinar a curva de secagem do
residuo.

Através de um visor controlador de velocidade, mediu-se a velocidade média

de escoamento de ar que foi de 1,5 + 0,1 m/s.

3.4.3 Ensaio usando Aquecimento por Radiagéo Infravermelha

Para realizacdo do ensaio de aquecimento por radiacdo infravermelha,
utilizou-se uma balanca termogravimétrica (DENVER, IR-200), com um sistema de
aquecimento por infravermelho. A amostra foi colocada no equipamento em um
suporte de aluminio, e o aquecimento foi feito pela face superior, sendo que a
medida da massa foi realizada em intervalos de 1 minuto. O ensaio era finalizado
guando a massa da amostra atingia um valor constante.

Com o objetivo de avaliar as cinéticas de secagem do residuo, o0
experimento de secagem por radiacao infravermelha foi realizado nas temperaturas
de 40, 60, 80 e 105 °C. A altura da camada de residuo adotada foi de 0,5 cm. Para
efeito de comparacado, as mesmas condi¢des foram reproduzidas em agua destilada

para as mesmas temperaturas (40, 60, 80 e 105 °C).
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3.4.4 Ensaio em Tunel de Vento
Os ensaios de secagem foram realizados em um secador de conveccgéo
forcada com recirculacéo de ar, disponivel no Centro de Secagem do DEQ/UFSCar,

construido e instalado por Cassandre et al. (2001), e mostrado na Figura 13.

Figura 13 - Esquema de Unidade de Secagem por Tunel de Vento

= a0

I &)

Fonte: Cassandre et al. (2001)

A unidade experimental de tinel de vento era constituida basicamente de:
(1) soprador, promulga o escoamento do ar; (2) sistema de véalvula gaveta, controla
a vazao de ar na regido de secagem; (3) conjunto de resisténcia em série; (4)
regulador de voltagem (VARIVOLT); (5) circuito de termopares de cobre-constantan;
(6) sistema de trocador de calor casco-tubo, reduz a temperatura do sistema para
secagem de materiais biolégicos que precisem ser secos abaixo de 40 °C; (7)
sistema de placas defletoras juntamente com um sistema de pas helicoidais,
uniformizam o escoamento até a regido de secagem; (8) compartimento de
secagem; (9) leito de esferas de silica, desumidificam o ar de secagem para retornar
ao sistema; (10) soprador do tipo compressor radial (IBRAN) de 0,75 HP.

Para a secagem de conveccéao forcada foi utilizado um sistema de aquisicéo
da massa da borra vinicola em relacdo ao tempo de secagem. Para esta medida foi
utilizada uma balancga de preciséo de 0,001 g (Gehaka, BG 4000), que foi conectada
por via porta serial a um computador, no qual a leitura do sinal, bem como o

armazenamento dos dados, foi realizada pelo software Hyperterminal.
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A amostra foi previamente colocada em uma placa de Petri com diametro de
5,1 cm e altura de 1 cm. O conjunto foi entdo introduzido em um recipiente de aco
inoxidavel, e mantido suspenso por correntes de a¢o no centro geométrico de ambos
0S equipamentos.

Para realizacdo da secagem por meio de conveccéo forcada foram adotadas
temperaturas de 40 e 60 °C, usando um termoanemdmetro de marca Tri-Sense
37000-95, mediu-se a velocidade média de escoamento de ar que foi de 1,2 + 0,1

m/s.

3.5 ANALISE TERMICA

Foram realizados trés ensaios de analise térmica: Analise Termogravimétrica
(ATG), Analise Térmica Diferencial (ATD), Calorimetria Exploratoria Diferencial
(DSC). Através destas técnicas foi possivel obter informagfes sobre variacdo de

massa, estabilidade térmica e energia do processo.
3.5.1 Andlise Termogravimétrica (ATG)

A Analise Termogravimétrica mede a mudanga de massa de uma substancia
em funcdo da temperatura. As curvas foram obtidas através de uma termobalanca
da marca BP Engenharia, modelo RB-3000-20, com sensibilidade de 0,01 g,
velocidade de aquecimento de 12,5°C mint até a temperatura de 500 °C. O

diagrama de uma termobalanca é apresentado na Figura 14.

Figura 14 - Diagrama do Sistema para Analise Termogravimétrica Experimental
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55

Primeiramente, foram realizadas uma limpeza e verificacdo do equipamento,
para obtencao do branco e para proceder ao ensaio prévio do padrao de oxalato de
calcio monohidratado. As analises com amostras do residuo foram realizadas ap6s
estas etapas. Para realizacdo do ATG, as amostras do residuo vinicola foram secas
em estufa a 105 °C. A analise foi realizada no Laboratério de Caracterizacdo do
Nucleo de Pesquisa Tecnoldgica (NPT) do Departamento Académico de Construcao
Civil (DACOC) da Universidade Tecnologica Federal do Parana, campus Curitiba,
com auxilio do Felipe Perretto.

3.5.2 Andlise Térmica Diferencial (ATD)

A Andlise Térmica Diferencial mede diferenca de temperatura entre a
substancia e o material de referéncia (termicamente inerte) em funcdo da
temperatura. As curvas foram obtidas através de uma termobalanca da marca BP
Engenharia, modelo RB-3000-20, com sensibilidade de 0,01 g, velocidade de
aquecimento de 12,5 °C min™' até a temperatura de 1200 °C. Para realizacdo do
ATD, as amostras do residuo vinicola foram secas em estufa a 105 °C. A analise foi
realizada no Laboratorio de Caracterizacdo do Nucleo de Pesquisa Tecnologica
(NPT) do Departamento Académico de Construcédo Civil (DACOC) da Universidade
Tecnolégica Federal do Parand, campus Curitiba, com auxilio do Felipe Perretto.

3.5.3 Calorimetria Exploratéria Diferencial (DSC)

A Calorimetria Exploratéria Diferencial mede a diferenca de energia
fornecida a substancia e a um material de referéncia em fungdo da temperatura. Os
ensaios foram realizados em triplicata por meio do equipamento de marca
SHIMADZU, modelo DSC-50, em que foram identificados eventos endotérmicos ou
exotérmicos na faixa de temperaturas do experimento de secagem. A rampa de
aquecimento foi de 5 °C min™*, com temperatura maxima de 105 °C.

