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RESUMO

Producéo de biogas a partir de vinhaga concentrada

O Brasil é o segundo maior produtor de etanol do mundo. Na safra 2015/16, foram
produzidos 30,4 bilhdes de litros. Na producdo de etanol realizada no Brasil é gerado grande
volume de vinhaca, cerca de 10 a 13 litros desse residuo por litro de etanol produzido. Isso
significa uma producdo anual de cerca de 300 bilhdes de litros desse material residual. Em
funcdo disso e do risco de contaminacdo ambiental por esse material, hd necessidade de
reduzir o volume desse residuo. Com isso minimizar o custo com a gestdo desse passivo
ambiental. Isso pode ser feito mediante a concentracdo da vinhaca. Além disso, o mercado de
energia elétrica tem se apresentado com uma boa oportunidade para o setor sucroenergético.
Por esses motivos, 0 objetivo deste projeto foi a producdo de metano a partir do uso de
vinhaga concentrada. Para tal, a vinhaga concentrada foi obtida em uma usina no Estado de
Sdo Paulo que utiliza concentrador de vinhaca de mudltiplos efeitos. Utilizaram-se dois
reatores (R1 e R2) do tipo UASB (reator anaerdbio de fluxo ascendente e manta de lodo) com
capacidade para 50 L e volume reacional de 34,5 L cada. Os reatores foram operados a 38 °C,
com tempo de detencdo hidraulica de 24 horas por 103 dias. O reator R1 recebeu cargas
organicas volumétricas (COV) crescentes durante 9 fases (3,94; 3,5; 3,89; 4,66; 4,94; 5,33;
5,66; 6,08; 6,38 e 8,96 g DQO (L d)™), com DQO afluente variando de 23.927 mg L™ a
44.060 mgL™. O reator R2 operou como tratamento controle, com COV variando entre 3,83 e
4,32 g DQO (L d)™*. A avaliacéo do processo de biodigestdo anaerébia foi realizada com base
na producdo de biogas, eficiéncia de remocdo de DQO, pH, alcalinidade, concentracdo de
acidos volateis totais (AVT), concentracdo de sélidos no lodo e atividade metanogénicas
especifica do lodo (AME). R1 mostrou-se mais eficiente, com pH e alcalinidade dentro da
faixa ideal e efluente com menor concentracdo de AVT. O desempenho do processo mostrou-
se estavel, atingindo eficiéncia méxima de remocdo de DQO de 90% em R1. A maior
producdo volumétrica de biogas ocorreu concomitantemente com a maior producao especifica
de biogas, quando a DQO afluente foi de 42.003 mg L™, a producéo volumétrica de biogas
foi de 135,24 L dia™, e a producdo de biogas em relagdo a DQO removida foi de 0,362 Lbiogas
gDQOremov *. No fim do experimento, a AME de R1 foi de 1,19 gDQOcna gSTV.d?, 40%
superior a R2, que teve 0,85 gDQOchs gSTV.d™. A alta eficiéncia de remogao de matéria
organica e producéo de biogas no reator alimentado com alta concentracdo de DQO foi obtida
através da adaptacdo gradual do consorcio microbiano.

Palavras-chave: Biodigestdo anaerdbia; Metanogénese; Tratamento de efluente industrial,
Biogas



