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RESUMO

A microfiltracdo tangencial utilizando membranas ceramicas representa uma
alternativa ao processo de filtracdo por terra diatomacea, que tem como finalidade a
clarificagdo dos vinhos (reducdo da turbidez), sendo que este Ultimo, apesar de
eficiente, acarreta em um elevado custo de operacdo e uma alta geracdo de
residuos solidos, prejudiciais ao meio ambiente, quando indevidamente descartados.
A fim de melhorar o processo comumente utilizado, a filtragcdo através de
membranas ceramicas apresenta uma reducao das operagfes unitarias necessarias
para filtracdo, dos custos de operacdo e também dos residuos solidos gerados.
Diferentes membranas foram avaliadas laboratorialmente, a fim de determinar o
fluxo de permeado e permeabilidade hidraulica das mesmas e posteriormente,
avaliar a presenca de sdlidos suspensos no vinho permeado. As membranas
ceramicas de alumina testadas foram a MA — sem tratamento térmico — e a
membrana MA-1450 — com sinterizacdo a 1450°C — nas pressoes de operacéo de
0,5 a 2,5 bar. De acordo com as permeabilidades obtidas, as pressdes de operacdes
selecionadas para o melhor funcionamento do sistema foram de 1,5 e 2,5 bar para
as membranas MA e MA-1450 respectivamente. O valor de fluxo obtido para a
membrana MA foi muito superior (95,30 L/m2h, para a pressao de 1,5 bar) ao da
membrana MA-1450 (10,75 L/m2h, para a pressao de 2,5 bar), devido ao fato desta
apresentar um tratamento térmico, ocasionando uma reducdo do tamanho dos
poros. De acordo com 0s ensaios realizados, a fim de atender uma demanda
industrial, para a membrana MA a area filtrante necessaria estimada foi de 100 mz2,
dividida em varios médulos, para uma melhor operacdo do processo. Em quesitos
de turbidez, para um vinho bruto com turbidez inicial de 220 NTU, as membranas
apresentaram, em média, uma reducédo de 99,55% da turbidez inicial, apresentando
ndo s6 uma turbidez desejavel — inferior a 1,1 NTU —, como também apresentou os
padrbes analiticos em conformidade com o Ministério da Agricultura Pecuéria e
Abastecimento. O processo proposto neste trabalho, conta com uma minima
geracdo de residuos, visto que nao necessita de aditivos para filtracdo, em
contrapartida, a filtracdo por terra diatomacea tem uma geracao de residuos anual
estimada de 355 toneladas. Em quesitos econémicos, as etapas do processo de
filtracdo por terra diatomacea conta com um custo anual estimado de R$
638.077,90, desde a compra da matéria prima filtrante até seu descarte final, ja a
filtracdo utilizando membranas ceramicas conta com um custo para implantacéo de
R$ 402.960,00, sendo que em um ano de operacao da filtragdo por terra € possivel
implantar o sistema de filtragdo utilizando membranas. Deste modo, baseado nas
analises realizadas neste trabalho, o processo de separacdo por membranas é
relevante para uma possivel aplicacdo industrial para a filtracdo do vinho branco,
visto que é técnica e economicamente viavel.

Palavras-chave: membrana ceramica, microfiltracdo, turbidez, permeabilidade,
residuos solidos.



ABSTRACT

Tangential microfiltration using ceramic membranes represents an alternative to the
diatomaceous earth filtration process, which aims to clarify wines (reduce turbidity),
that although efficient, entails a high operating cost and a high generation of solid
waste, wich is harmful to the environment, when not properly disposed. In order to
improve the process commonly used, the filtration through ceramic membranes
presents a reduction of the unitary operations necessary for filtration, of the operation
costs and also of the solid residues generated. Different membranes were evaluated
in the laboratory in order to determine the permeate flow and hydraulic permeability
of the membranes and subsequently evaluate the presence of suspended solids in
the permeate wine. The ceramic alumina membranes tested were MA - without heat
treatment - and MA-1450 - with sintering at 1450°C - at operating pressures of 0.5 to
2.5 bar. According to the permeabilities obtained, the operating pressures selected
for the best functioning of the system were 1.5 and 2.5 bar for the membranes MA
and MA-1450 respectively. The flow value obtained for the membrane MA was much
higher (95.30 L/mzh, for the pressure of 1.5 bar) than for the membrane MA-1450
(10.75 L/m2h, for the pressure of 2.5 bar), due to the fact that this membrane
presents a thermal treatment, causing a reduction in the size of the pores. According
to the tests performed, in order to meet an industrial demand, for the MA membrane
the necessary filtering area estimated was 100 m?, divided into several modules, for
a better process operation. In terms of turbidity, for a raw wine with initial turbidity of
220 NTU, the membranes presented, on average, a reduction of 99.55% of the initial
turbidity, presenting not only a desirable turbidity - less than 1.1 NTU -, but also
presented the analytical standards in accordance with the Ministério da Agricultura
Pecuaria e Abastecimento. The process proposed in this work has a minimum waste
generation, since it does not require additives for filtration, on the other hand,
diatomaceous earth filtration has an estimated annual waste generation of 355 tons.
In economic terms, the stages of the diatomaceous earth filtration process have an
estimated annual cost of R$ 638,077.90, from the purchase of the filtering raw
material to its final disposal, while the filtration using ceramic membranes has a cost
of R$ 402,960.00, and in one year of operation of earth filtration it is possible to
implement the filtration system using membranes. Thus, based on the analyses
performed in this work, the membrane separation process is relevant for a possible
industrial application for white wine filtration, since it is technical and economically
viable.

Keywords: ceramic membrane, microfiltration, turbidity, permeability, solid waste.
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1 INTRODUCAO

O mercado industrial vitivinicola brasileiro ocupa o 14° lugar no ranking
mundial de producdo de vinhos. Representa uma das principais atividades
econdmicas da regiao sul que produziu em 2018 cerca de 663,2 milhdes de quilos
de uva, onde 50% foi destinado a produgéo de vinhos (IBRAVIN, 2018; OIV, 2017).

Os vinhos quando classificados por cor sao divididos em branco, rose e tinto.
A diferenca entre eles ndo é apenas na coloracdo, mas também no processo
produtivo empregado. Para o vinho branco, ocorre a remocao imediata da casca e
das sementes da uva na hora da extracdo do mosto, pois séo elas que fornecem a
coloracédo ao produto.

A etapa de clarificacdo, realizada principalmente para os vinhos brancos, é
essencial para a obtencdo de um produto final de qualidade. Tem como finalidade a
remocao da turbidez — através da filtracdo — gerada pelas matérias solidas presentes
provenientes dos residuos do processo.

O processo convencional mais utilizado pelas vinicolas para clarificar o vinho
é a filtracdo por terra diatomacea. Apesar de eficiente, gera uma grande quantidade
de residuos solidos que necessitam de um descarte adequado, pois além dos
residuos provenientes do material filtrante ndo poderem ser reaproveitados, sao
prejudiciais ao meio ambiente.

Com a necessidade de melhorias no processo atual, as membranas tém
ganhado um lugar importante nas industrias vitivinicolas. Além de controlar o fluxo
de permeado da espécie desejada, em comparacao a filtracao por terras, ndo ha a
geracao de residuos sélidos oriundos do material filtrante, ndo € necessaria a adicao
de aditivos para realizar a filtracdo e — diferentemente do processo convencional — &
possivel filtrar, clarificar e estabilizar o produto em menos etapas.

A grande limitacdo da utilizacdo do processo de separacdo por membranas
€ o fouling (colmatacdo da membrana através da deposi¢cao do residuo gerado sobre
esta) causado ao longo do tempo de utilizagdo, que acaba reduzindo a taxa de fluxo
de permeado bem como a retencdo das matérias solidas, afetando a viabilidade
econdmica do processo.

Como alternativa para a reducdo do fouling, surge a aplicacdo de um
escoamento tangencial em membranas ceramicas, pois devido ao fluido percorrer

paralelamente a superficie da membrana, ocorre um menor acumulo de particulas
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solidas na camada filtrante. Além de possuir uma maior vida Util que as membranas
poliméricas, esse tipo de membrana permite a realizacdo de uma limpeza agressiva
com solventes, que irdo desobstruir as particulas presentes nos poros, recuperando
assim o fluxo de permeado inicial.

Apesar de serem mais empregadas antes do engarrafamento para um
acabamento final do produto, elas podem substituir a maior parte das etapas dos
processos de filtragdo convencionais utilizados. A aplicagdo de membranas acaba
reduzindo o numero de operacdes unitarias necessarias para clarificar o produto

final, sem alterar as caracteristicas organolépticas do vinho.

1.1 OBJETIVO GERAL

Esta pesquisa tem como objetivo principal analisar a viabilidade do processo
de separacdo por membranas na filtracdo do vinho branco, a fim de reduzir a

guantidade de operacdes unitarias utilizadas atualmente.

1.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

Os objetivos especificos para este estudo consistem em:

a) analisar a viabilidade técnica a partir de analises fisico-quimicas
comparativas entre o produto obtido pelo sistema proposto
(membranas), com aquele gerado pelo sistema comumente utilizado
(terra diatomacea);

b) estimar a area filtrante necessaria para que o0 processo de separacao
utilizando membranas atenda a demanda filtrada atualmente;

c) comparar a quantidade de rejeitos do processo proposto com o atual;

d) avaliar a viabilidade econdmica da substituicdo do processo utilizado

atualmente pelo processo proposto.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 VINHOS

2.1.1 Dados estatisticos

O mercado vitivinicola brasileiro esta em constante evolu¢cdo e expansao.
Por representar uma importante atividade econ6mica para varias regibes, mas
principalmente para as do sul do pais, tal mercado representa uma grande parte da
economia brasileira. Atualmente, o pais ocupa a 142 posi¢do no ranking mundial de
producéo de vinhos. (WURZ et al., 2016).

Conforme um levantamento de dados realizados pelo Instituto Brasileiro do
Vinho (IBRAVIN), o Rio Grande do Sul € o maior produtor de uvas do Brasil,
correspondendo a 90% da producdo nacional. Em 2018, chegou a 663,2 milhdes de
qguilogramas produzidos, sendo que 50% sdo destinados a producdo de vinhos e
derivados, e o restante para a producéo de sucos e derivados (IBRAVIN, 2018).

De acordo com um levantamento da Organizac¢do da Vinha e do Vinho (OIV)
(2017), o consumo brasileiro de vinhos € em média de 1,7 litros por pessoa por ano,
cerca de 330 milhdes de litros consumidos pela populacdo anualmente, ocupando o
17° lugar no ranking mundial.

A Tabela 1 mostra os dados referentes a quantidade de vinhos
comercializada no Rio Grande do Sul, conforme dados da IBRAVIN.

Tabela 1 — Comercializagdo de vinhos do RS
Vinhos de mesa (milhdes de litros)

Ano 2014 2015 2016 2017
Branco 26,7 25,7 28,7 20,6
Rosado 1,4 1,4 1,4 1,1

Tinto 177,9 180,5 145,9 152,0

Total 206,0 207,6 165,9 173,7

Vinhos finos (milhdes de litros)

Ano 2014 2015 2016 2017
Branco 4.4 4,3 4,1 3,6
Rosado 0,2 0,2 0,2 0,2

Tinto 14,7 15,3 15,0 11,8
Total 19,3 19,8 19,2 15,6

Fonte: Adaptada de IBRAVIN (2018).
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2.1.2 Definicéo

A Portaria n°® 229 do Ministério da Agricultura, Pecuaria e Abastecimento
(BRASIL, 1988) define vinho como: “bebida obtida a partir da fermentacao alcéolica
completa ou parcial da uva fresca, esmagada ou ndo, ou do mosto (parte liquida da
uva) simples ou virgem, com um contetudo de alcool adquirido minimo de 7% (v/v a
20 °C)".