Para esta analise foram separados 100 mL de residuo (Amostra 1), dos
quais foram retiradas aliquotas para realizagdo dos experimentos de calorimetria.

Esta amostra foi colocada em um erlenmeyer de 250 mL e mantida em
refrigeracdo a temperatura de 4 °C. Para realizacdo do ensaio, a amostra foi retirada

da refrigeracdo e, aguardou-se que o residuo atingisse a temperatura ambiente
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(aproximadamente 20 °C) para efetuar o ensaio de calorimetria. Apés 1,5 h da
amostra nas condicbes ambientes, foi retirada outra aliquota para realizar novo
ensaio de calorimetria.

Os ensaios foram realizados em atmosfera oxidante, sendo o ar sintético
composto por, aproximadamente, 78% de nitrogénio e 22% de oxigénio. A amostra
foi colocada em um cadinho de aluminio fechado e a saida da massa ocorreu por
meio de um furo na tampa do recipiente. Desta maneira, buscou-se representar um
processo de secagem do residuo, avaliando-se o0s eventos térmicos durante este

processo.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

Neste capitulo sdo apresentados primeiramente os resultados e discusséo
da caracterizacao fisico-quimica da borra de vinho. Em seguida, os resultados e
discussédo dos ensaios de secagem em estufa realizado a partir do planejamento
fatorial. Por fim, os resultados e discussbes da secagem convectiva em estufa sem
circulacdo de ar, com circulagdo de ar, usando aquecimento por radiacao
infravermelha e ensaios em tunel de vento.

A falta de estudos sobre a caracterizacdo e exploracdo da borra de vinho
dificultou a comparacgao dos resultados obtidos com outros trabalhos, principalmente
no que se refere a secagem deste residuo.

4.1 CARACTERIZACAO FiSICO-QUIMICA
4.1.1 Ensaio de Caracterizacao realizado na UTFPR
A caracterizacdo fisico-quimica da borra foi realizada com o objetivo de

conhecer as principais propriedades do material estudado. Os resultados obtidos

estdo apresentados na Tabela 7.

Tabela 7 - Caracterizagdo Fisico-Quimica da Borra

Parametro Numero de Amostras Unidade Valor Obtido*
pH 3 - 2,62+0,2
Turbidez 2 UNT >1101
Condutividade Elétrica 2 puS/cm 157,10
DQO Bruta 6 g/L 115+5,6
DQO Centrifugada 6 g/L 96+1,5
Nitrogénio Amoniacal 4 mg/L 124 + 24,3
Fésforo Total 4 mg/L 177 £ 48,0
Solidos Totais 6 g/L 110+ 0,7
Solidos Totais Fixos 6 g/L 30+1,8
Solidos Totais Volateis 6 g/L 80+2,0
Relacdo STF/ST 6 % 27 £0,02
Relacéo STV/ST 6 % 73 +£0,02

* Os valores correspondem a média + desvio-padrao.
Fonte: Autoria Prépria (2018)
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Com base na Tabela 7, primeiramente observa-se que o valor do pH
apresentou caracteristicas acidas com resultados em torno de 2,62. Este valor &
caracteristico para residuos provenientes da uva e similar ao encontrado por
Peruzzo (2014) de 3,10, em seu estudo de reaproveitamento da borra de vinho tinto.
O valor do pH também foi similar ao encontrado por Moldes et al. (2008) de 3,9 £ 0,1
em seu estudo da borra. Pirra (2005) também observou que os valores de pH da
borra de vinho variavam entre 3-4.

A acidez do vinho e seus subprodutos dependem do tipo e da concentracdo
dos &cidos organicos e da concentracéo de cations, especialmente do potassio. Esta
acidez esta diretamente relacionada a composicdo do mosto, especialmente a sua
acidez, a concentracao de potassio e a predominancia do acido tartarico em relacéo
ao malico (RIZZON E MIELE, 2002).

Ao realizar o ensaio de turbidez na borra vinicola, ndo foi possivel obter um
valor numérico, pois, como a borra possui alta concentracdo de soélidos, assim, a
leitura do turbidimetro ndo pode ser efetuada devido a turbidez do residuo ser maior
que o valor limite do equipamento (1101 UNT).

A impossibilidade de leitura da turbidez do residuo bruto deve-se a presenca
de materiais insollveis no meio aquoso, 0 que provoca opacidade no residuo e
impede a passagem de luz (CRESPILHO et al., 2004; PIRRA, 2005). A presenca
destes materiais foi verificada com a determinacédo dos sélidos totais, totais fixos e
totais volateis. A concentracdo de solidos totais foi de 110 + 0,7 g/L, sélidos totais
fixos 30 £ 1,8 g/L e de sdlidos totais volateis de 80 + 2,0 g/L.

A determinacdo da concentracdo de sélidos totais envolve todos os
compostos particulados e dissolvidos presentes no residuo. Essa determinacdo é
muito importante, pois fornece informagBes Uteis sobre a quantidade de residuos
presentes nos efluentes (CRESPILHO et al., 2004). A relacdo de STF/ST da borra
de vinho foi de 27% e de STV/ST foi de 73%, o que demonstra que 0S compostos
organicos constituem a maior parte de solidos presentes no residuo. Em
comparacao com efluentes vinicolas, ST = 10 g/L, a concentracéo de sélidos pode
ser até 10 vezes maior. De acordo com Ros et al. (2017) a relacéo de STV/ST para
a borra vinicola pode variar de 29 a 86%.

Nos ensaios de evaporacdo foi observada formacdo de uma pelicula na
superficie livre do residuo liquido. Estima-se que essa pelicula, com aparéncia

hY

semelhante a nata de leite, seja resultado da presenca de soélidos que, mesmo
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baixa, pode ter influenciado na taxa de evaporacdo. De modo geral, a existéncia de
sélidos em suspensfes/solucbes aquosas é uma resisténcia ao processo de
transferéncia de massa via evaporagdo. Determinar esse teor de sélidos é, pois,
uma etapa béasica para entender o residuo sob o ponto de vista de sua capacidade
de perder 4gua para o ambiente.