ABSTRACT

Biogas production from concentrated vinasse

Brazil is the second largest producer of ethanol in the world. In the 2015/16 crop,
30.4 billion liters were produced. In Brazil’s ethanol production, a large volume of vinasse is
generated, about 10 to 13 liters of this residue per liter of ethanol produced. This means an
annual output of about 300 billion liters of this waste material. Because of this and the risk of
environmental contamination by this material, there is a need to reduce the volume of this
waste. This will minimize the cost of managing this environmental liability. This can be done
by concentrating the vinasse. In addition, the electricity market has presented itself with a
good opportunity for the sugar-energy sector. For these reasons, the objective of this study
was to produce methane from concentrated vinasse. For this purpose, concentrated vinasse
was obtained from a mill that uses a multi-purpose vinasse concentrator in Sdo Paulo State.
Two reactors (R1 and R2) of UASB type (up-flow anaerobic sludge blanket) with capacity for
50 L and reactional volume of 34.5 L each one. The reactors were operated at 38 °C, with
hydraulic retention time of 24 hours for 103 days. The reactor R1 received increasing organic
load rate (OLR) during 9 phases (3.94, 3.5, 3.89, 4.66, 4.94, 5.33, 5.66, 6.08, 6.38 And 8.96 ¢
COD (L d)™), with affluent COD ranging from 23,927 mg L™ to 44,060 mg L. The R2
reactor was operated as a control treatment, with OLR ranging from 3.83 to 4.32 g COD (L
d)™. The evaluation of the anaerobic biodigestion process was carried out based on biogas
production, COD removal efficiency, pH, alkalinity, total volatile acid concentration (TVA),
sludge solids concentration and sludge specific methanogenic activity (SMA). R1 showed to
be more efficient, with pH and alkalinity within the ideal range and effluent with lower
concentration of TVA. The process performance was stable, achieving maximum COD
removal efficiency of 90% in R1. The higher volume of biogas production occurred
concurrently with the higher specific biogas production, when the COD was 42.003 mg L™,
the volumetric biogas production was 135.24 L day™, and the biogas production in relation to
removed COD was 0.362 Lpjogas gCODremoved'l. At the end of the experiment, the SMA of R1
was 1.19 gCODchs gTVS.day™, 40% higher than R2, which had 0.85 gCODcps gTVS.day™.
The high efficiency of organic matter removal and biogas production in the reactor fed with
high COD concentration was obtained through the gradual adaptation of the microbial
consortium.

Keywords: Anaerobic biodigestion; Methanogenesis; Industrial efluente treatment; Biogas
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1. INTRODUCAO

Um sistema de producdo é uma associacao de processos e procedimentos que resulta
em um produto final, que por sua vez deve estar acompanhado de qualidade e servir uma certa
demanda. O sistema de produgéo de etanol no Brasil movimenta 1,5% do PIB e representa
18% da matriz energética do pais, sendo o Brasil 0 maior produtor de acglcar e 0 segundo
maior produtor de etanol do mundo (CONAB, 2016).

A possibilidade de expansdo da producdo de cana-de-acUcar, aliada a demanda
aumenta gradativamente, surgindo simultaneamente a preocupacdo de qual destino o0s
residuos gerados na inddstria sucroenergética terdo, uma vez que esses rejeitos apresentam
alto potencial de toxicidade ao ambiente.

A vinhaca, principal residuo resultante da producao de etanol, é um efluente rico em
matéria organica, nutrientes minerais e agua. Devido ao seu grande teor de matéria organica, a
vinhaca apresenta alto indice de DBO (Demanda Bioquimica de Oxigénio), variando de
12.000 a 20.000 mg L™ (LAMONICA, 2004). Sendo considerada um efluente com alto teor
poluente (DAMIANO, 2005).

Hé alguns anos, que a vinhaca gerada é empregada in natura na lavoura da cana-de-
acucar, o volume aplicado varia entre 400 a 500 m3ha, de acordo com a necessidade de
nutrientes do solo (ROSSETTO, 1987; FREIRE & CORTEZ, 2000). Atua na fertirrigacio da
cana-de-actcar como fonte de potassio, pode proporcionar melhor desenvolvimento das
plantas e aumento do indice de area foliar, resultando em maior producéo de fotoassimilados e
consequentemente maior producdo de solidos sollveis pela cana-de-agicar (BARBOSA et al.,
2012).

Porém, a utilizacdo da vinhaca como fertilizante causa preocupacdo devido ao seu
alto potencial de impacto quando distribuida no ambiente, devido a suas caracteristicas de
baixo pH e elevada demanda quimica de oxigénio (DQO) podendo contaminar aguas
subterraneas e mananciais superficiais através da percolagdo ou arraste de substancias
concentradas como: potassio, manganés, ferro, entre outros (SILVA et al., 2014). Também
por possuir teor de sélidos muito baixo (de 2 a 10%), a vinhaca é composta por um grande
volume, que acarreta custos de transportes muito elevados. Por tais motivos, justifica-se a
diminuicdo do seu volume final (FREIRE & CORTEZ, 2000).

Com as atuais tecnologias disponiveis, tais residuos deixam de ser um incdémodo para

a industria e passam a ser subprodutos com alto valor agregado.
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Devido a presenca de tais compostos, faz-se possivel o uso da vinhaga para a
producdo de biogas através da digestdo anaerdbia de bactérias metanogénicas, e também
possivel recuperacdo da agua residuaria deste processo.

A biodigestdo anaerdbia da vinhaca para a producdo de metano tem-se mostrado um
processo interessante, por ser responsavel pela diminuicdo da DBO, produgdo de gas metano e
o deflavio resultante do sistema ainda pode ser utilizado como fertilizante, por ainda conter
nutrientes minerais.