O Diério Oficial da Republica Federativa do Brasil classifica os vinhos em
duas grandes categorias: os finos, produzidos a partir da espécie Vitis vinifera, com
uvas provenientes do continente europeu, e os vinhos de mesa, considerados mais
comuns, feitos a partir de uvas da espécie Vitis labrusca, originadas do continente
americano (BRASIL, 1988).

Se classificados por cor, os vinhos podem ser divididos em trés categorias:
branco, rose e tinto. Essa divisdo ndo se da apenas pelo tipo de uva utilizado, mas
também pelo sabor e principalmente pelo processo produtivo empregado.
(JACKSON, 2008).

2.1.3 Processo produtivo

Para a producdo do vinho tinto, geralmente realizado com uvas escuras
como Cabernet Sauvignon, Pinot Noir, entre outras, ndo ha o descarte da casca nem
da semente para a realizagcédo da fermentacgéo, pois o que da a cor avermelhada ao
produto sdo esses dois componentes. Além disso, alguns sdo armazenados em
barris de carvalho, onde ocorre uma maior oxigenacdo na mistura, suavizando o
sabor do vinho (CONSANI, 2017).

No processo produtivo do vinho branco, utilizam-se uvas brancas como
Chardonnay, Pinot Grigio, entre outras, e antes da fermentacdo do mosto, ocorre a
separacdo imediata da casca e das sementes para que ndo haja a passagem da
matéria corante para o produto. Esses sdo armazenados em tanques de ago
inoxidavel, a fim de reduzir a oxidacdo, garantindo um sabor mais citrico e fresco
(CONSANI, 2017).

O vinho rosé encontra-se entre o vinho tinto e o vinho branco. Para obter a
cor rosada, o produto é deixado em contato com a casca da uva por um breve
periodo de tempo (JACKSON, 2008).
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A Figura 1 traz um fluxograma demonstrando as principais diferencas dos

trés processos produtivos dos vinhos.

Figura 1 — Fluxograma geral dos processos produtivos dos vinhos
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Fonte: Adaptada de Consani (2017).

2.1.3.1 Processo produtivo do vinho branco

Apbs o recebimento da matéria-prima, ocorre uma separacao inicial dos
cachos da uva, denominados “raquis”. Em seguida, a matéria-prima é esmagada em
um curto espaco de tempo para evitar a oxidagcéo precoce do mosto. Logo depois, o
produto é encaminhado para uma prensa, onde ird ocorrer a extracdo do mosto. E
realizada uma compressao suave dos frutos, para que ndo ocorra 0 esmagamento
da casca e das sementes, evitando uma contaminacdo da matéria corante no
produto (RIZZON; DALL’AGNOL, 2009).

A etapa seguinte consiste na adicdo de metabissulfito de potassio. Além de

inibir a multiplicacdo de microrganismos contaminantes, este composto estimula as
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leveduras e também protege a oxidagéo e a cor dos vinhos (RIZZON; DALL’AGNOL,
20009).

Os autores também afirmam que uma das etapas fundamentais do processo
€ a extracado do liquido. Consiste na separacao da parte sélida (casca e semente) do
liguido (mosto). Essa extracdo deve ser lenta para controlar a producédo de borra,
gue deve ser inferior a 10%. Apds a separacado, o liquido € transportado com o
auxilio de uma bomba para um tanque de ago inoxidavel, que deve ser mantido a
uma temperatura inferior a 10 °C, a fim de evitar uma fermentacéo alcoolica precoce.

Outra etapa pré-fermentativa € a clarificacdo do mosto, que contém residuos
do processo como matérias solidas, coldides, entre outros, desfavoraveis a
fermentacdo. Assim, o liquido limpido é separado da borra apos a floculacdo e a
precipitacdo desses residuos. Em seguida € realizada a sedimentacdo a baixas
temperaturas, num periodo de 18 a 24 horas (RIZZON; MENEGUZZO, 1996).

A clarificacdo do mosto também pode ser realizada por trasfega manual,
onde ocorre a decantacdo da borra e apos, o material é transferido para outro
tanque. Esse processo s6 € viavel para pequenos processos produtivos devido ao
tempo que as particulas demoram a decantar e o custo de méo de obra (JACKSON,
2008).

Jackson (2008) também menciona que quando for necesséario um
engarrafamento precoce do vinho, a trasfega manual pode ser substituida pela
centrifugacdo. Porém, este ultimo processo, apesar de ser mais rapido, é mais
oneroso.

Apés a separacao das particulas solidas presente no mosto é realizada a
fermentacdo alcoolica. Microrganismos denominados leveduras da linhagem
Saccharomyces cerevisiae sdo adicionados ao mosto, onde irdo transformar o
acucar presente em etanol e gas carbbnico, além de produtos secundarios em
menor quantidade (BRASIL, 1988).

Segundo Rizzon e Dall’Agnol (2009), ap6s a fermentagdo alcéolica o vinho
ainda ndo pode ser engarrafado, visto que ainda possui particulas em suspenséo, o
gue os tornam turvos. As particulas menores e mais leves demoram mais tempo
para sedimentar, necessitando assim de um processo adicional para clarificar o

produto, com o propésito de obter um produto final limpido e brilhante.
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2.1.3.2 Clarificacéo

A etapa de clarificagdo tem como finalidade principal a remocéo da turbidez,
gerada pelas matérias solidas presentes. Porém, essa etapa também consegue
remover microrganismos e outras substancias em suspensdo que acabam
dificultando a estabilizacio do produto final (LAZARINI; FALCAO, 1999).

Para o consumidor, a limpidez do vinho é um fator determinante na hora da
compra, ndo apenas pelo aspecto visual, mas também por representar uma maior
gualidade e seguranca (PEYNAUD, 1993).

Se realizada apds o periodo necessério para a decantacdo adequada das
particulas em suspensdo, juntamente com uma boa estabilizacdo do vinho, a
trasfega € suficiente para gerar um produto limpido e estavel. Entretanto, a
necessidade de engarrafar o produto logo apos a fermentacdo para atender as
necessidades do mercado, faz com que sejam necessarias etapas adicionais de
filtracdo para obter-se uma clarificacdo adequada (JACKSON, 2008).

A efetividade do processo de clarificacdo pode ser assegurada através da
medicao da turbidez do vinho. A Tabela 2 traz parametros para classificar um vinho
como brilhante ou turvo. De acordo com Ribéreau-Gayon et al., (2006), valores

obtidos entre os dois extremos sdo considerados aceitaveis.

Tabela 2 — Pardmetros em NTU para classificacdo dos vinhos

Brilhante Turvo
Vinho Branco <11 > 4,4
Vinho Rosé <1l1l4 > 5,8
Vinho Tinto <20 > 8,0

Fonte: Ribéreau-Gayon et al. (2006).

A turbidez é medida através da difusdo que a luz causa em contato com as
particulas presentes no liquido, assim, o turbidimetro mede a intensidade da luz
difundida, gerando resultados em NTU (unidade nefelométrica de turbidez)
(RIBEREAU-GAYON et al., 2006).

A clarificacdio ndo é obtida através de uma Unica operacdo. E necessario
realizar a filtracdo do mosto primeiro, que ira a remover a maior parte das particulas

sélidas presentes em suspensdo. Pode ser realizada por diferentes processos,
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muitas vezes utilizados em sequéncia. Os mais empregados nas vinicolas sdo a
filtrac&o por terra diatomacea ou por placas (LAZARINI; FALCAO, 1999).
2.1.3.3 Filtracao

Jackson (2008) define filtracdo como a retencéo fisica de particulas sobre
um material poroso, que bloqueia a passagem das particulas maiores que o

tamanho do poro do filtro utilizado, como demonstrado na Figura 2.

Figura 2 — Mecanismo de filtragao
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Fonte: Jackson (2008).

A filtracdo dos vinhos comecou a fazer parte de diversas etapas do
processo, ndao apenas antes do engarrafamento, a fim de assegurar a qualidade do
produto final. A limpeza e esterilizacdo frequente dos filtros s&o essenciais, e
eventualmente, até a troca dos mesmos (Banvolgyi et al., 2006).

Ribéreau-Gayon et al. (2006) afirmam que ha véarios tipos de filtracdo que
podem ser empregados no processo, variando o tipo de filtro e o equipamento
apropriado para o funcionamento.

Banvolgyi et al. (2006) relatam que a filtracdo por placas de celulose e terra
diatoméacea séo indicadas para liquidos que contem matérias solidas em suspenséao
com tamanho de particulas maiores. Enquanto que, para uma filtracdo que consiga
eliminar particulas menores e microrganismos contaminantes € utilizado membranas

poliméricas, ceramicas ou até compasitas.
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2.1.3.3.1 Filtracéo por terra diatomacea

7

A terra diatomacea, também denominada “diatomita”, € uma rocha
proveniente de fosseis de seres aquaticos, composta por 85 % de silica, que possui
uma resisténcia elevada com particulas rigidas e abrasivas. Possui uma baixa
massa especifica aparente e sua coloracdo pode ser cinza, branca ou avermelhada.
Quando empregada em processos de filtracdo, ela age pelo principio de adsor¢éo.
Dependendo do fluxo de vinho e do tamanho de particula presente, diferentes
formulacdes estdo disponiveis. Podem apresentar um tamanho de particula entre 4
e 500 um (SOUZA et al., 2003).

A terra diatomacea deve ser armazenada em um lugar seco e longe de
produtos com um odor muito forte, pois ela fixa facilmente os compostos volateis que
posteriormente podem ser transferidos ao vinho (RIBEREAU-GAYON et al., 2006).

Jackson (2008) alega que ela tem sido utilizada para clarificacdo de vinhos
desde o século 19, visto que possui uma grande porosidade ap0s ser processada.
Ainda, ha trés tipos de terra diatomacea que podem ser obtidos:

a) natural: possui coloracdo cinza. E triturada e seca a fim de formar um p6
contendo particulas finas. A filtracdo resulta em uma boa clarificacdo, porém
o fluxo de liquido aplicado deve ser baixo e pode conter residuos de matéria
orgéanica, que podem contaminar o produto;

b) calcinada a 1000 °C: possui coloracéo rosada ou avermelhada. E triturada e
aguecida a fim de produzir um po livre de matéria organica. Apresenta
particulas maiores em sua composi¢cao, capazes de uma boa filtracdo e um
fluxo satisfatoério;

c) calcinada a 1100-1200 °C na presenca de cloreto de calcio ou carbonato: é
produzida com a intencdo de obter particulas ainda maiores e uma estrutura

mais solta. A filtracdo n&o é téo eficiente, no entanto € mais réapida.

A Figura 3 apresenta o processo de obtencdo dos trés tipos de terra

diatomacea.
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Figura 3 — Diferentes processos para obtencéo da terra diatomacea

Trituragao
I b
Pré secagem
a 450 °C
I
Moagem
Secagem
I N
Depuracao
pneumatica
Fracionamento Forno rotativo Adicdo de B
por ciclone a 1000 °C CaCl, ou CO,
Diatomaceas . Forno rotativo
M fi
Depura_;_ao Moagem fina
pneumatica J
[ I
Fracionamento Depuragio |
por ciclone pneumatica
I I
[ Diatoméaceas Fracionamento|
calcinadas por ciclone
Diatomaceas
calcinadas
com fundente

Fonte: Carvalheira (2010).

Cada tamanho de particula apresentarda um rendimento diferente no
momento da filtracdo. A Tabela 3 traz valores de um rendimento médio de filtracédo
em hectolitros por hora por metros quadrados para diferentes tamanhos de
particulas. A unidade Darcy consiste em uma unidade de area, equivalendo a

aproximadamente 9,87x10™ m2, ou 0,987 pmz, podendo ser aproximada a 1 pm2.

Tabela 3 — Rendimento médio para filtracdo por diferentes terras diatomaceas

Area superficial da particula

1.5Darcy 0.35Darcy 0.06 Darcy

Rendimento médio (hl/h/m?) 20 15 7
Fonte: Adaptada de Ribéreau-Gayon et al. (2006).
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O equipamento para a filtracdo por terra diatomacea consiste na formacao
de uma pré-capa horizontal de terra. Esta possui uma espessura de 1,5 mm,
distribuida sobre bandejas feitas de aco inoxidavel ou algum material sintético,
alocadas dentro de um tanque (JACKSON, 2008).