Os valores de DQO bruta e DQO centrifugada resultaram em 115+ 5,6 g/L e
96 + 1,5 g/L. Em comparagao com alguns efluentes como o esgoto (DQO 250 a 800
mg/L), a DQO da borra é considerada elevada. De acordo com Pirra (2005), a DQO
da borra pode ser de 10 a 30 vezes superior quando comparada com as dos
efluentes vinicolas que geralmente possuem DQO de 10 g/L. A DQO, assim como
os demais parametros fisico-quimicos analisados esta diretamente relacionada as
condi¢cdes operacionais de cada vinicola e ao produto gerado. O menor valor da
DQO filtrada em comparagcdo a DQO bruta € ocasionado pela presenca de solidos
no residuo.

O valor médio obtido para nitrogénio amoniacal foi de 124 + 24,3 mg/L. De
acordo com Bustamante et al. (2008) os elevados valores de nitrogénio observados
podem ser devido a adicdo de diferentes substancias, como proteinas e leveduras,
durante os processos de finalizacdo do vinho. O valor de nitrogénio € préximo do
obtido para efluentes vinicolas que variam de 35 a 200 mg/L.

O valor médio obtido para fésforo total foi de 177 + 48,0 mg/L. Segundo
Bustamante et al. (2008) a alta concentracdo de fosforo deve-se ao uso de
hidrogenofosfato de amonio para acelerar o processo de fermentacdo em mostos
deficiente e a precipitacédo de fosfato férrico.

Com relacao aos grupos funcionais a andlise por meio da Espectrometria no
Infravermelho com Transformada de Fourier (FTIR), o ensaio foi realizado para
identificar os principais grupos funcionais presentes na borra de vinho tinto. Os

principais grupos funcionais sdo apresentados na Figura 15.
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Figura 15 - Grupos Funcionais obtidos no FTIR
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Grande parte dos compostos presentes na borra de vinho tem em sua
estrutura &tomos de carbono, hidrogénio e oxigénio, em suas mais diversas
ligacbes. Assim, sdo apresentados na Tabela 8 os principais grupos funcionais e
suas respectivas bandas, na regido do infravermelho, determinados por Silverstein
et al. (2005).

Tabela 8 - Grupos Funcionais e suas Bandas de Absorcéao

Grupo Funcional Regido de Absorgdo (cm™)
Alcenos 650 — 1000; 1380 —1420
Alcinos 700 — 750
Arométicos 3150 - 3250
Cc-0 640 — 840
O-H 1000 — 1200; 3200 — 3600
C=0 1650 — 1850
Cc-C 800-1300
C-H 2850-3000
Fonte: Adaptado de Silverstein et al. (2005)

Assim, 0 espectrograma para o residuo vinicola apresentou os seguintes
grupos funcionais:
e Na faixa de transmitancia de 800 a 1200 cm™1, o qual corresponde ao

estiramento C=C do grupo hidrocarbonetos insaturados (alcenos) (SILVERSTEIN et
al., 2005);
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e Na faixa de transmitancia de 3200 a 3700 cm™1, o qual corresponde ao
estiramento com presenca da hidroxila (O-H) e faixa de transmitancia de 1000 a
1200 cm™! e ao estiramento C-O pertence ao grupo dos alcoois e fenois
(SILVERSTEIN et al., 2005). Dentre os é&lcoois presentes no vinho o alcool etilico
pode apresentar de 9 a 15% de concentracao (REIS, 2008). O etanol possui ponto
de ebulicdo préximo a 80 °C e o metanol, outro &lcool presente possui um ponto de
ebulicdo préximo a temperatura de 65 °C;

e Na faixa de transmitancia de 800 a 1300 cm™1, o qual corresponde ao
estiramento C-O-C pertence ao grupo dos éteres (SILVERSTEIN et al., 2005). A
banda com ligagcbes mais fortes esta situada na faixa de transmitancia de 1085 a
1150 cm™1, como observado na Figura 15, em que apresentou um néimero de ondas
de 1064 ¢m™!. Os éteres presentes no vinho podem apresentar de 0,5 a 1,5% de
concentracdo (REIS, 2008). Possui um ponto de ebulicdo préoximo a temperatura de
35 °C;

e Na faixa de transmitancia de 2500 a 3300 cm™1, o qual corresponde ao
estiramento O-H e, na faixa de transmitancia de 1650 a 1850 cm™, o qual
corresponde ao estiramento C=0 pertence aos acidos carboxilicos (SILVERSTEIN
et al., 2005).

A borra de vinho é rica em acido malico, acido tartarico e contém polifendis,
gue podem ser aproveitados como antioxidantes, antitumorais e tratamentos

antibacterianos, o que mostra importancia de estudar este residuo (SUI et al., 2014).

4.1.2 Ensaios de Caracterizacao realizados na UFSCar

Os ensaios de caracterizagdo realizados na UFSCar para secagem
convectiva apresentaram fracdo massica de sdlidos de 12,13 + 0,06 % e massa
especifica de 1,036 + 0,001 g/cm3. Estes valores estdo de acordo com o0s resultados
obtidos por Almeida et al. (2010) e Freire et al. (2012) para secagem de materiais
pastosos (lodos de esgoto e leite desnatado) em leito de jorro sendo,
respectivamente, 4,81 = 0,05 % e 8,90 = 0,05 % para fracdo massica de solidos e de
1,021 + 4,63 g/cm3 e 1,032 + 0,13 g/cm? para a massa especifica. Para as borras
estudadas por Barcia (2014) as fragbes massicas de solidos variaram de acordo

com a uva da qual foram provenientes permanecendo entre 3,5 e 30,9 %.



62

4.2 ENSAIO DE SECAGEM EM ESTUFA
O delineamento experimental e a variavel resposta referente a concentragcéo
final de residuo obtida nos experimentos de secagem em estufa sdo apresentados

na Tabela 9.

Tabela 9 - Fatores Experimentais e Fator Resposta

Grduepo Ensaio Tempo d_e Temperatura  Alturada Con_cgntragéo Conpentragéo
Ensaio Ensaio (min) (°C) Camada (cm) Inicial (%) Final (%)
1 70 80 0,5 7,60 70,84 £ 0,05
o1 70 80 1,0 7,60 87,72 + 0,01
9 70 80 0,5 13,93 78,97 £ 0,02
13 70 80 1,0 13,93 89,13 £ 0,05
100 80 0,5 7,60 68,05 + 0,01
100 80 1,0 7,60 86,86 + 0,01
02 10 100 80 0,5 13,93 66,99 + 0,06
14 100 80 1,0 13,93 85,47 £ 0,02
70 100 0,5 7,60 23,48 £ 0,00
7 70 100 1,0 7,60 16,93 £ 0,00
03 11 70 100 0,5 13,93 24,40 + 0,02
15 70 100 1,0 13,93 17,64 £ 0,00
100 100 0,5 7,60 33,58 £ 0,06
o4 8 100 100 1,0 7,60 17,84 £ 0,00
12 100 100 0,5 13,93 65,33+ 0,20
16 100 100 1,0 13,93 17,68 £ 0,00

Fonte: Autoria propria (2018)

Os efeitos estimados das varidveis analisadas no fator resposta sao

apresentados na Tabela 10.