Apds a biodigestdo anaerobia da vinhaca, obtem-se dois subprodutos: o biogas
oriundo da metanogénese e a &gua residudria. Em relacdo ao primeiro, suas principais
aplicagdes na industria sucroenergética sdo relacionadas a geracdo de energia a partir de
turbina a gas conjugada com gerador elétrico ou até mesmo a queima do gas em caldeira com
finalidade de geracdo de vapor para ser utilizado em outros processos dentro da
inddstria (GRANATO, 2003).

Ja o efluente liquido resultante da digestao, pode ser utilizado em outros processos na
industria, como: lavagem da cana, agua de embebicdo, limpeza e até mesmo o uso em

caldeiras, o que dependera da qualidade final desse efluente.
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2. HIPOTESES

e E possivel adaptar o consorcio microbiano responsavel pelo processo de biodigestdo
as altas concentracdes de carga organica do meio;
e A biodigestdo anaerdbia da vinhaca concentrada gerara uma maior quantidade de

metano por unidade de volume do reator quando comparada a vinhaca in natura.
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3. OBJETIVO
Producdo de biogés a partir da biodigestao anaerdbia da vinhaca concentrada;

Objetivos especificos
a) Produzir biogas utilizando vinhaca com DQO maior do que 30.000 mg L™:;
b) Analisar o rendimento e a produtividade do biogas produzido;

c) Awvaliar a composi¢do quimica da vinhaca antes e apds a metanogénese.



16



17

4. JUSTIFICATIVA

A constante expansdo da producdo de biocombustiveis é reflexo da demanda mundial
por combustiveis de fontes renovaveis que cresce dia ap6s dia. Fato é que se ndo houvesse 0
emprego das tecnologias atualmente disponiveis, a producdo de combustiveis j& seria
insuficiente para suprir a populagdo mundial. No caso do Brasil, 0 aumento da produgéo de
etanol acarreta no aumento proporcional da geracdo de residuos, como a vinhaca. Esta que
atualmente é aplicada nos canaviais por fertirrigacdo com o objetivo de aumentar a
disponibilidade de nutrientes para as plantas. Porém seu uso exacerbado pode acarretar
lixiviacdo de nutrientes e consequente contaminacdo dos lengois freaticos e mananciais. Em
funcdo disso, a CETESB publicou em 2006 a Instru¢cdo Normativa 4.231, a qual orienta e
obriga todas as usinas do estado de Sdo Paulo a apresentarem um plano de aplicacdo da
vinhaca (PAV), antes do inicio de cada safra. A normativa regulamenta a aplicacdo da
vinhaca com indice maximo de potassio correspondente a 5% da CTC (capacidade de troca
catiénica) do solo. Por essa razdo, a tendéncia é que a cada ano, a aplica¢do da vinhaca venha
a ser cada vez mais distante da usina, aumentando os gastos com distribui¢do, que ja estdo
estimados em R$ 5,09/m3, podendo tornar-se inviavel sua aplicacdo, fazendo com que as
usinas busquem novas alternativas para a destinagdo e uso da vinhaga. Diante do quadro atual,
a producdo de metano a partir da vinhaca tem-se mostrado um processo viavel para a digestdo
dos compostos organicos (diminuicdo da DQO), producédo de biogas e possivel conversdao em
energia elétrica. Além da possibilidade do reaproveitamento da agua residuaria desse processo
para aplicacdo na industria, aliada a reducéo dos impactos ambientais. A utilizacdo de vinhaca
concentrada para a biodigestdo anaerébia pode ter reflexo na diminuicdo do custo com
instalacBes e promover aumento da produtividade na producdo de metano. Com isso,
tornando essa técnica mais atraente do ponto de vista técnico-econdmico e ambiental,

permitindo assim desenvolver a atividade com mais sustentabilidade no ciclo de producéo.
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5. REVISAO BIBLIOGRAFICA

Producao de cana-de-agucar e geracao de etanol

Atualmente, o Brasil ¢ o maior produtor de cana-de-agiicar no mundo, devendo
alcancar taxa média de aumento da producdo de 3,25%, até 2018/19. Dentre os estados
produtores, Sdo Paulo € o maior produtor de cana-de-agucar no pais, com uma area plantada
de 4,8 milhdes ha. Conferindo a cana-de-aclcar, a posicdo de quarto produto de maior
importancia da atividade agropecuéria do pais (CONAB, 2016).