O liquido a ser filtrado é transportado com o auxilio de uma bomba,
chegando ao tanque pela parte superior, percolando pelas bandejas contendo a pré-
capa de terra diatomécea. Apds o término da filtragdo, o liquido limpo é removido
pela parte inferior do tanque, deixando o processo, conforme mostra a Figura 4
(RIBEREAU-GAYON et al., 2006).

Figura 4 — Fluxograma do processo de filtracdo por terra diatomacea
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Fonte: Adaptada de Ribéreau-Gayon et al. (2006). Legenda:
(1) bomba pneumatica; (2) filtro terra; (3) tanque pulmao.

Ribéreau-Gayon et al. (2006) também citam que para obter um controle da
clarificacdo durante o processo, algumas vinicolas colocam na tubulacdo de saida
do tanque, tubos de vidro ou acrilico, com a finalidade de visualizar o produto apés a
filtracdo para verificar a eficiéncia do processo.

Uma clarificacdo ineficiente pode ser causada pelo entupimento dos filtros,
devido ao tamanho de particula muito grande presente no liquido a ser filtrado,

assim, nao sendo possivel reter as particulas menores (EL RAYESS et al., 2011).
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El Rayess et al. (2011) também afirmam que a ma operacdo do filtro e
mudangas bruscas na pressdo acabam forcando a passagem do liquido pelas
bandejas, assim, a pré-capa de terra filtrante pode desmanchar completamente ou
apenas soltar algumas particulas, contaminando o produto ja filtrado.

A composi¢cdo final dos vinhos pode apresentar — devido a uma
contaminagcdo acidental apés a fermentacdo - pequenas quantidades de metais
pesados, presentes, entretanto, em quantidades inferiores aos limites considerados
toxicos. A terra diatomacea, por exemplo, € responsavel pela contaminacao por ferro
(JACKSON, 2008).

Esse processo de filtragdo possui uma boa eficiéncia, porém, também conta
com algumas desvantagens. A principal é a necessidade de realizar um descarte
adequado do residuo do processo resultante das terras utilizadas, visto que com o
passar do tempo, elas perdem a sua capacidade filtrante, que ndo tem como ser
recuperada ou reaproveitada (PINTO et al., 2008).

As terras filtrantes também podem ser classificadas como perigosa devido a
presenca de silica cristalina em sua composicdo. Longos periodos de exposicao
podem causar irritacdes nos olhos e vias aéreas. Problemas de salde e ambientais
tém levado as vinicolas a procurarem alternativas para esse processo (EL RAYESS
et al., 2011).

2.1.3.3.2 Filtragao por placas

O processo de filtragao por placas, também denominadas de “deep flat-sheet
filters” (filtros de folhas planas), consiste em um modulo com placas permeaveis
feitas de fibras vegetais inertes, normalmente a celulose, podendo ser combinadas
com compostos granulares para favorecer a filtragdo. Sua porosidade pode variar
entre 0,8 a 18 um (JACKSON, 2008).

Dependendo da eficiéncia desejada, as fibras de celulose sdo produzidas
mais grossas ou mais finas e apds, os compostos granulares sdo adicionados.
Variacdes na composicéo inicial e final da mistura filtrada faz com que a composicao
dos filtros ao longo do equipamento seja diferente. Filtros com um tamanho de poro
muito pequeno tendem a colmatar rapidamente, por isso sdo posicionados no final
do equipamento (RIBEREAU-GAYON et al., 2006).
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Complementar ao explicado por Jackson (2008), Ribéreau-Gayon et al.
(2006) acrescentam que o sistema consiste nas folhas de celulose alocadas em
bandejas verticais, geralmente de aco inoxidavel ou algum outro material inerte,
conforme mostra a Figura 5. E realizado através de filtracdo a vacuo e a mistura a
ser filtrada € constantemente agitada por vibracdo para que as matérias sélidas nao
decantem. Os tamanhos de equipamento podem variar, porém, geralmente possuem
grandes superficies internas, capazes de reter volumes do liquido turvo de até 3

L/m2.

Figura 5 — Equipamento para filtragdo por placas
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Fonte: Ribéreau-Gayon et al. (2006).

7

A distribuicdo dos filtros é realizada assimetricamente, tendo os de maior
diametro de poro na entrada do equipamento. O volume do poro representa de 70-
85% do volume total do filtro, assim, o liquido se move lentamente através dos
canais onde as particulas sao retidas. As placas sdo montadas em filtros padrao,
assim possibilitando a variacdo da superficie total de filtragcdo, sendo possivel
modificar a quantidade de placas no equipamento (JACKSON, 2008).

Ribéreau-Gayon et al. (2006) citam que os valores recomendados pelos
fabricantes para um ciclo de 8 horas de filtragdo é 5600-7200 L/m2. A grande
heterogeneidade das placas faz com que seja dificil obter um bom resultado para a
filtracao.

Para realizar esse tipo de filtracdo, é necessario realizar uma pré-filtracéo
através de sedimentacdo espontanea, centrifugacdo ou por terra diatomacea, pois
os filtros sdo muito suscetiveis a colmatacdo. O vinho branco deve apresentar uma
turbidez inferior a 1,0 NTU e um namero de microrganismos menor que 100 por mL
antes de entrar no filtro (CARVALHEIRA, 2010).

El Rayess e Mietton-Peuchot (2014) relatam que muitas vezes, apenas a

filtracdo por placas ou terra diatomacea ndo sdo o suficiente para um produto final
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limpido e estavel. Por isso, o processo de separacdo por membranas ganhou um
lugar importante nas indastrias vitivinicolas. Sua propriedade chave € a habilidade

de controlar o fluxo de permeado pela membrana da espécie desejada.

2.2 MEMBRANAS

De acordo com Habert, Borges e Nobrega (2006), membrana pode ser
definida como uma barreira semipermeavel que separa duas fases homogéneas e
restringe parcial ou totalmente o transporte de uma ou mais espécies quimicas
presentes nas fases. Ainda, Vicente (2012) aponta que — segundo suas aplicacdes -
elas sdo categorizadas de acordo com sua morfologia, tipo de material e também
pela forma e a configuracdo modular em que esta inserida.

Conforme sua morfologia podem ser classificadas de acordo com sua
porosidade e pelo grau de simetria. Quanto a porosidade, podem ser densas ou
porosas. Nas membranas densas as particulas permeiam através da difusdo com o
material, ja nas porosas, ndo ha interagcdo das particulas com o material, elas
trafegam pelos poros. Quanto a porosidade, podem ser isotrOpicas (simétricas),
onde o tamanho do poro é praticamente constante ao longo de toda membrana ou
ansiotropicas (assimétricas), apresentando tamanho de poro variado ao longo da
membrana (HABERT; BORGES; NOBREGA, 2006).

Quando classificadas pelo tipo de material, as membranas produzidas
sinteticamente sdo feitas a partir de materiais organicos, na maioria polimeros por
serem extremamente versateis; e inorganicos, como metais, vidros e ceramicos
(BAKER, 2012).

Habert, Borges, Nobrega (2006) relatam que as membranas organicas sao
confeccionadas a partir de materiais sintéticos ou poliméricos (polipropileno, poli
(fluoreto de vinilideno), poli(carbonato), poli(éter imida)) com diferentes
caracteristicas quimicas e fisicas. Elas possuem uma vida atil menor, porém tem um
menor custo de producao e sdo mais faceis de fabricar.

As membranas inorganicas ceramicas, mais recentes no mercado, sao
produzidas basicamente por éxidos de silicio, aluminio, zircénio ou titanio. Elas
possuem uma maior estabilidade quimica e mecanica, suportam altas temperaturas,

alta hidrofilicidade, apresentam uma vida atil maior e — por serem resistentes a
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solventes — sdo mais faceis de limpar, contudo, sdo mais caras (BAKER, 2012;
HABERT; BORGES; NOBREGA, 2006).
Se categorizadas por forma e configuracdo modular, podem vir em modulos

de placas, tubulares, espirais ou fibras ocas e capilares, como demonstra a Figura 6.

Figura 6 — Diferentes configuragcdes modulares de membranas (a) Placa; (b) Tubular;
(c) Espiral; (d) Fibra oca e capilar
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Fonte: Adaptada de Habert, Borges e Nobrega (2006) e Li (2007).

Segundo Baker (2012), os médulos em placas possuem a membrana
alocada dentro de duas placas para que a mistura seja forcada pela sua superficie.
Estes permitem um bom controle de alimentacdo e permeado, porém o grande
namero de pratos leva ao alto custo do equipamento.

As membranas tubulares possuem uma boa resisténcia ao fouling devido a
uma boa hidrodinamica do fluido, assim, ela compensa por seu alto custo. S&o
compostas de tubos contendo as membranas, alocados em um médulo maior. O
permeado é removido de cada tubo e transportado para o coletor (BAKER, 2012).

Para a configuracdo espiral, as membranas sdo envelopadas em torno de
espacadores em volta de um tubo coletor central perfurado, esse modulo é alocado
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em um tubo. A alimentacdo da-se axialmente através da membrana, onde permeia
pelas camadas, espirala em direcdo ao centro onde o permeado sai pelo tubo
central de coleta (HABERT; BORGES; NOBREGA, 2006).

De acordo com Baker (2012), a diferenca entre as membranas de fibra oca e
as capilares é o diametro. As de fibra oca possuem um diametro externo inferior a
0,5 mm, j& as capilares podem variar o diametro de 0,5 a 3,0 mm. Em comparacao
as demais configuracdes modulares possiveis, as membranas de fibra oca e as
capilares possuem a vantagem de nao precisar de um suporte, assim reduzindo o
custo de producdo do médulo. O escoamento € diretamente influenciado pelo
didmetro das membranas. Quando menor o diametro, pior serd a transferéncia de

massa do fluido que escoa dentro da membrana.

2.2.1 Processos de separacdo por membranas

Os processos de separacdo por membranas (PSM) tem se tornado cada vez
mais utilizados nas industrias devido aos inumeros tipos de separacbes que pode
realizar. O transporte do fluido pela membrana ocorre através da presenga de uma
forca motriz, podendo ser por gradiente de pressao ou de concentracdo (LI, 2007).

Esse tipo de processo é vantajoso devido a sua economia energética, pois a
separacao ocorre sem a necessidade de mudanca de fase, é capaz de processar
compostos termolabeis, pois operam a temperatura ambiente e h4 a possibilidade de
escalonamento a partir do aumento do nimero de médulos desejados. Os PSM mais
aplicados nas industrias sdo a microfiltracdo (MF), ultrafiltracdo (UF), nanofiltracéo
(NF) e a osmose inversa (Ol) (VICENTE, 2012).

O Quadro 1 traz as principais diferencas e aplicacbes para cada tipo de

PSM.
Quadro 1 — Diferencgas nos principais tipos de PSM (continua)
Processo Microfiltracdo Ultrafiltracao Nanofiltracdo | Osmose Inversa
Tamanho de
0,09a10 0,004 a0,1 0,001 a 0,005 > 0,002
poro (Um)
Forca Motriz
Q(AP) 0,5-2atm 1-7atm 5-25atm 18 - 80 atm
: Material ?m Colbides, Moléculas de Todo material
Material suspenséo, Geul massa molar soltvel ou em
Retido bactérias Tsazn;%ggggs (00 < MM <2000 |~ oo s
(MM > 500k Da) ' Da) P




31

(conclusao)

Processo Microfiltracéo Ultrafiltracéo Nanofiltracéo Osmose Inversa
Agua (solvente), | Agua, sais e
Material Agua e solidos | sais soliveis de | moléculas de ,
. . . : Agua (solvente)
Permeado dissolvidos baixa massa baixa massa
molar molar
Clarificacdo de |Concentracéo de e o
. . . Purificacdo de |Dessalinizacéo e
. vinhos, cervejas, proteinas, . . A
Aplicactes N N enzimas, desmineralizacdo
concentracdo de | recuperacao de . .
. ) bioreatores de 4guas
células Oleos

Fonte: Adaptado de Habert, Borges e Nobrega (2006).