Tabela 10 - Efeitos das Variaveis no Fator Resposta - Continua

Parametros Efeitos  Erro Padréo* t* p-valor Erro Padrédo**
Média/Intercepto 50,5005 0,8279 60,9922 0,0000 0,8279
Tempo (V1) -1,2726 1,6559 -0,7685 0,4769 0,8279
Temperatura (V2) -57,5033 1,6559 -34,7249  0,0000 0,8279
Altura da Camada (V3) 3,56770 1,6559 2,1601 0,0831 0,8279
Concentracéo Inicial (V4) 0,1529 1,6559 0,0924 0,9300 0,8279

V1x V2 3,5475 1,6559 2,1423 0,0851 0,8279




Tabela 10 - Efeitos das Variaveis no Fator Resposta - Continuacéo
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Parametros Efeitos  Erro Padrao* t* p-valor Erro Padréao**
V1xV3 0,1436 1,6559 0,0867 0,9342 0,8279
V1x V4 -2,6350 1,6559 -1,5912 0,1724 0,8279
V2 x V3 -12,5068 1,6559 -7,5526 0,0006 0,8279
V2 x V4 -1,6197 1,6559 -0,9781 0,3729 0,8279
V3 x V4 0,2014 1,6559 0,1216 0,9072 0,8279

*Erro padrdo do efeito; ** Erro padréo do coeficiente; * T — t de Student.

Fonte: Autoria propria (2018)

Observa-se (Tabelas 9 e 10), que na concentracao final, somente os fatores

temperatura e a interacdo entre a temperatura e altura da camada exerceram efeitos

significativos ao nivel de 5% de significancia, pois apresentaram p-valores menores

gue 0,05.

Assim, constata-se que os fatores tempo de ensaio e concentracdo inicial,

individualmente, e as interacdes tempo de ensaio x altura da camada, temperatura x

concentragdo inicial, tempo de ensaio x concentragdo inicial e altura da camada x

concentracéo inicial ndo influenciaram direta e significativamente no fator resposta,

pois os valores do p-valor resultaram muito superiores ao nivel de confianca de 95%.

Através do grafico de Pareto esta ilustrada a significancia dos fatores no

fator resposta (Figura 16)

Figura 16 - Grafico de Pareto

Temperatura (V2) 1

V2 xWV3

Altura da Camada (V3)
V1xwv2

V1 x w4

V2 x W4

Tempo (V1)

V3 xv4

Concentracdo Inicial (V4)

V1 x V3

Fonte: Autoria propria (2018)

‘-?,55253

?,160092

Il

P 142269

|

09124

978085

m
=]

68491

nE

-
3%]

6362

23566

(=]
[o5]

7397

NNE

p=005

Estimativa do Valor Padronizado (Valor Absoluto)



64

As significancias das variaveis apresentadas na Tabela 10 s&o reafirmadas
pelo grafico de Pareto, no qual também considera-se significativas as variaveis com
p-valor menor que 0,05. Assim, os fatores significativos sdo aqueles situados a
direita da linha vermelha vertical.

Na Figura 17 sdo apresentados, na forma de curva de nivel e superficie de

resposta, os resultados apresentados e discutidos anteriormente.

Figura 17 — Resultados da (a) Superficie de Resposta e (b) Curva de Nivel para Concentracédo
de Solidos na Amostra
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As areas vermelhas escuras representam melhores resultados para
determinacao da concentracao final (superior a 80%) e as areas amarelas ou verdes
possuem resultados menos satisfatérios (0 a 60%). E possivel verificar que para
temperaturas até 80 °C e com altura da camada superior a 0,7 cm, os valores de
concentracéo estdo proximos a 100%, ou seja, essa € a regido recomendada para a
operacéo do processo. Para as temperaturas acima de 80 °C, mesmo com altura da
camada acima de 0,7 cm, os resultados de concentracdo final sdo menos
satisfatorios, como observa-se para as temperaturas superiores a 100 °C em que

conforme a altura da camada aumenta, a concentracado final fica abaixo de 20% e
aproximando-se cada vez mais de zero.



4.3 ANALISES TERMICAS

4.3.1 Analise Termogravimétrica (ATG)
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Os resultados da Analise Termogravimétrica (ATG) da borra de vinho tinto

sao apresentados na Tabela 11 e na Figura 18.

Tabela 11 - Resultados da Analise Termogravimétrica

Temperatura (°C) Limites Considerados (°C) Perda de massa (%)
48 34-61 0,83
113 61— 161 10,83
262 161 - 346 52,57

Perda de massa total: 75,83 %

Fonte: Autoria Prépria (2018)

Figura 18 - Andlise Termogravimétrica da Borra de Vinho
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Na Figura 18 verifica-se perda de massa com o aumento de temperatura da

borra de vinho em trés eventos térmicos devido a desidratacdo da amostra,

primeiramente de 0,83% para as temperaturas de 34 °C a 61 °C, em seguida de

10,83% para as temperaturas de 61 °C a 161 °C, e a maior perda de massa de

52,27% para as temperaturas de 161 °C a 346 °C, o que resulta em perda total de
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75,83%, considerando que entre as temperaturas de 346 a 500 °C houve uma perda
de massa de 11,60%.

Como pode ser observado, ha distintas regides de perda de massa no
termograma da amostra da borra de vinho. A perda de massa até 100 °C
corresponde a umidade do material em uma primeira regido. Um dado importante
dessa anadlise € que, para processos térmicos com temperaturas inferiores a 100 °C,
boa parte da massa perdida ser4 de agua mesmo, ou seja, com pouca variagdo no

teor de soélido.

4.3.2 Analise Térmica Diferencial (ATD)

Os resultados da Andlise Térmica Diferencial (ATD) da borra de vinho tinto

sao apresentados na Tabela 12 e na Figura 19.