Dos mais diversos subprodutos derivados da cana, o aglcar e o0 etanol se destacam
economicamente. O Brasil é responsavel por mais da metade do agucar comercializado no
mundo e alcangou a producdo de 29,2 bilhdes de litros etanol na safra 2014/15 (CONAB,
2015).

A produgdo comercial de alcool no Brasil para finalidades carburantes se da pela via
bioldgica, que parte de matéria-prima agucarada, caldo de cana ou mel residual das usinas
acucareiras, a qual € submetida ao processo fermentativo e resulta entdo em alcool, o principal
produto da atividade enzimética das leveduras (LEAOQ, 2002).

No Brasil, o &lcool vem sendo usado como combustivel desde 1933 (SLAPACK;
RUSSEL; STEWART, 1986) e hoje é utilizado tanto na forma hidratado como na forma
anidro, correspondendo a 27% da composicdo da gasolina comum (CONAB, 2015).

Tal producdo de etanol resulta em inUmeros residuos, 0s quais possuem alto
potencial de se transformarem em novas fontes de combustiveis. Dentre os residuos
provenientes da industria sucroenergética que podem ser utilizados para a cogeracdo de
energia destacam-se: a palha da cana, o bagaco, os ponteiros da cana-de-agUcar, cinzas, torta
de filtro, melaco e a vinhaca (RAJESHWARI et al., 2000; RIBAS, 2006; OGATA, 2013).

Vinhaca

E o principal efluente das destilarias de alcool, também conhecida como vinhoto, vinhote,
mosto, vinasse, stillage, cachaza, vinaza, etc. E um liquido marrom escuro, 4cido, com forte
odor fétido, resultante da rapida decomposicao devida sua alta carga orgéanica. A vinhaca sai
da bica de destilacdo com temperatura aproximada em 107 °C e possui uma relacdo entre 10 e
13 litros por litro de alcool destilado (FREIRE; CORTEZ, 2000), valor este que pode alcancar

20 litros, dependendo da matéria-prima e da tecnologia empregada em seu processamento
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(WILKIE, 2008) em que todos os fatores do processo que exercem agéo direta ou indireta na
composic¢ao do vinho terdo influéncia na composicéo da vinhaga.
As principais opcbes de aproveitamento da vinhaca descritas na literatura

(PAMPLONA, 1984; HORII, BLUMER & RIBEIRO, 1999) s&o:

v Producdo de proteinas, através da fermentacéo aerdbia;

v Producdo de biogas (metano) a partir da fermentacdo anaerdbia;

v Concentracdo em torno de 60° Brix e posterior utilizacdo na producéo de fertilizantes e

racdes animais;
v" Uso agricola in natura na lavoura, em substituicdo de parte da adubacdo mineral

(fertirrigagdo).

Dentre as opcdes apresentadas anteriormente, a mais empregada atualmente € o uso
na fertirrigacdo da cana-de-acicar como fonte de potassio, que pode proporcionar melhor
desenvolvimento das plantas e aumento do indice de &rea foliar, resultando em maior
producdo de fotoassimilados e consequentemente maior producdo de solidos soluveis pela
planta (BARBOSA et al., 2012).

Todos os anos séo gerados bilhdes de litros de vinhaga e sua disposi¢do indevida em
lagos, cdrregos e lencobis freaticos pode gerar grandes impactos ambientais, principalmente
devido seu alto indice de DBO (Demanda Bioquimica de Oxigénio), responsavel pela
eutrofizacdo do sistema aquatico (SILVA et al., 2014), e devido a percolacdo e arrasto de altas
concentracdes de substancias como: ferro, manganés, potassio, aluminio, cloreto e matéria
orgénica (HASSUDA; REBOUCAS & CUNHA, 1990).

N&o obstante, a constante aplicacdo de vinhaga em excesso no solo aumenta a
salinidade do mesmo, devido sua alta concentracdo de potassio (SILVA et al., 2014), podendo
baixar o pH ao longo prazo de aplicacdo (ZOLIN, et al., 2011; PAULINO et al., 2011) e
alterar suas propriedades quimicas e fisico-quimicas (CHRISTOFOLETTI, et al., 2013).

Concentracgéo da vinhaca

Por possuir um teor de solidos baixo (de 2 a 10%), a vinhaga é composta por
um grande volume, o que acarreta custos de transportes elevados. Por tais motivos, justifica-
se a diminui¢do do volume final do efluente, sendo os principais meios de concentragdo da
vinhaca in natura empregados:

v Concentracdo mediante a evaporacédo da agua;
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v Reciclagem utilizando parte da vinhaca na dilui¢do do caldo a ser fermentado;
v Desenvolvimento de novas linhagens de leveduras que suportem altos teores de alcool
no mosto (FREIRE & CORTEZ, 2000; TONOLLI, 2006).