Habert, Borges e Nobrega (2006) relatam que independente do tipo de

membrana a ser utilizado dois parametros sdo fundamentais para caracteriza-las

para o processo: fluxo de permeado e capacidade seletiva.

O fluxo de permeado (J) é representado pela vazdo do fluido (massica,

volumétrica ou molar) por unidade de area da membrana, conforme as Equacbes 1 e

2. Ele varia ao longo do tempo, alterando o desempenho da membrana. Esse

desempenho pode ocorrer devido a deterioracdo da membrana, sujidade ou fouling
(VICENTE, 2012).

Onde:

AP
KX Ry

] =

Ry = Ry + Rep + R;

AP = pressao aplicada (bar);

(1)

(2)

M = viscosidade da solucao que permeia a membrana (Pa.s);

Rt = resisténcia total ao fluxo (m™);

Rm = resisténcia hidraulica da membrana (m™);

R¢p = resisténcia associada a camada de polariza¢do de concentracéo (m™);

R; = resisténcia devida ao fouling (m™).

Segundo Habert, Borges e Nobrega (2006), a seletividade € diretamente

associada ao tamanho dos poros da membrana e com o tamanho das particulas
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presentes no fluido. E determinada através do Coeficiente de Rejeicdo ou Retencéo

(R), de acordo com a Equacéo 3.

R=1-2 3)

Onde:
C, = concentragéo da espécie no permeado (mol/L);

Co = concentracao da espécie na alimentacéo (mol/L).

Assim, quando o coeficiente R for igual a zero, a concentracdo da espécie
no permeado é a igual a concentracdo na alimentacdo, deste modo, a membrana
nao possui uma boa capacidade seletiva para a espécie em questdo. Quando R for
igual a um, a membrana apresenta uma boa seletividade, pois nho permeado néo ira
conter a espécie presente na alimentacdo (HABERT; BORGES; NOBREGA, 2006).

El Rayess e Mietton-Peuchot (2014) afirmam que o processo de filtracao
deve ser eficiente em termos de retencdo das matérias solidas e possuir uma taxa
de fluxo de permeado adequada. Esses critérios podem ser dificeis de conciliar
devido a incrustacdo causada ao longo do tempo pela solucdo alimentada, que
acaba reduzindo a taxa de fluxo bem como as caracteristicas de retengéo, afetando
diretamente a viabilidade econdmica do processo.

Para controlar o fouling das membranas, faz-se necessario monitorar certos
parametros de operacdo dos filtros, como por exemplo, o fluxo de alimentacéo
aplicado. No entanto, El Rayess e Mietton-Peuchot (2014) também ressaltam que o
fouling também depende da interacdo entre a membrana e o soluto.

Outra forma de amenizar o fouling é através do escoamento aplicado.
Habert, Borges e Nobrega (2006) mencionam que dois tipos de escoamento podem
ser utilizados: o0 modo convencional (dead-end) e o modo tangencial (cross-flow),
conforme mostra a Figura 7.

No modo convencional, o fluido é alimentado perpendicularmente através da
membrana, promovendo o acumulo das particulas maiores que o tamanho do poro,
causando a colmatacdo da membrana através da formacdo de uma torta na
superficie da membrana (HABERT; BORGES; NOBREGA, 2006).

J& no modo tangencial, Habert, Borges e Nobrega (2006) dizem que o fluido

de alimentacdo passa paralelamente a superficie da membrana, reduzindo a
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formacdo de uma camada de torta sobre a mesma permitindo, assim, uma alta

permeabilidade e a operagdo de um sistema em estado quase estacionario.

Figura 7 — Diferenca entre escoamento convencional e tangencial
Modo convencional - Fluxo perpendicular
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Fonte: Adaptada de Habert, Borges e Nobrega (2006).

Os PSM em fluxo tangencial tém sido muito aplicados como um processo
alternativo para clarificacdo de vinhos. Essa técnica consegue substituir as filtracdes
utilizadas atualmente, visto que a utilizacdo de membranas traz inimeras melhorias
no processo (OLIVEIRA; MENDES; BARROS, 2006).

2.2.1.1 Filtracdo por membranas nas industrias vitivinicolas

O processo de filtracdo por membranas tem se tornado uma tecnologia
emergente nas industrias vitivinicolas. E uma alternativa para 0S processos
convencionais de filtrac&o, realizados através de terra diatomacea e filtros placa, que
acabam gerando uma grande quantidade de residuos sélidos, que irdo envolver

custos para o descarte e também um perigo ambiental (PINTO et al., 2008).
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Esse processo apresenta inUmeras vantagens. A separacao é realizada de
forma continua, em um processo automatizado e com um baixo consumo energético
e também pode ser combinada com outros processos de separacdao. Nao requer a
adicao de aditivos e gera uma quantidade minima de residuos (VICENTE, 2012).

Segundo Motounet (2002), ao analisar os elementos responsaveis pela
turvacao do vinho, trés grupos séo considerados:

a) primeiro grupo: particulas maiores que 0,1 pm, constituido por particulas
visiveis a olho nu. Sao elas fragmentos da uva, precipitados de matéria
corante, residuos provenientes do processo produtivo;

b) segundo grupo: constituido por coloides (macro moléculas e agregados
moleculares como polissacarideos, proteinas, polifenois) de tamanho entre
0,001 e 1 um. Essas particulas difundem a luz incidente, causando a
turbidez do mesmo;

c) terceiro grupo: conjunto de particulas dissolvidas no produto, como 0s

minerais, acidos organicos, poliois.

Os dois primeiros grupos sao os determinantes para a turvacdo do vinho, e
sao eles que devem ser removidos pela filtragcdo. Devido ao tamanho das particulas
a serem removidas, utiliza-se as membranas de microfiltragdo com tamanho de poro
entre 0,45 e 10 um, capazes de remover as matérias em suspensdo sem afetar a
gualidade organoléptica do vinho (MOTOUNET, 2002).

Mesmo com a escolha da membrana adequada, a grande desvantagem
desse processo € a incrustacdo causada na membrana ap0s 0 uso continuo. Isso
afeta diretamente custos operacionais e de manutencdo. A fim de evitar esse
problema, para a clarificagdo do vinho branco s&o utilizadas membranas de
microfiltracdo em modo tangencial (EL RAYESS et al., 2011).

Apesar de serem mais utilizadas antes do engarrafamento, elas também
podem ser aplicadas em outras partes do processo, visto que conseguem clarificar,
estabilizar e esterilizar o produto em uma operagdo continua de filtragdo, sem
comprometer as caracteristicas do vinho. A Figura 8 demonstra as etapas em que a

microfiltracdo pode ser empregada.
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Figura 8 — Aplicacdo da MF tangencial em diferentes etapas do processo
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Fonte: Adaptada de El Rayess et al. (2011).

Ainda, tal tipo de filtracdo pode ser aplicada em substituicdo da flotacdo do
mosto, assim otimizando o tempo de processo, pois ndo ha a necessidade da
decantagcdo das matérias solidas suspensas. Também pode ser empregada apos a
fermentacdo alcéolica, reduzindo assim inUmeras operacfes unitarias necessarias
para a obtencdo de um produto final limpido e estavel (CRISTOFOLI, 2016;
URKIAGA et al., 2002).

Os compostos organicos presentes no vinho podem comprometer o
funcionamento das membranas poliméricas, reduzindo o fluxo de permeado e
consequentemente a capacidade produtiva (EL RAYESS et al., 2011).

Como alternativa, surgem as membranas ceramicas, hidrofilicas, mais
resistentes mecanicamente, a altas temperaturas e pressdes, também permitem a
aplicacdo de uma alta velocidade tangencial, possuem maior vida util e maior

facilidade de limpeza devido a resisténcia a solventes agressivos (LI, 2007).
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A Figura 9 mostra as diferentes configuragcdes das membranas ceramicas
gue podem ser aplicadas para cada etapa de filtracdo. Estas tém sido muito
utilizadas nas vinicolas para filtragcdo tanto do mosto, da borra como também do
vinho, variando o tamanho do poro utilizado e a quantidade de canais internos (EL
RAYESS et al., 2011).

Figura 9 — Diferentes configuragdes internas de membranas ceramicas

& ©

Fonte: Adaptada de El Rayess et al. (2011).

Para as industrias vitivinicolas, ha um grande volume de liquido a ser
filtrado, por isso, aplicar um fluxo de alimentagdo com uma baixa vazao acaba
inviabilizando o processo. Para tal, utilizam-se membranas cerdmicas de mddulo
tubular, o que permite uma maior velocidade de escoamento. Esse mdédulo pode
possuir um unico canal, ou multicanais, que favorecem um regime de escoamento
turbulento (EL RAYESS; MIETTON-PEUCHOT, 2014).

Para minimizar o fouling e manter o fluxo de permeado, El Rayess et al.,
(2011) relatam que o processo deve operar abaixo do fluxo critico, sendo que este
consiste no maior fluxo de permeado obtido sem sua reducdo com o tempo. A
Tabela 4 apresenta valores de fluxo de permeado obtidos por diferentes autores
para filtracdo do vinho branco, utilizando diferentes membranas e diferentes
tamanhos de poro.

Tabela 4 — Diferentes fluxos de permeado obtidos para diferentes membranas

Presséo Tipo de membrana Fluxo médio

Goncalves, Fernandes, e Pinho (2001) 1 bar Polimérica de placas (1,0 um) 84,3 L/hm?2
Polietersulfona (0,45 pm) 226 L/hm?

Urkiaga et. al. (2002) 1,2 bar

Acetato de celulose (0,45 um) 941 L/hm?2
Oliveira, Mendes e Barros (2006) 2 bar Ceramica tubular (0,05 um) 150 kg/hm?
Pinto et. al. (2008) 5 bar Ceramica tubular (0,1 pm) 168 kg/hm?

Fonte: Autora (2018).
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Tanto 0s processos convencionais de filtracdo quanto os processos de
separacdo por membranas apresentam suas vantagens e desvantagens. Deste
modo, faz-se necessaria a realizacdo de um estudo mais aprofundado sobre os
métodos propostos, a fim de selecionar o que possui uma melhor eficiéncia e

também uma melhor viabilidade econdmica.

2.3 COMPARACAO DOS METODOS DE FILTRACAO POR TERRA DIATOMACEA
E FILTRACAO POR MEMBRANAS

De acordo com a Portaria n°® 229 do Ministério da Agricultura, Pecuaria e
Abastecimento (BRASIL, 1988), alguns parametros sao requeridos ao produto final,
independente ao tipo de filtracdo utilizada. Para o vinho de mesa, que engloba
também vinhos frisantes, finos e comuns, os parametros necessarios encontram-se

na Tabela 5.

Tabela 5 — Composicdo do produto final exigida por legislacéo

Parametro Maximo Minimo
Seco 40 -
AcUcares totais (g/L) Meio Seco 25,0 4,1
Doce ou Suave 80,0 251
Alcdol etilico (Gay Lussac) a 20°C 14,0 7,0
Acidez total (meqg/L) 130,0 55,0
Acidez volatil (corrigida) (meg/L) 20,0 -
Sulfatos totais, em sulfato de potéssio (g/L) 1,0 -
Anidrido sulfuroso total (g/L) 0,25 -
Cloretos totais, em cloreto de sadio (g/L) 0,20 -
Cinzas (g/L) \ﬁnho comum pranco - 1,3
Vinho fino e especial branco - 1,0

Fonte: Adaptada de BRASIL (1988).

Embora ndo exista um parametro especificado pela legislacdo para a
turbidez do vinho, é a primeira caracteristica observada e exigida pelos
consumidores. A Tabela 2 (apresentada na Secdo 2.1.2.2) indica os limites de
turbidez considerados aceitaveis de acordo com Ribéreau-Gayon et al. (2006).