Tabela 12 - Resultado da Analise Térmica Diferencial

Temperatura (°C) Descricao Intensidade
282 Acidente Endotérmico Média
320 Acidente Exotérmico Pequena
514 Acidente Exotérmico Pequena

Fonte: Autoria Prépria (2018)

Figura 19 - Andlise Térmica Diferencial da Borra de Vinho
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Na Figura 19 verifica-se um evento endotérmico em 282 °C considerado de
meédia intensidade, com picos descendentes e, dois eventos exotérmicos 320 °C e
514 °C, considerados de pequena intensidade e com picos ascendentes.

O evento endotérmico com temperatura de onset (temperatura de inicio do
evento) de 250 °C e pico em 282 °C, ocorre devido a perda de massa indicada no
ATG entre os intervalos de 161 e 346 °C, o que ocasiona a desidratacdo da amostra.

Os pontos de eventos exotérmicos, com temperatura de onset de 300 °C,
com pico em 320 °C para o primeiro evento e com temperatura de onset de 510 °C,
com pico em 514 °C para o segundo evento, ocorre possivelmente devido a

mudanca de estado de algum composto presente na amostra ensaiada.
4.3.3 Calorimetria Exploratéria Diferencial (DSC)

Para auxiliar na a interpretacdo dos resultados referentes a calorimetria
exploratdria diferencial (DSC) foi realizado inicialmente uma analise comparativa
entre o fluxo méassico méximo de evaporacdo da &gua pura e o fluxo massico

méaximo de evaporacao do residuo, em funcéo da temperatura (Figura 20).

Figura 20 - Fluxo Massico de Agua Maximo em Funcéo da Temperatura
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Fonte: Autoria Prépria (2018)

Observa-se na Figura 20, um aumento linear do fluxo de massa de agua em

relacdo a temperatura. Porém, ao analisarmos a evaporacdo para o residuo, o
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comportamento do fluxo de massa em funcéo da temperatura s6 péde ser ajustado a
uma exponencial.

Os dados mostram que a alta concentracdo de componentes fendlicos do
residuo provoca aumento do fluxo de massa de evaporacdo quando comparado a
agua destilada, em particular para as menores temperaturas. Isto ocorre devido a
alta volatilidade dos compostos organicos presentes na borra (BARCIA, 2014).

Desta maneira ao elevar a temperatura de secagem, a vaporizagdo dos
compostos organicos ocorre de maneira mais répida, pois a energia térmica
fornecida pelo aumento da temperatura torna-se maior ou igual ao calor latente
destes compostos. Esta mudanca de fase, e a provavel formacéo de bolhas no seio
do residuo, produziram as perturbacdes observadas nas medidas de fluxo massico
do residuo para os instantes iniciais de secagem em temperaturas acima de 80 °C.

Porém, ainda grande parte da fracdo massica deste residuo é agua. Apos a
rapida retirada dos compostos mais volateis é predominante a transferéncia
convectiva de massa de agua na superficie do residuo. Assim, quando se realiza o
processo de evaporagdo a 105 °C, observam-se valores semelhantes de fluxo de
massa para agua e o residuo (Figura 20).

Na Figura 21, é apresentada a variacdo do calor diferencial por varredura

(DSC) em funcao da temperatura.

Figura 21 - Calor Diferencial por Varredura em Funcédo da Temperatura
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Por meio da Figura 21 foram apresentados 0s ensaios que caracterizaram
as trés repeticoes de calorimetria diferencial por varredura. Observa-se que as
amostras que eram obtidas logo apds o equilibrio com as condi¢cdes ambientes (zero
hora) mostraram apenas um evento endotérmico em aproximadamente 100 °C,
correspondente a temperatura de mudanca de estado fisico da agua.

Porém, quando o lote de residuo era exposto as condi¢cdes ambientes por
1,5 h, teve-se também um evento endotérmico em aproximadamente 43 °C.

Este evento endotérmico a 43 °C nédo foi observado em nenhuma das
amostragens logo apos o equilibrio (zero hora). Porém, foi observado em todas as
amostragens apos 1,5 h nas condicbes ambientes.

Portanto, constatou-se que existe um efeito fisico/quimico reversivel no
residuo que, nas condicbes ambientes, faz com que ocorra evento endotérmico.

Devido a caracteristica reversivel deste evento com o resfriamento, verifica-
se que nao se trata de uma decomposicéo ou degradacao.

E possivel que este efeito seja uma mudanca estrutural de algum composto
organico contido no residuo, que altera suas caracteristicas térmicas, desta maneira
surgindo um evento endotérmico em aproximadamente 43 °C.

Isso indica que na temperatura de aproximadamente 40 °C ha liberacao de
algum composto, justificando a maior evaporacdo do residuo em relacdo a agua

apresentado na Figura 21 e confirmando as discussdes realizadas anteriormente.

4.4 ENSAIOS DE SECAGEM CONVECTIVA

Os ensaios de secagem, independente do método, basearam-se em duas
variaveis respostas: a umidade em base seca (Xbs) e o fluxo de massa de agua

(m”).

4.4.1 Ensaio usando Aquecimento por Radiacao Infravermelha

Para os ensaios de aquecimento por radiacéo infravermelha os valores da
umidade em base seca em fungcdo do tempo de secagem, parametrizados na

temperatura obtidos sdo apresentados na Figura 22.



70

Figura 22 - Umidade em Base Seca em Funcédo do Tempo de Secagem do Residuo
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Fonte: Autoria Prépria (2018)
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Na Figura 22, como esperado, verifica-se que quanto maior a temperatura

do sistema, mais rapida foi a reducdo de umidade em funcdo do tempo. Ao

comparar os resultados obtidos para 40 e 105 °C, sendo o Xbs inicial de 7,53 e 7,62,

respectivamente, obteve-se tempos de 585 e 175 min. Assim, o0 ensaio para 40 °C

demorou 3 vezes mais se comparado com o ensaio de 105 °C.

Desta forma, com a maior cinética de evaporacdo do filme liquido,

consequentemente, o fluxo de massa de agua aumenta (Figura 23).