Cristofoli (2016) realizou ensaios de filtracdo utilizando os métodos
convencionais e 0 processo de separacdo de membranas. Comparou os diferentes

meétodos utilizados pelas vinicolas como trasfega, centrifugacao, filtracdo com terra
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diatomacea e filtracdo tangencial com membrana polimérica. Os resultados obtidos

encontram-se na Tabela 6.

Tabela 6 — Resultados experimentais obtidos pela autora

Etapa Tempo (h) Produto final (L/h) Turbidez (NTU)
Trasfega 3,2 19.000 337,0
Centrifugacao 10,7 6.000 15,8
Filtracdo terra diatomacea 7,85 8.880 4,2
Filtracdo membrana polimérica 12,3 291,6 0,45

Fonte: Adaptada de Cristofoli (2016).

Para tal estudo, a autora utilizou 56 kg de terra diatomacea para filtrar
60.000 litros de vinho branco e concluiu que — apesar da grande quantidade de
material filtrante — a filtracdo foi ineficiente em termos de turbidez. Além disto,
ressalta-se que tal método requer um descarte adequado do residuo gerado, visto
gue este é maléfico ao meio ambiente.

A autora também utilizou uma membrana polimérica de fibra oca, com uma
area filtrante de 24 m?2, ap0s os métodos convencionais para obter a limpidez
desejada. Com os valores de turbidez obtidos pelas filtragbes convencionais, faz-se
necessario uma etapa adicional para clarificar o vinho, pois 0 mesmo nao atingiu os
valores aceitaveis (< 1,1 NTU) segundo Ribéreau-Gayon et al. (2006).

A utilizacdo de membranas poliméricas so € possivel se houver antes etapas
pré-clarificantes, pois sendo muito suscetivel ao fouling, o vinho precisa ter uma
guantidade de matérias solidas relativamente baixa ao entrar na membrana
(JACKSON, 2008).

Visto que estas possuem limitacbes e a necessidade de otimizacdo de
etapas do processo, é proposta a substituicdo dessas etapas por uma Unica etapa
de microfiltrag&o tangencial com membranas ceramicas.

A autora realizou testes para determinar o fluxo de permeado médio das
membranas selecionadas a pressao de 1 bar, os resultados encontram-se na Tabela
7. A MCM apresentou os maiores valores de fluxo hidraulico. Isso se deve ao
tamanho de poro (aproximadamente 5,0 pum), e a presenca de multicanais que

permitem um escoamento turbulento.
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Tabela 7 — Propriedades de transporte obtidas para cada membrana

Confiauracio Membrana Fluxo de permeado Permeabilidade
gurag médio (L/hm?) hidraulica (L/hm?bar)
Alumina (MA) 108,3 135,8
Alumina com
Monocanal tratamento térmico 152,1 192,4
(MA-1450)
Mulita (MM) 98,6 102,5
Dioxido de Zircbnio e
Multicanal dioxido de Titanico 3.496,6 2045,9
(MCM)

Fonte: Adaptada de Cristofoli (2016).

Os resultados obtidos pela autora assemelham-se aos encontrados por El
Rayess et al. (2012), que realizaram estudos com uma membrana de diéxido de
zircbnio e dioxido de titdnio com 44 canais e tamanho de poro aproximado de 0,2
UM, e obtiveram uma permeabilidade de 1.050 L/m2hbar, assim corroborando os
resultados encontrados por Cristofoli (2016).

Os fluxos médios de agua e permeado de vinho branco obtidos pela autora
encontram-se na Tabela 8. Pode-se observar que o fluxo de vinho reduziu
consideravelmente quando comparado ao fluxo de agua obtido antes dos ensaios.
Essa reducéo deve-se a presenca de matérias organicas no vinho, que promovem o
fouling (PINTO et al. 2008). Apds a limpeza das membranas, o fluxo de agua foi
recuperado e até alcangou valores superiores aos iniciais, podendo comprovar que o

fouling causado é reversivel.

Tabela 8 — Fluxos médios obtidos para as diferentes membranas

Membranas
MA MA-1450 MM MCM
Fluxo de &gua antes da MF (L/m2h) 126,9 164,0 80,0 517,3
Fluxo de vinho (L/m2h) 41,0 60,8 21,0 346,3
Fluxo de agua apds a MF (L/mzh) 72,5 103,1 39,0 406,2
Fluxo de &gua apds a limpeza (L/mzh) 144,4 175,7 88,9 520,0

Fonte: Adaptada de Cristofoli (2016).

Em comparacdo aos resultados obtidos, tem-se o estudo de Oliveira,

Mendes e Barros (2006) que utilizaram uma membrana ceramica tubular de dioxido
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de titdnio e alumina, com uma area de 0,005 m2 e um diametro médio de poro de
0,05 um, a uma pressao de 2 bar e obtiveram em seus ensaios, fluxos de permeado
de vinho de 150 kg/m2h.

Em questdes de turbidez, a Tabela 9 expde a média dos valores de obtidos
por Cristofoli (2016) nos ensaios realizados para as membranas testadas. O valor
inicial da turbidez do vinho bruto a ser filtrado foi de 720 NTU.

Tabela 9 — Valores de turbidez obtidos para cada membrana
TURBIDEZ (NTU)

MA MA-1450 MM MCM

Inicio 0,37 0,23 28,8 4,27
Meio 0,48 0,25 21,5 31,0
Fim 0,43 0,28 21,2 73,0
MEDIA 0,43 0,25 23,8 36,1

Fonte: Adaptada de Cristofoli (2016).

As membranas MA e MA-1450 obtiveram valores excelentes de turbidez,
abaixo do padréo aceitaveis por Ribéreau-Gayon et al, (2006) para vinhos brancos
(< 1,1 NTU).

Contudo, a membrana MM apresentou valores muito superiores aos
aceitaveis (23,8 NTU). Isso deve-se ao tamanho do poro da membrana ser maior
gue as particulas sélidas presentes no vinho. A membrana multicanal (MCM)
também nado obteve valores aceitaveis para a turbidez (36,1). Isso pode-se atribuir
ao tipo do material utilizado ou ao formato dos poros presentes em sua
configuragcdo. Com os valores obtidos, futuramente pode-se avaliar a utilizagao das
membranas MM e MCM para filtracdo de borra, visto que para isso ndo ha a
necessidade de obter uma turbidez muito baixa (< 1,1 NTU).

Pode-se avaliar que as membranas MA e MA-1450 obtiveram os melhores
resultados de turbidez e valores aceitaveis para o fluxo de permeado. Esses ensaios
corroboram a possivel substituicdo dos processos utilizados atualmente (trasfega,
centrifugacédo, filtracdo por terra diatomacea, filtracdo por placas) por uma
microfiltracdo tangencial utilizando membranas ceramicas. Essa substituicdo propicia
uma redugdo no numero de operacdes unitarias e o tempo de processo, a perda em
volume do produto, reducdo de gastos e também a eliminacdo dos residuos solidos

provenientes da filtracdo por terras.
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2.3.1 Viabilidade econdmica

Os Estados Unidos lideraram o mercado mundial de produgéao de diatomita,
cerca de 770 mil toneladas em 2013, correspondendo a aproximadamente 36% da
producdo mundial, seguido pela China (cerca de 420 mil toneladas por ano, 19,6%)
e pela Dinamarca (cerca de 325 mil toneladas por ano, 15,1%) (KLEIN, 2014).

A producdo brasileira de terra diatomécea no ano de 2013 foi de 1,9 mil
toneladas, ndo sendo o suficiente para atender o mercado interno (31 mil toneladas).
E necessario importar de paises como o México (67%), Argentina (20%), Estados
Unidos (4%), Austria (3%) e China (3%) (KLEIN, 2014; FRANCA, LUZ, INFORCATI,
2005).

Segundo Klein (2014), a comercializacdo de diatomita em 2013 para
utilizacdo como agente de filtracdo foi de 855 toneladas (45% da producéo total
brasileira). O estado da Bahia € o maior produtor de terra diatomacea do pais, sendo
gue cerca de 85% sao destinados a clarificacdo de vinhos, cervejas, Oleos, entre
outros.

Em 2012, o preco médio para importacdo dos Estados Unidos de diatomita
para aplicacdo em processos de filtracdo foi de 274 dolares por tonelada. J&4 em
2015, esse valor subiu para cerca de 310 dodlares por tonelada. Esses valores nao
abrangem taxas de transporte e impostos (CRANGLE, 2016).

De acordo com Goulart (2010), em média cada ciclo de filtracdo utilizando
terra diatomacea filtra e clarifica 1.000,000 litros de cerveja, utilizando 800 quilos
deste material filtrante. J& para a filtracdo de vinhos, informacgdes sobre a quantidade
de material filtrante s&o escassas.

Levantamentos realizados pela Blue Tech Research (2015), modulos de
membranas poliméricas para tratamento de aguas em geral tem sido vendidos por
35-50 US$/m2 de membrana. Ja os médulos de membranas cerdmicas custam o
dobro do preco, cerca de 100 US$/m2. De acordo com Nandi, Uppaluri, Purkait
(2008), baseado nos precos dos materiais ceramicos, o custo estimado seria de 130
US$/m2. Mesmo com o valor mais elevado, elas possuem condigbes de operagao
mais flexiveis que as membranas poliméricas e, se adequadamente operadas,

podem ter uma vida util de 20 anos.
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3 MATERIAIS E METODOS

Para avaliar os objetivos gerais e especificos apresentados, fez-se 0 uso da
metodologia de um programa experimental. Essa metodologia consistiu na analise
do comportamento de um objeto de estudo, neste caso o vinho branco, sob a
influéncia de diferentes variaveis em condi¢cées controladas, com a finalidade de

observar os resultados inferidos no objeto.

3.1 MATERIAIS

O objeto de estudo deste trabalho foi o vinho branco seco, denominado
como vinho bruto, coletado em uma vinicola localizada na cidade de Bento
Goncalves.

O vinho filtrado por terra diatomacea para a realizacdo das comparacdes dos
resultados obtidos foi cedido pela mesma vinicola apés a filtracdo do mesmo. O
vinho filtrado pelas membranas foi coletado apos a etapa de fermentacdo alcoolica
do processo.

As membranas ceramicas utilizadas foram disponibilizadas pelo Laboratoério
de Pesquisas em Quimica de Materiais (LPQM) da Universidade de Caxias do Sul,
do fornecedor Tecnicer Ceramica. A membrana MA n&o sofreu nenhum tratamento
térmico e foi utilizada pela primeira vez neste ensaio. J& a membrana MA-1450 foi
submetida a um tratamento térmico de 1450 °C e j& havia sido utilizada

anteriormente. Suas especificacdes encontram-se no Quadro 2.

Quadro 2 — Membranas a serem utilizadas no procedimento experimental

. . .. . | Dia : Ar .
Configuracéo| Codificagao .|ametro Comprimento | .. ea Material
interno filtrante
MA 21 cm 52,78 cm2| Alumina (Al,O5)
Monocanal 0,8cm Alumina (Al,O5)
MA-1450 20,5cm | 51,52 cm? | tratamento térmico
1450 °C

Fonte: Autora (2019).
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3.2 PROGRAMA EXPERIMENTAL

O programa experimental elaborado para este trabalho consistiu na
avaliacdo da influéncia da substituicdo da filtragcdo por terra diatomacea pelo
processo de separacdo por membranas de microfiltragdo ceramicas, a fim de
comparar os parametros finais obtidos pelos dois processos. A Figura 10

esquematiza as etapas determinadas no programa experimental realizado.

Figura 10 — Diagrama do programa experimental realizado
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Fonte: Autora (2018).

Os efeitos causados nas membranas, 0 comportamento do processo ao
longo do tempo, o fluxo de permeado obtido e o comportamento na qualidade do

vinho filtrado também foram avaliados.

3.3 METODOLOGIA

O vinho bruto foi armazenado em um tanque de abastecimento onde sera
bombeado até o modulo contendo a membrana, passando por um manémetro para
0 controle da presséo de alimentacdo. O permeado foi recolhido em um recipiente
separado e o concentrado recirculado para o tanque de abastecimento, a fim de

simular um estado estacionario.
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A Figura 11 mostra a representacdo esquematica do processo de
microfiltracdo tangencial utilizando membrana ceramica realizado no Laboratério de

Pesquisas em Quimica de Materiais (LPQM).

Figura 11 — Diagrama esquematico do processo experimental
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Fonte: Autora (2018). Legenda: (1) tanque de abastecimento; (2) bomba; (3) médulo da
membrana; (4) permeado; (5) mandmetro e (6) valvula.

A vazéo do sistema de filtracao foi controlada através da medicéo do volume
fitrado com uma proveta, durante um periodo de 10 minutos, em triplicata, com o
auxilio de um crondmetro. A pressao aplicada foi controlada diretamente no
mandmetro de pressao hidrostatica (em bar), variando a mesma de 0,5 a 2,5 bar. O
volume coletado — em mL — foi convertido para litros (L), 0 tempo — em minutos —
convertido para horas (h) e com a area da membrana (em m?), foi calculado o fluxo
de permeado (L/mz2h).

A primeira determinacdo realizada foi permeabilidade hidraulica das
membranas (L) utilizando agua destilada, variando a presséo de 0,5 a 2,5 bar, a fim
de obter a melhor pressao de operacao que permita um bom fluxo de permeado. Em
seguida, a permeabilidade utilizando o vinho bruto também foi determinada para as

mesmas pressdes da agua.
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A permeabilidade hidraulica pode ser definida como a capacidade de
permeacdo da membrana a agua pura, ou seja, a quantidade de permeado por
unidade de tempo por unidade de area superficial por unidade de presséao aplicada.

Determinada através da inclinacdo da reta resultante da representacao
gréfica do fluxo de permeado com &gua destilada (Jp) em funcdo da pressao
aplicada, de acordo com a Equacao 4.

Jp = L, x AP 4)

Onde:
J, = fluxo de permeado da agua (L/m2h);
AP = pressao aplicada (bar);

L, = permeabilidade hidraulica (L/m2hbar).

Apés a determinacdo da melhor pressdo de operacdo para o processo, foi
realizado um procedimento de limpeza quimica nas membranas, a fim de recuperar
o fluxo de permeado obtido. A limpeza procedeu-se da seguinte forma:

a) primeiramente o sistema foi enxaguado com agua sem a aplicacdo de
pressdo para a remocdo das matérias solidas residuais provenientes do
vinho e apds, uma presséao de 3 bar foi aplicada para uma limpeza inicial dos
poros;

b) apés, uma solucdo aquosa de hipoclorito de sédio a 20 % (v/v) foi
recirculada no sistema por um periodo de tempo, a uma pressao de 3 bar;

C) em seguida, o sistema foi alimentado com uma solu¢ao aquosa de hidroxido
de sodio a 1 % (m/v) e recirculada por um periodo de tempo sem pressao e
apos a uma pressao de 3 bar, a fim de remover o resto de contaminantes
organicos;

d) por fim, o sistema foi alimentado com &gua destilada para a remo¢édo dos
solventes alcalinos utilizados anteriormente. A recirculacdo da agua deu-se

até a agua de enxague atingir um pH entre 5,0 e 7,0.

Apés a limpeza das membranas, a determinacdo da permeabilidade
hidraulica utilizando agua destilada foi determinada novamente a fim de analisar se o

fouling causado na membrana € reversivel ou irreversivel.
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Se as condi¢gdes iniciais do fluxo de permeado de agua forem
reestabelecidas, o sistema esta apto para seguir novos ensaios. Caso contrario, uma
limpeza com uma solucdo aquosa de acido citrico 1 % (m/v) € realizada. Essa
limpeza é possivel devido a alta resisténcia quimica que as membranas ceramicas

apresentam.

3.4 ANALISES FISICO-QUIMICAS

Ao término dos ensaios, o vinho filtrado pelas membranas foi analisado no
laboratério da Vinicola Cooperativa Aurora, em duplicata, de acordo com o0s
parametros requisitados pela Portaria n® 229 do Ministério da Agricultura, Pecuéria e
Abastecimento (BRASIL, 1988).

Essas analises também foram realizadas para o vinho bruto e para o vinho
filtrado por terra diatomacea. Mesmo ndo sendo requeridos pela norma, 0s
parametros como pH e turbidez também foram analisados. O Quadro 3 mostra o

método de andlise para cada parametro requisitado.

Quadro 3 — Métodos de analise dos parametros requisitados

Parametro Método de andlise
H Potenciométrico. Medidor de pH calibrado com
P solucdes padréode pH2e 4
Turbidez Determinada através de um turbidimetro, onde a amostra €
(NTU) colocada diretamente na célula do aparelho
Densidade : . : »
Determinada através de uma balanca hidrostatica.
(kg/m3)
Acucares totais . : , . : ~
(g/L) Método Fehling, titulometria de oxi-reducéo.
Alcéol etilico oA . . A »
Destilagao realizada em um destilador eletrénico automaético.
(Gay Lussac)
Acidez total i . " o
Método titulométrico acidimétrico.
(meqg/L)
Acidez volatil e . : , ~
(meg/L) Destilacéo direta (Cazenave-Ferré) seguida de titulagéo.
Anidrido sulfuroso total . . . .
(g/L) Método Ripper, titulometria.

Fonte: Autora (2019).
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3.5 ANALISE ECONOMICA

Para fins comparativos, os custos para compra de terra filtrante e descarte
da mesma foram cedidos por uma vinicola localizada na cidade de Bento Gongalves.
Os valores apresentados neste trabalho aplicam-se apenas a esta determinada
empresa, a fim de poder realizar um estudo mais aprofundado da viabilidade
econdmica para ambos os processos de filtragcdo apresentados no projeto. As

informacgoes foram divulgadas com a autorizagcdo da empresa.
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4 RESULTADOS E DISCUSSOES

Neste capitulo estdo apresentados o0s resultados obtidos nos ensaios
executados e também uma andlise e discussdo destes, além de informacdes

adicionais necessarias para o trabalho em questao.

4.1 FLUXO DE PERMEADO E PERMEABILIDADE HIDRAULICA

A caracterizacdo das membranas consistiu na determinacéo e verificagao
experimental do fluxo de permeado com agua destilada, permeabilidade hidraulica e
o fouling causado.

Existem diversas maneiras de produzir as membranas, deste modo, mesmo
gue o material utilizado seja 0 mesmo, membranas de diferentes fabricantes podem
apresentar uma estrutura distinta — como espessura, tortuosidade, porosidade —.
Tais variacfes estruturais repercutem nas caracteristicas de cada membrana,
alterando, por exemplo, o fluxo de permeado, permeabilidade hidraulica e o fouling.

O controle do fluxo de permeado de acordo com a presséo aplicada para
ambas as membranas foi realizado em ftriplicata. Esses resultados estéo

apresentados na Figura 12.

Figura 12 — Grafico referente ao fluxo de permeado em funcado da presséo hidraulica
para as membranas MA e MA-1450
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Fonte: Autora (2019).

Conforme apresentado na Figura 12, a diferenca de fluxo obtido para as

membranas da-se em fungdo ao tratamento térmico que a membrana MA-1450 foi
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submetida, que acarretou em uma reorganizacao da estrutura interna da membrana
durante a sinterizagdo. Esta reorganizagdao tende a ocasionar uma redugdo no
tamanho dos poros devido a coalescéncia dos mesmos, assim, reduzindo o fluxo de
permeado (ROMANO, PANDOLFELLI, 2006).

O comportamento do fluxo em relacédo a pressédo transmembrana aplicada é
linear, ou seja, quanto maior a pressdo no sistema, maior sera o fluxo de agua
obtido. Essa afirmacédo so pode ser feita em relacdo a agua pura destilada, pois em
sua composicdo néo ha a presenca de sujidades e particulas que possam bloquear
0s poros da membrana.

A permeabilidade hidraulica das membranas é obtida através do coeficiente
angular da reta, sendo 336,58 L/m2hbar e 9,296 L/m2hbar para as membranas MA e
MA-1450 respectivamente. Isto indica que a membrana MA apresenta, a principio,
uma eficiéncia operacional superior a membrana MA-1450, visto que esta permite a

filtragcdo de permeado com um fluxo mais elevado.

4.2 FLUXO DE PERMEADO COM VINHO

A fim de obter a melhor pressdo para operar o sistema, foi determinado o
fluxo de permeado com o vinho — em duplicata — para todas as pressdes testadas
com agua, como mostra a Figura 13. A pressdo de operacao escolhida foi aquela

gue obteve um valor de fluxo que mais se aproximou ao fluxo obtido com agua.

Figura 13 — Grafico referente ao fluxo de permeado obtido para o vinho bruto para as
membranas MA e MA-1450
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Fonte: Autora (2019).
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Apés analisar os resultados obtidos, a pressdo de operacdo escolhida foi de
1,5 bar (que obteve um fluxo de 95,30 L/m2h) para a membrana MA e 2,5 bar (que
obteve um fluxo de 10,75 L/m2h) para a MA-1450. O declinio de fluxo apresentado
para a membrana MA ap0s a pressao de 1,5 bar, da-se devido a uma aceleragcéo do
fouling, pois quanto maior a presséo aplicada, mais rapido ird ocorrer o depésito de
matéria nos poros da membrana.

Comparando as Figuras 12 e 13, pode-se observar uma diferenca nos fluxos
de permeado obtidos. Isso ocorre visto que o vinho bruto — que possui uma matriz
muito complexa — possui em sua composicao a presenca de particulas que acabam
causando uma reducdo no fluxo. Nos casos em que o sistema € alimentado com
uma solugéo (e ndo um composto puro), inicialmente o fluxo tem um comportamento
linear e a medida que ocorre um aumento na pressao, este sofre uma reducao. Essa
reducdo da-se devido a polarizacdo por concentracdo, ou seja, ha uma maior
concentracdo de espécies retidas proximo a superficie da membrana. Dessa
maneira, a certo valor de pressao — variavel para cada tipo de membrana — acarreta
em um aumento na resisténcia ao transporte. Para o caso da membrana MA-1450, a
pressdo que ocasionaria uma reducdo no fluxo corresponde a um valor maior que
2,5 bar, visto que para os valores ensaiados, o fluxo apresentou-se linear.

Apds a determinacdo da melhor pressdo de operacdo para as duas
membranas, as amostras foram filtradas e o volume necessario para a realizacao

das analises foi coletado em duplicata e em dias diferentes.

4.3 ANALISE DO FOULING

O fouling é a principal causa do declinio do fluxo de permeado e da perda de
gualidade do produto obtido, e pode ser explicado por diversos fenbmenos, sendo
alguns deles: os depdsitos inorganicos, também denominados de scaling, a
adsorcdo de moléculas organicas pelas membranas; uma deposicdo de particulas
coloidais; o crescimento microbiano causado pela adesdo e aumento de bactérias na
superficie da membrana - também denominado biofouling. No sistema de
membranas, esses fendbmenos podem ocorrer individualmente e também
simultaneamente, dependendo da solucéo alimentada na mesma (BAKER, 2012).

Para a pressdo de operacdo selecionada, em ambas as membranas foi
analisado o fouling causado. Os resultados obtidos sédo apresentados na Figura 14.
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Figura 14 — Grafico referente ao fluxo de permeado de vinho para as membranas
MA e MA-1450 para analise do fouling
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Fonte: Autora (2019).

Conforme apresentado na Figura 14, nas pressfes de operacao
selecionadas para cada membrana, o controle do fouling foi realizado durante um
periodo de 40 minutos, com a coleta de fluxo de permeado obtido a cada 5 minutos.
Pode-se observar que, para ambas as membranas o fouling néo foi significativo,
sendo ele mais acentuado para a membrana MA do que para a membrana MA-1450.
Isso ocorre devido ao tratamento térmico que essa foi submetida, pois com a
reducdo no tamanho de seus poros, o fouling ndo da-se tdo intenso.