Figura 23 - Fluxo de Massa em Func¢do do Tempo de Secagem do Residuo
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Fonte: Autoria Prépria (2018)
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Por meio das Figuras 22 e 23, percebe-se que durante o processo de
evaporacdo, com o aumento da temperatura e maior energia fornecida ao filme
liguido para evaporacao, ha reducdo do tempo de processo. A transferéncia de
massa no aquecimento infravermelho € por conveccao natural, visto que ndo ha
troca ou movimentacao do ar de secagem, assim as transferéncias de massa se déo
por diferenca de concentracdo entre o residuo e o ambiente de secagem.

Para efeitos comparativos, na Figura 24 € apresentado o fluxo de massa de
agua em funcédo do tempo, parametrizado na temperatura, para uma fina camada de

agua destilada aquecida por infravermelho.

Figura 24 - Fluxo de Massa de uma Fina Camada de Agua em Func¢&do do Tempo
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Fonte: Autoria Prépria (2018)

Como esperado, o comportamento do fluxo massico de agua em funcao do
tempo de evaporacdo foi semelhante ao encontrado para o residuo para as
temperaturas de 40, 60, 80 e 105 °C (Figura 23).

Por meio da comparacédo da Figura 23 e Figura 24, nos instantes iniciais da
evaporacao, para as temperaturas de 80 e 105 °C ha perturbacao do fluxo massico
de é&gua para evaporacdo do residuo nos primeiros instantes. Porém, estas
variacdes sdo suavizadas, ou, ndo sdo observadas para o fluxo de massa de agua.
Isso ocorre devido aos alcoois e fendis presentes na borra de vinho, e que possuem
ponto de ebulicdo menor que a agua. Como visto por meio do ensaio de FTIR, na
borra vinicola h& grupos funcionais com presenca da hidroxila (O-H) e grupos

funcionais C-O pertence ao grupo dos alcoois e fendis, dentre eles, o etanol com
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ponto de ebulicdo proximo a temperatura de 80 °C e o metanol com ponto de
ebulicdo préximo a temperatura de 65 °C.

O ensaio em estufa sem circulagdo de ar (CN) foi realizado como
comparativo para o ensaio de aquecimento infravermelho (IR). Os ensaios foram
realizados na temperatura de 60 °C e os resultados obtidos sdo apresentados na

Figura 25.

Figura 25 - Umidade em Base Seca em funcdo do Tempo para Secagem em Estufa sem
Circulacéo e por Aquecimento Infravermelho
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Fonte: Autoria Prépria (2018)

Na Figura 26 sdo observados os dados do fluxo de massa de 4gua em
funcdo do tempo de evaporacdo para a estufa sem circulagdo e para aguecimento

por infravermelho.

Figura 26 — Fluxo de Massa de Agua para Estufa sem Circulacdo e para Aquecimento por
Infravermelho
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A cinética de evaporacdo do residuo para convecg¢do natural e por
aguecimento por infravermelho foi semelhante nos instantes iniciais, e por meio do
aquecimento por infravermelho foi levemente mais rapida apés 75 min de
evaporacao.

Na secagem por conveccao natural, o empuxo é o mecanismo responsavel
pela renovacéao do ar, ja que o movimento do fluido é devido a forcas de empuxo no
seu interior, 0 que torna 0 mecanismo de transferéncia de massa convectivo mais
lento (INCROPERA et al., 2008).

Ja no aquecimento por infravermelho, a radiacao térmica incide diretamente
sobre a superficie de transferéncia de massa, sendo uma transferéncia de calor
mais efetiva do que a transferéncia de calor pela convecgéo natural do ar no interior
da estufa, ja que ndo sofre interferéncia do ar circundante da amostra (SUI et al.,
2014).

A radiacao infravermelha invade o material exposto, penetra-o e converte-se
em calor sensivel; como resultado, este tipo de secagem pode proporcionar
aguecimento mais uniforme do material e pode reduzir o gradiente de umidade
durante o aquecimento e a secagem (SUI et al., 2014).

Na secagem por conveccdo natural, a transferéncia de calor ocorre devido
ao contato do fluido com a base da placa de Petri e, posteriormente, este calor é
transferido por conducado através do residuo. Desta forma, a transferéncia de calor
pela convecgdo natural € menos efetiva quando comparada a transferéncia de calor
por radiacdo para estes experimentos.

O fluxo de massa de agua para o processo de evaporacdo por aguecimento
com infravermelho foi maior quando comparado a secagem por conveccao natural,
atingindo valores de 0,24 g/s/m? e 0,16 g/s/m?, respectivamente, com 25 min de
ensaio. Ao comparar os fluxos de massas maximos de agua, o aquecimento por
infravermelho forneceu fluxo massico maximo de 0,19 g/s/m2, enquanto a secagem
em estufa forneceu fluxo massico maximo 0,12 g/s/m2. Isto foi discutido,
anteriormente e deve-se as diferentes formas de transferéncia nos dois processos.

Além destes mecanismos de transferéncia de calor, esta diferenca pode
estar relacionada a saida do ar umido do equipamento, j& que para a balanca de
infravermelho a saida é feita por uma secao perfurada, enquanto que para a estufa a
saida é feita por uma perfuracédo centralizada. Aléem disto, a distancia, da superficie

de transferéncia de massa, em ralagdo a saida do ar umido, para a estufa foi de
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aproximadamente 15 cm e para a balanca infravermelho foi de 7 cm. Estas
configuracdes, também podem ter aumentado a fracdo massica de agua no ar, o
que reduz a capacidade de receber a agua da amostra para 0 processo por

conveccao natural.

4.4.2 Ensaios em Estufa com Circulacédo de Ar

Para os ensaios em estufa com circulagéo de ar, os valores da umidade em
base seca em funcédo do tempo de secagem, parametrizados na temperatura, sao

apresentados na Figura 27.

Figura 27 - Umidade em Base Seca em Funcdo do Tempo de Secagem para Estufa com
Circulacéo de Ar

8,0
7,0

6,0 -
5,0 -
4,0 -
3,0 -
20 -
1,0 -
0,0 -

mT=40°C
mT=60°C
ET=80°C
mT=105°C

Xbs (-)

0 25 50 75 100 125 150 175 200 225

Tempo (min)

Fonte: Autoria Prépria (2018)

Na Figura 27, verifica-se que quanto maior a temperatura do ar, mais rapida
foi a reducdo de umidade em funcdo do tempo. Na temperatura de 40 °C foi
observado o maior tempo de secagem, com duracdo de 230 min, tempo quase trés
vezes maior quando comparado a temperatura de 105 °C (75 min).