A causa e prevencao desse fouling depende muito da solucdo de
alimentacdo do processo. Ele ocorre na maioria dos PSM e nao pode ser
desprezado, visto que é o maior limitante para a utilizacdo deste tipo de filtragc&o.
Contudo, pode ser amenizado com a escolha adequada das condi¢des de operacéo
e também com a realizacdo de uma limpeza periddica das membranas.

Apés os ensaios de microfiltracdo com o vinho bruto, as membranas
passaram por uma limpeza quimica. Em seguida, uma analise do fluxo de permeado
com agua destilada foi realizada novamente, a fim de determinar a reversibilidade do
fouling causado nas membranas, baseado na recuperagdo ou nédo do fluxo de

permeado. Os resultados encontram-se na Figura 15.
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Figura 15 — Grafico do fluxo de agua recuperado apos a limpeza das membranas
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Fonte: Autora (2019).

Pode-se observar na Figura 15 que para a membrana MA-1450, apo0s a
realizacdo da limpeza quimica o fluxo de permeado foi recuperado e até alcancou
valores superiores ao inicial (cerca de 238% de recuperacdo do fluxo). Essa
recuperacao superior ao fluxo inicial obtido para a membrana pode ser explicada
devido ao tratamento térmico que a mesma foi submetida, o que acaba causando
um fouling mais superficial nos poros da membrana.

Ja para a membrana MA, o fluxo foi recuperado parcialmente (cerca de 59%
de recuperacdo de fluxo), contudo, isso nao significa que o fouling é irreversivel.
Pelo fato da membrana MA ser nova e nunca utilizada anteriormente, acredita-se
gue ao aplicar pressdo no médulo a membrana sofreu uma compactacao.

Essa compactacdo da-se devido a uma deformacdo mecénica presente na
matriz da membrana. Essa deformacgé&o ocorre em operacdes onde a for¢ca motriz do
processo € a utilizacao de pressao. Assim, a estrutura da membrana torna-se mais
densa, o0 que acarreta em uma reducado no fluxo de permeado (PERSSON, GEKAS,
TRAGARGH, 1995).

De acordo com Diel (2010), essa reducao do fluxo de permeado com agua
destilada, quando operado em regime de refluxo total, ocorre devido ao
adensamento da estrutura da membrana, em virtude da aplicacdo de uma presséao
mais alta que a pressao de operacao ideal. Quanto maior a pressdo, maior sera a

reducao do fluxo e maior o fendbmeno de compactacao, explicando assim a auséncia
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de recuperacao total do fluxo de permeado com agua destilada apés a limpeza
guimica da membrana.

Essa compactacdo é mais presenciada em membranas poliméricas, devido
a sua estrutura organica. As membranas ceramicas ndo deveriam ceder a altas
pressodes, contudo, baseado nos dados experimentais obtidos para a membrana MA,
observa-se a ocorréncia deste fendbmeno (indicando a compactacéo da estrutura da
membrana), possivelmente devido a presenca de particulas organicas presentes em
sua estrutura e também do fato da membrana ser nova e nunca utilizada
anteriormente. Geralmente essa compactacao ocorre a pressdes hidrostaticas acima
de 4 bar, porém cada membrana possui uma estrutura singular, assim ndo podendo
prever com exatiddo uma presséo de compactacéo padréo (DIEL, 2010).

Para se afirmar com exatiddo se o fenébmeno ocorrido na membrana foi uma
compactacao ou se o fouling realmente é irreversivel, seria necessario realizar uma
microscopia eletronica de varredura (MEV) na estrutura interna da mesma, a fim de

realizar uma autopsia precisa do ocorrido.

4.4 ANALISE DA VIABILIDADE TECNICA

Apoés a realizacdo dos ensaios laboratoriais, o vinho bruto e os vinhos
filtrados foram encaminhados para analise das propriedades fisico-quimicas obtidas.
O vinho filtrado com terra diatoméacea pela vinicola também foi analisado, a fim de
comparar o0s resultados. Todas as amostras foram analisadas pelo mesmo
laboratério (Vinicola Cooperativa Aurora), a fim de eliminar diferencas nos métodos
de andlise. A Figura 16 apresenta as amostras filtradas em laboratério e os
resultados das analises fisico-quimicas estédo apresentados na Tabela 10.

Figura 16 — Amostras filtradas em laboratorio
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Fonte: Autora (2019). Legenda: (1) Vinho bruto; (2) Vinho filtrado
pela membrana MA; (3) Vinho filtrado pela membrana MA-1450.
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Tabela 10 — Comparativo das andlises fisico-quimicas das amostras

Amostra/ Vinho MA E:j:ljo MA-1450 Eaedsrvz?:g Terra
Parametro bruto (média) MA (média) MA-1450 diatoméacea
Densidade (kg/m3) 994,5 995,05 0,071 994,25 0,354 995,1
Alcool (% vIv) 9,78 9,5 0,212 9,42 0,099 9,4
Acidez total (meg/L) 86 88 0,0 81 1,414 88
Acidez volatil (meg/L) 1,8 2,1 0,141 1,9 0,141 2,5
Anidrido sulfuroso (g/L) 0,040 0,036 0,001 0,038 0,006 0,061
Actcares (g/L) 0,80 0,93 0,042 0,31 0,021 0,91
pH 3,14 3,14 0,042 3,07 0,028 3,22
Turbidez (NTU) 202 0,82 0,057 1,00 0,021 1,93

Fonte: Autora (2019).

Ao analisar os resultados obtidos para ambos os processos de filtragao,
verifica-se que ambas as membranas obtiveram todos os padrdes analiticos exigidos
por legislacdo em conformidade com o MAPA, comprovando assim a viabilidade
técnica do processo.

Os padrdes de identidade obtidos pelas andlises fisico-quimicas das
amostras filtradas pelas membranas foram muito similares entre si. Porém, o
processo de filtracdo utilizando terra diatomacea gerou um produto final com valores
da acidez volatil e anidrido sulfuroso superiores aos obtidos pela filtrag&do utilizando
membranas, que, mesmo estando de acordo com o0s parametros exigidos por
legislacdo, acabam causando uma acidez indesejada no vinho.

Em quesitos de turbidez, as membranas filtraram o vinho com eficiéncia,
obtendo valores de turbidez de 0,82 e 1,00 NTU para as membranas MA e MA-1450
respectivamente. J4 a filtrac&o utilizando terra diatomacea obteve uma turbidez final
de 1,93 NTU, nao estando de acordo com o valor aceitavel apresentado na Tabela 2
(< 1,1 NTU). A vinicola em guestdo possui uma etapa adicional de filtracdo para
atingir um valor de turbidez aceitavel para seu produto final.

Além de apresentar os melhores valores de turbidez, em quesitos de fluxo
de permeado, a membrana MA apresentou valores muito superiores aos da MA-
1450, assim, a analise a viabilidade econdmica foi realizada de acordo com os
padrbes obtidos para essa membrana.

O diagrama apresentado na Figura 17 representa as alteracdes necessarias

no fluxograma produtivo da vinicola a qual foi coleta a amostra, a fim de adequar a
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utilizacdo de membranas ceramicas no processo. Tal substituicdo, além de reduzir o
namero de operacdes unitarias presente, visa obter um produto final de qualidade

igual ou superior ao obtido com a utilizac&o do processo vigente.

Figura 17 — Diagrama do processo da vinicola onde a amostra foi coletada
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Fonte: Autora (2019).

Baseado nos resultados obtidos das analises, pode-se afirmar que o método
de filtracdo do vinho branco utilizando membranas ceramicas € tecnicamente viavel,
nao soO pelas analises obtidas do produto final, mas também pela reducédo do nimero
de operacgBes unitarias que se obtém ao substituir o processo antigo — por filtracao
com terra diatoméacea — pelo proposto neste trabalho. Ainda, destaca-se que, por ser
um sistema que néo utiliza uma matéria prima filtrante, a utilizacdo de membranas
ceramicas nao gera uma grande quantidade de residuos solidos, e os residuos
gerados por este processo seriam provenientes do vinho, ndo necessitando de um

descarte apropriado.
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4.5 ANALISE DA VIABILIDADE ECONOMICA

Com a finalidade de avaliar a viabilidade econ6mica do processo proposto,
as informacdes apresentadas a seguir foram cedidas por uma vinicola e autorizadas
a serem utilizadas neste trabalho para fins comparativos. As informacdes referentes

as membranas foram obtidas diretamente com fornecedores.

4.5.1 Andlise dos custos da filtragcdo com terra diatoméacea

Atualmente, a vinicola conta com o processo apresentado na Figura 17,
utilizando terra filtrante em duas partes do processo. Primeiramente, no filtro a
vacuo, que conta com uma area filtrante de 30 m2 e uma capacidade filtrante de
6.000 - 9.000 L/h. Esse filtro tem a finalidade de filtrar a borra grossa, a fim de
recuperar e reaproveitar o liquido limpo obtido. O tipo de terra filtrante utilizada neste
filtro é a perlita, sendo o0 mesmo utilizado no turno da manha para filtracdo da borra
do vinho branco, e a tarde para filtracdo da borra do vinho tinto. Este é abastecido
com aproximadamente 540 kg por turno, sendo utilizado principalmente nos meses
de dezembro a abril, no periodo da safra da uva.

Em uma segunda etapa do processo, ocorre a utilizacdo do filtro terra, com
uma area filtrante de 8 m2 e uma capacidade de filtracdo de 9.000 L/h. Nesse filtro,
sdo utilizadas mais de um tipo de terra diatomacea, com diferentes tamanhos de
grao, dependendo da composic¢ao do produto a ser filtrado.

Os tipos de terra utilizados e seus respectivos custos para compra
encontram-se na Tabela 11. Para fins comparativos com o mercado internacional, de
acordo com a BM&F BOVESPA (2019), a cotacdo média do ddlar para o ano de
2018 foi de R$ 3,65 e para o ano de 2019 — considerando os meses de Janeiro a
Marco — é de R$ 3,76.

Tabela 11 — Custo das terras filtrantes

Terra filtrante Tipo Utilizacdo Custo por quilograma
Supercel Diatomacea fina R$ 6,51
FW 12 Diatomacea média _ R$ 5,90
- X - Filtro terra
Dicalite Diatomacea grossa R$ 6,05
Drenopor Diatomacea com celulose R$ 19,50
Perlitta Perlita Filtro a vacuo R$ 3,90

Fonte: Autora (2019).
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A Tabela 12 apresenta a quantidade de vinho branco filtrado por més para
0s anos de 2018 e 2019 e também a quantidade de terra diatomacea utilizada para

essa filtracao.

Tabela 12 — Consumo terra diatoméacea para filtracdo vinho branco

Periodo Quantidade filtrada (L) Terrautilizada (g/L) Consumo total (Kg)

Janeiro 966.000 0,538 519,71
Fevereiro 1.955.900 0,598 1.169,63
Marco 2.588.200 0,550 1.423,51
Abril 1.959.200 0,581 1.138,30
Maio 2.285.500 0,595 1.359,87
o] Junho 2.117.300 0,610 1.291,55
N Julho 3.478.000 0,594 2.065,93
Agosto 2.800.800 0,609 1.705,69
Setembro 2.015.900 0,604 1.217,60
Outubro 2.501.700 0,614 1.536,04
Novembro 1.627.800 0,606 986,45
Dezembro 1.182.900 0,585 692,00
TOTAL 25.479.200 7,084 15.106,28
o  Janeiro 1.211.000 0,595 720,55
§ Fevereiro 961.200 0,610 586,33
Marco 1.196.700 0,603 721,61
TOTAL 3.368.900 1,808 2028,49

Fonte: Autora (2019).

Como as quantidades de cada tipo de terra ndo sdo exatas, baseado no
consumo de terra utilizada realizou-se uma estimativa do custo necessario para o

processo em questao. Essa estimativa esta apresentada na Tabela 13.

Tabela 13 — Relacéo custo das terras com consumo

Percentual Quantidade Quantidade
Tipo utilizado utilizada 2018 Custo (R$) utilizada 2019* Custo (R$)
(%) (Kg) (Kg)
Diatomacea fina 40 39.366,75 5.282,19
Diatomacea média 30 26.738,12 3.590,43
. - 15.10628 ———— 2.02849 ——m—
Diatomacea grossa 20 18.278,60 2.454.47
Diatomécea celulose 10 29.457,25 3.955,56
Perlita** 100 129.600,00  505.440,00 32.400,00 126.360,00

TOTAL 144.706,28  619.250,71 34.428,49 141.642,64

* Referente aos meses de Janeiro a Marco;
** Considerando a utilizacdo de 540 Kg por dia, e 20 dias uteis no més;
Fonte: Autora (2019).
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Como demonstra a Tabela 13, uma estimativa do custo do processo de
filtracdo utilizando terra diatomécea para o ano de 2018 foi de R$ 619.250,71. Essa
estimativa ndo abrange funciondrios ou equipamentos, apenas a matéria-prima
necessaria para a filtracao.

Além do custo elevado que o processo de filtracdo por terra possui, a
mesma também necessita de um descarte adequado, realizado por uma empresa
terceirizada, que conta com um custo aproximado de R$ 53,00 por tonelada. Os

dados referentes a esse descarte estdo apresentados na Tabela 14.

Tabela 14 — Quantidade de residuo gerada e custo para descarte

Periodo  Residuo descartado (T) Custo paradescarte

Janeiro 42,06 R$ 2.228,92

Fevereiro 51,64 R$ 2.736,66

Margo 49,94 R$ 2.646,56

Abril 43,88 R$ 2.325,38

Maio 39,62 R$ 2.099,60

® Junho 30,60 R$ 1.621,54

& Julho 24,92 R$ 1.320,76

Agosto 20,68 R$ 1.095,78
Setembro 17,32 R$ 917,70
Outubro 14,72 R$ 780,16
Novembro 11,94 R$ 632,56
Dezembro 7,96 R$ 421,62

TOTAL 355,23 R$ 18.827,19

o Janeiro 40,64 R$ 2.153,66

é‘ Fevereiro 97,63 R$ 5.174,39

Marco 99,82 R$ 5.290,20

TOTAL 238,08 R$ 12.618,24

Fonte: Autora (2019).

Destaca-se que os residuos gerados saem do processo misturados, néo
sendo possivel realizar a sua separacao. Deste modo, o residuo descartado conta
com a presenca de terra diatomacea, perlita e, também, residuos da borra filtrada.

Em questbes de descarte do material filtrante, o custo para o ano de 2018 foi
de R$ 18.827,19. Ainda, pode-se afirmar que a vinicola em questado apresentou um
gasto total no ano de 2018 de aproximadamente R$ 638.077,90 apenas com o
processo de filtracdo por terra, desde a compra da matéria prima, até seu descarte

final.
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Além do alto custo, o processo em questdo também gera uma quantidade
elevada de residuos (355 toneladas/ano), que mesmo com descarte adequado,
acaba impactando o meio ambiente. Em contrapartida, a filtracdo por membranas

possui uma menor geracao de residuos e assim, um menor impacto ambiental.

4.5.2 Analise dos custos da filtracdo com membrana ceramica

A empresa em questao opera com um filtro terra de vazao 9.000 L/h, com
uma area filtrante de 8 m2. A membrana MA apresentou uma vazao de 0,503 L/h,
para uma area filtrante de 0,005278 m? (a pressdo de 1,5 bar e fluxo de 95,30
L/m2h). Baseado nesses dados, a drea da membrana utilizada foi redimensionada a
fim de atender a vazao utilizada pela empresa. Com a érea filtrante necessaria, foi
solicitada uma cotacdo ao fornecedor, de acordo com as especificacbes que a

empresa possui. Essas especificacfes estdo apresentadas na Tabela 15.

Tabela 15 — Especificacbes para a membrana MA
Especificacdes

Fabricante Tecnicer
Tipo Ceramica de Alumina (Al,O3)
Vida util 15 anos
Valor R$ 381.150,00
Tamanho do poro 0,5 ym
Diametro do tubo 30 mm
Comprimento do tubo 1000 mm
Area filtrante do tubo 0,09425 m?
Area filtrante necesséria 100 m2
Numero de tubos necessarios 1100
Quantidade de tubos por médulo 50
Quantidade de mdédulos 22

Fonte: Autora (2019).

Além dos modulos contendo as membranas, para o funcionamento do
processo é necessario uma bomba. A mesma foi selecionada de acordo com a
vazdo requerida e a norma necessaria de acordo com o tipo de produto a ser

filtrado. As especificagcbes da mesma encontram-se na Tabela 16.
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Tabela 16 — Especificacdes para a bomba
Especificacbes

Fabricante Ingersoll Rand / ARO
Tipo Penumaética de duplo diafragma
Modelo EXP 1" - Sanitaria FDA
Vida atil 10 anos
Valor R$ 21.810,00
Vazao maxima 12.264 L/h
Pressdo maxima 8,3 bar
Diametro méaximo de solidos 3,2mm
Codificagdo SD10R-CSS-STK-B00
Carcaca central (motor) Polipropileno branco
Carcaga umida (fluido) Aco Inoxidavel 316L eletropolido
Esferas e Diafragmas Teflon (PTFE)

Fonte: Adaptada de ARO (2019).

A andlise econbmica para esse processo de filtracdo ndo contou com
funcionarios necessarios para operar 0os modulos e também ndo levou em
consideracdo os solventes necessarios para realizar a limpeza das membranas. A
andlise realizada foi primordial, baseada num levantamento dos equipamentos
necessarios para implantar o sistema de filtragcdo proposto (membranas e bomba), a
fim de comparar com os custos estimados para a operacdo do sistema de filtracédo

por terra.

4.5.3 Comparagéo dos custos do processo de filtragdo com terra diatoméacea

e filtragdo utilizando membranas ceramicas

Baseado nos custos obtidos para operar o sistema de filtracdo por terra —
para o0 ano de 2018 — e os dados obtidos pelos fornecedores das membranas e da
bomba, é possivel estimar e comparar os custos aproximados para ambos 0s

processos, conforme mostra a Tabela 17.

Tabela 17 — Custo estimado para ambos os processos de filtracao

Processo Custo estimado
Filtragéo por terra diatomacea R$ 638.077,90 ¥
Filtrag&o por membranas ceramicas R$ 402.960,00 @

Fonte: Autora (2019).
@ Estimado a partir do custo para compra e descarte de terra filtrante;
@ Estimado a partir do custo para compra das membranas e da bomba,;
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Uma comparacéo dos custos estimados apresentados na Tabela 17 mostra
gue o valor necessario para implantar o processo proposto neste projeto € inferior ao
custo estimado para operacdo do sistema utilizando terras filtrantes. Assim, o0s
custos necessarios para operar o processo de filtracdo utilizando terras no periodo
de um ano cobriria o valor necessario para implantar o sistema de filtrac&do utilizando
membranas.

Lembrando que estes custos com a compra da membrana MA e da bomba
nao seriam anuais, mas sim de acordo com a vida util dos mesmos (15 anos para as
membranas e 10 anos para a bomba, segundo os fornecedores). Os custos anuais
para o sistema proposto seriam provenientes apenas dos custos com manutencao e
limpeza dos equipamentos.

A partir da analise econdbmica realizada, é possivel afirmar que a
substituicdo do processo de filtracdo por terra diatomacea pelo processo de filtracao

utilizando membranas ceramicas é economicamente viavel.
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5 CONCLUSOES

O desenvolvimento deste projeto possibilitou uma analise mais profunda da
viabilidade da substituicdo do processo de filtracdo por terra diatomacea pela
filtracdo utilizando membranas ceramicas. Tendo em vista 0os aspectos observados,
pode-se afirmar que o processo de separacdo por membranas permite a obtencao
de um produto final com qualidade superior ao atual.

Diferentes membranas foram testadas laboratorialmente a diferentes
pressdes, a fim de selecionar a que melhor se adequou ao produto filtrado. A
membrana MA foi a que apresentou melhores condicbes de operacfes a uma
pressdo de 1,5 bar. Além disso, ao comparar as analises fisico-quimicas realizadas
nas amostras, essa membrana obteve os menores valores de turbidez e também, os
padrbes analiticos apresentaram-se de acordo com os padrbes de identidade e
gualidade do vinho estabelecido pelo MAPA.

Quando analisado em uma escala industrial, o processo de filtracdo de
vinhos conta com um elevado fluxo de produto filtrado, devido a alta demanda do
mercado. Baseado nos experimentos laboratoriais realizados, para que a membrana
MA possa ser aplicada industrialmente, uma estimativa da area filtrante necessaria
para atender a demanda atual seria de 100 m?, o que possibilitaria atender um fluxo
de 9.530,1 L/h.

Como especificado anteriormente, o processo de filtracdo por terra
diatoméacea conta com uma elevada quantidade de residuos sélidos (cerca de 355
toneladas/ano na empresa a qual obteve-se os dados utilizados neste trabalho), que
precisam de um descarte adequado, pois sdo prejudiciais ao meio ambiente. O
processo proposto neste trabalho conta com uma menor geracao de residuos, visto
gue ndo necessita de aditivos para a filtracao.

Ao realizar uma andlise econémica de ambos processos, com o custo anual
necessario para operar o sistema de filtracdo por terra diatomacea (compra e
descarte) é possivel implantar o sistema necessario para o funcionamento do
processo de filtracao utilizando membranas ceramicas.

De modo geral, ao realizar um estudo mais profundo, pode-se afirmar que o
processo de separacdo por membranas proposto para filtrar o vinho branco, além de
reduzir a quantidade de operacdes unitarias utilizadas atualmente corresponde a

uma alternativa técnica e economicamente viavel.
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APENDICE A — TABELAS REFERENTES AOS ENSAIOS REALIZADOS

Tabela A.1 — Fluxo de permeado obtido com agua destilada para as membranas MA

e MA-1450
Fluxo (L/m2h)
Presséo (bar) MA MA-1450
0,5 124,80 11,24
1,0 298,00 15,88
1,5 493,52 20,53
2,0 669,37 25,96
2,5 780,56 29,44

Fonte: Autora (2019).

Tabela A.2 — Fluxo de permeado obtido com vinho bruto para as membranas MA e

MA-1450
Fluxo (L/m2h)
Presséao (bar) MA MA-1450
0,5 52,76 3,78
1,0 74,88 4,65
15 95,30 6,1
2,0 39,71 7,55
25 38,57 10,75

Fonte: Autora (2019).

Tabela A.3 — Comparacéo dos fluxos de permeado obtidos para o vinho bruto na
presséo de operacao selecionada para as membranas MA e MA-1450

Fluxo (L/m2h)

MA MA-1450
Tempo (min) P =15bar P =25bar
5 75,33 10,52
10 70,76 10,52
15 70,76 9,35
20 66,20 9,35
25 66,20 9,35
30 66,2 8,18
35 61,63 8,18
40 61,63 7,02

Fonte: Autora (2019).
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Tabela A.4 — Fluxo de permeado com agua destilada recuperado apos a limpeza
guimica das membranas MA e MA-1450

MA MA-1450
Fluxo agua Fluxo agua % Fluxo agua Fluxo agua %
P (bar) inicial apos limpeza recuperado inicial apos limpeza recuperado
(L/m2h) (L/m2h) (L/m2h) (L/m2h)
0,5 124,80 80,55 64,54 11,24 18,02 160,32
1,0 298,00 175,85 59,01 15,88 37,19 234,19
1,5 493,52 300,65 60,92 20,53 53,46 260,40
2,0 669,37 372,12 55,59 25,96 68,57 264,14
2,5 780,55 448,14 57,41 29,44 80,20 272,42

Fonte: Autora (2019).