Na secagem com conveccdo forcada do ar, ocorre renovacdo do ar na
interface da superficie do filme liquido por meio do escoamento, o que torna o
processo de secagem mais rapido.

Assim, com a cinética mais rapida de evaporacéao do filme liquido, o fluxo de

massa de agua aumenta (Figura 28).



75

Figura 28 - Fluxo de Massa de Agua em Funcido do Tempo de Secagem em Estufa com
Circulacao de Ar
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Fonte: Autoria Prépria (2018)

Por meio da Figura 28, observa-se que, com 0 aumento da temperatura e a
constante renovacdo do ar na interface com o filme liquido, ocorre a reducdo do
tempo necesséario para evaporacdo. A secagem por conveccdo é considerada um
processo simultaneo de transferéncia de massa e calor, em que a 4gua é transferida
por difusdo do interior do material para a superficie do filme liquido (interface
ar/residuo) e da interface para a corrente de ar por convecc¢ao (ARRIECHE, 2003).
Ao comparar o fluxo massico maximo de agua obteve-se 0,27, 0,44, 0,64, 1,10g/s/m2
para as temperaturas de 40, 60, 80, 105 °C, respectivamente. Ou seja, quanto maior

a temperatura, maior o fluxo méassico de agua obtido.
4.4.3 Ensaios em Tunel de Vento
Para os ensaios em tunel de vento, os valores da umidade em base seca em

funcdo do tempo de secagem e o fluxo de massa de agua, parametrizados nas

temperaturas de 40 e 60 °C obtidos séo apresentados na Figura 29.
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Figura 29 — Ensaio de (a) Umidade em Base Seca e (b) Fluxo de Massa de Agua em Func&o do
Tempo de Secagem para Ensaio de Tunel de Vento
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O ensaio de tunel de vento também possui uma transferéncia de calor via
conveccao forcada, pois o0 ar esta em constante escoamento devido ao soprador que
integra o sistema. A secagem via tlunel de vento provoca diminuicdo do tempo de
secagem com aumento de temperatura, sendo de 190 min para 40 °C e de 120 min
para 60 °C, resultado compativel com os obtidos para outros métodos de secagem.

Ao comparar 0 ensaio em tunel de vento e o ensaio realizado em estufa com
circulacdo de ar, observa-se que o0s dois apresentam resultados semelhantes
(Figura 30).

Figura 30 - Umidade em Base Seca em Funcédo do Tempo de Secagem para Ensaio em Tunel de
Vento e Estufa com Circulagdo de Ar
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Analisando as curvas da Figura 30, observa-se que os dois métodos de
conveccao forcada, o tunel de vento e a estufa com circulacdo de ar, apresentaram
curvas de secagem da umidade em base seca em funcdo do tempo semelhantes,
tanto para temperatura de 40 °C como para a temperatura de 60 °C, mesmo sendo
realizados em equipamentos e velocidades do ar diferentes, sendo a velocidade
meédia de escoamento de ar de 1,2 (0,1) m/s para o tunel de vento e de 1,5 (0,1) m/s
para a estufa com circulacdo de ar.

Na Figura 31 observam-se os dados do fluxo de massa de agua em funcgéo

do tempo de evaporacéo para os dois métodos de secagem.

Figura 31 - Fluxo de Massa de Agua em Funcéo do Tempo de Secagem para Ensaio de Tunel
de Vento e Estufa com Circulagéo de Ar
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Fonte: Autoria Prépria (2018)

Verifica-se na Figura 31 que o fluxo méassico apresentou comportamentos
semelhantes para os dois métodos de conveccao forcada, o tunel de vento e a
estufa com circulagdo de ar. Porém, o ensaio de tunel de vento apresentou valores
de fluxo massico de agua um pouco mais elevados, sendo 0,36 g/s/m2 para 40 °C e
0,67 g/s/m? para 60 °C, enquanto a estufa com circulacdo de ar apresentou,
respectivamente 0,28 g/s/m? e 0,47 g/s/m?, para 40 e 60 °C.
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4.4.4 Comparacao de Resultados dos Ensaios de Secagem Convectiva

Na Figura 32 sao apresentados os resultados obtidos de umidade em base
seca em fungdo do tempo de secagem do residuo em dois diferentes métodos de
secagem: Estufa com Circulacdo de Ar (EC) e Aquecimento por Infravermelho (IR)

para as temperaturas de 40, 60, 80 e 105 °C.

Figura 32 - Umidade em Base Seca em Funcdo do Tempo de Secagem para Diferentes Métodos
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Fonte: Autoria Prépria (2018)

Analisando-se as curvas de secagem da Figura 32, observou-se que a
cinética de secagem foi fortemente influenciada pela temperatura e pelo método de
secagem, pois, a aplicacdo de temperatura mais elevada reduz significativamente o
tempo necessario para secar o0 residuo, ou seja, para um mesmo tempo de
processo, quanto maior for a temperatura do ar, maior é a taxa de secagem.

Nota-se que a perda de umidade € bem rapida no inicio do processo de
secagem de conveccao forcada, cuja estabilizacdo da massa para a temperatura
mais baixa (40 °C) ocorre apos aproximadamente 250 min, e para a temperatura
mais alta (105 °C), apds aproximadamente 60 min. Na secagem por aquecimento
por infravermelho, a estabilizagcdo para a temperatura de 40 °C ocorre apos
aproximadamente 400 min, e para a temperatura mais alta (105 °C), apos
aproximadamente 150 min, indicando que a temperatura e os métodos de secagem

séo as variaveis de maior influéncia no processo.
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A secagem em estufa com circulacdo de ar foi mais rapida até mesmo para
menores temperaturas, quando comparada com o aquecimento por infravermelho.
Isto ocorre em consequéncia da renovacao do ar na interface da superficie do filme
liquido por causa do escoamento. Na secagem convectiva, a transferéncia de calor é
a transferéncia de energia devido ao movimento de um fluido aquecido. O
movimento do fluido contribui para a transferéncia de energia das regides quentes
do fluido para as regibes mais frias (WILHEM et al., 2005, NASCIMENTO, 2014).
Assim, parte do calor do ar de secagem é transferido do ar para a superficie do
residuo, sendo utilizado na forma de calor sensivel para elevacdo da temperatura e,
a outra parte, na forma de calor latente para vaporizacdo da agua, ou transferéncia
de massa (LOPES et al., 2000, NASCIMENTO, 2014).

Na secagem com radiacdo infravermelha, a radiacdo térmica incide
diretamente sobre a superficie de transferéncia de massa. O calor € transferido para
o material a ser seco na forma de energia eletromagnética. A transmissdo da
radiacdo eletromagnética ndo necessita de um meio para sua propagacdo e o
material a ser seco constitui-se no absorvedor da radiagdo (RATTI e MUJUMDAR,
2006; NINDO e MWITHIGA, 2011; NASCIMENTO, 2014).

Na Figura 33 sdo apresentados os dados de fluxo de massa de agua em
funcdo do tempo de evaporacao do residuo por meio dos dois diferentes métodos de

secagem.

Figura 33 - Fluxo de Massa de Agua do Residuo em Func&o do Tempo de Secagem para 0s
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E possivel verificar na Figura 33 que, inicialmente, o residuo apresenta uma
fase de aquecimento, seguido do periodo do fluxo massico de agua constante e do
periodo a taxa decrescente nas etapas finais do processo. Esse padrdo é observado
tanto para secagem em estufa com circulagdo de ar, quanto para secagem via
aguecimento por infravermelho. Porém, a estufa com circulacdo apresenta tempos
menores de secagem e, consequentemente, fluxos massicos maximos maiores.

Por meio da Figura 34 é possivel comparar o fluxo massico maximo de agua

para os diferentes métodos de secagem.

Figura 34 - Comparacgio do Fluxo Massico Maximo de Agua para os Diferentes Métodos de

Secagem

14
12 m40 m 60 m 80 m 105 °C

1,0
0,8

0,6
04
- w B u LN
0,0 : : . : : : : :
IR EC IR EC IR EC IR EC

Métodos de Secagem

m" (g/s/m?2)

Fonte: Autoria Prépria (2018)

A borra de vinho apresentou comportamento diferenciado em relacdo aos
métodos de secagem testados e em fungcdo da temperatura ensaiada. A secagem
via estufa com circulacdo de ar apresentou os fluxos massicos maximos maiores que
0 aquecimento infravermelho em todas as temperaturas. A secagem em estufa com
circulagcdo apresentou o menor fluxo massico maximo a 40 °C (0,297 g/s/m?) e maior
a 105 °C (1,145 g/s/m?), enquanto o infravermelho para 40 °C e 105 °C, os fluxos
MAassicos maximos apresentaram valores de 0,147 e 0,573 g/s/m2, respectivamente.
Valores esses, que sao praticamente metade dos obtidos por convecc¢ao forcada
atraves da estufa com circulacdo de ar.

Com base nos resultados apresentados nesta secdo, foi possivel realizar
analise comparativa entre os diversos meétodos de evaporacdo, sendo que o de

conveccao forcada apresentou os melhores resultados.
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5 CONCLUSOES

Através deste trabalho pode-se concluir que a caracterizagdo fisico-quimica
da borra de vinho tinto apresentou valores que comprovam a alta concentracao de
sélidos e matéria organica presente neste tipo de residuo.

Foi observado que as amostras de borra possuiam pH acido. Através das
andlises de FTIR foi verificado no residuo a existéncia de bandas de adsor¢édo de
caracteristica complexa, correspondentes em sua maioria ao estiramento C — O, C =
O e O - H, relacionados a alcoois, fenaois, éter e carboxila.

Através do planejamento fatorial e dos ensaios preliminares foi possivel
determinar que os fatores de maior influéncia no processo de secagem do residuo
sdo a temperatura e a interacdo entre a temperatura e a altura da camada. Além
disso, foi possivel determinar os parametros para a realiza¢do dos outros ensaios de
secagem.

As analises térmicas realizadas corroboram os dados obtidos no FTIR, pois
contataram perdas de massa na amostra, com eventos endotérmicos e exotérmicos,
possivelmente devido a evaporacédo de compostos tais como alcool e agua.

Na realizacdo do ensaio de conveccdo forcada na temperatura de
aproximadamente 40 °C, o fluxo méassico de evaporacdo do residuo teve aumento
significativo em relacdo a agua destilada e aproximadamente na mesma temperatura
foi observado efeito endotérmico na medida de calorimetria diferencial por varredura.

Por meio dos ensaios de secagem realizados contatou-se, menor tempo de
secagem e maior fluxo massico de agua para as maiores temperaturas para o
residuo, independente do método de secagem.

A secagem por conveccdo natural teve uma cinética de secagem muito
préxima quando comparada com a secagem usando aquecimento por infravermelho.

Ao comparar a evaporacao do residuo com a evaporacao da agua destilada
foi possivel observar a influéncia dos compostos fendlicos nos tempos iniciais de
evaporacao, bem como nos fluxos massicos maximos em relacdo a temperatura do
processo de evaporacao.

Conclui-se também que ao comparar a secagem em estufa com circulacéo
de ar e a secagem em tunel de vento, ambas as analises apresentaram cinéticas de

secagem similares.
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Por fim, devido as semelhancas entre a cinética de secagem para
conveccao natural e infravermelho, e entre a conveccédo forcada usando a estufa
com circulagéo de ar e usando o tunel de vento, optou-se por comparar a convecgao
forcada (estufa com circulagéo de ar) com o aquecimento por infravermelho para as
temperaturas de 40, 60, 80, e 105 °C. Assim, a secagem por meio de conveccéao
forcada proporcionou processo de evaporacdo mais eficaz quando comparada a
secagem por meio de aquecimento infravermelho, necessitando de tempos bem
menores para a realizagdo dos ensaios em todas as temperaturas.

Assim, o presente trabalho mostrou que a borra vinicola, um dos residuos
gerados na fabricacdo do vinho, tem potencial e pode ter valor agregado tdo logo
sejam identificados os componentes que permanecem no soélido apds a evaporacéo
da agua, sendo o método mais indicado para a secagem deste residuo a estufa com

circulacao forcada de ar.
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6 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Sao sugestbes para trabalhos futuros:
e Testar a borra de vinho em secadores tipo leito mével, por exemplo, o leito de
jorro;
e Modelar matematicamente e simular o processo modelado, comecando pelo
modelo difusivo de evaporacéo e;
e Analisar os componentes do residuo sélido seco e sua aplicabilidade para

extracdo de compostos fendlicos e racdo animal.
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