No processo de concentracdo de vinhaca, a &gua é removida sem perda dos sélidos,
(CHRISTOFOLETT]I et al., 2013). Um processo que pode diminuir os custos de transporte
dos caminhdes tanque, aumentando o raio de aplicacdo de vinhaca, onde a fertirrigacdo em
dutos ndo é mais viavel (ANA, 2009).

Como pode-se observar na Tabela 1, apds o processo de concentracao, o conteido de

solidos e nutrientes minerais presentes na vinhaga aumenta significativamente.

Tabela 1 - Comparativo entre a composi¢cdo da vinhaca in natura e da vinhaca concentrada

Pardmetros Vinhaca in natura Vinhacga concentrada
pH (25° C) 3,64 -4,80 42-53

Sélidos totais (g L™) 2-7 100 — 200

Sélidos volateis totais (mg L™) 4.340 -

DQO (mg L™ 20.970 13.100 — 27.500

DBO (mg L™ 13.033 75.000 - 150.000
Nitrogénio (mg L™) 148 - 1.230 2.040 - 22.200
Fésforo (mg L™) 1-190 600 - 2.980

Sulfato (mg L™) 1.186 2.020 - 18.630
Potassio (mg L™) 1.247 3.390 -23.300

Fonte: SILVA, 2012; NOGUEIRA et al., 2015.

A utilizacdo de evaporadores de mdultiplos efeitos para a concentracdo da vinhaca
tem se mostrado uma alternativa eficiente e vantajosa na recuperacdo dos compostos
organicos pelo processo de concentracdo até 60° Brix (cerca de 10 vezes). Rezende (1984)
cita que o uso da vinhaga concentrada pode ser de diferentes formas, como: Componente de
forragens, suplementos alimentares e races animais; uso direto como fertilizante, incineracéo

a cinzas e biodigestdo anaerdbia para a producgdo de metano.

Biodigestdo anaerdbia da vinhaca e producéo de metano

A formacéo de metano de forma natural tem interessado quimicos e microbiologistas
h& mais de um século, sendo o metano e o didxido de carbono os principais produtos da
fermentacdo anaerdbia de residuos organicos e materiais celulésicos (PELCZAR; CHAN &
KRIEG, 1996).

A digestdo anaerdébia é um processo bioldgico natural muito complexo em termos

quimicos e microbioldgicos, no qual o material organico é degradado anaerobiamente por



22

diferentes populacdes de micro-organismos em cooperagdo, gerando produtos finais na fase
gasosa (H,, CH4 CO;), compostos organicos valiosos na fase liquida e biosélidos
estabilizados (MCCARTY, 1982; FORESTI, 1994; ERSAHIN et al., 2011).

O uso comercial dessa fermentacdo data desde o século XIX, quando era utilizada
apenas para estabilizar os residuos organicos em tanques sépticos. Em 1911, uma companhia
australiana comegou produzir e vender gas oriundo da decomposicdo bioldgica do esgoto da
cidade. Desde entdo, gases provindos de efluentes tém sido utilizados para aquecimento e
geracdo de energia de boa parte do mundo (PATURAU, 1969).

O processo fermentativo para a producdo de biogas ocorre em diferentes fases. Em
cada fase atua um agente microbioldgico distinto, sendo o tratamento anaerébio dos efluentes
mais vantajoso em comparagao ao aerdbio, por exigir um menor consumo de energia, espaco
e produzir menor quantidade de lodo em comparacdo com as tecnologias disponiveis para
tratamento aerdbico (ERSAHIN et al., 2011). A realizacdo do processo é dada em quatro
estagios: Hidrdlise, acidogénese, acetogénese e metanogénese.

Na primeira etapa de degradacdo anaerObia ocorre a hidrélise dos compostos
organicos complexos em mondmeros basicos, através de enzimas hidroliticas. Posteriormente,
0s compostos de cadeia menor sdo oxidados por bactérias anaerdbias obrigatorias e
facultativas, originando &cidos organicos, como o &cido acético (CH3COOH) e 4cido
propiénico (CH3CH,COOH), constituindo a segunda etapa, que denomina-se acidogénese
(RITTMANN & MCCARTY, 2001; CORTEZ, et al., 2007).

Na terceira etapa as bactérias acetogénicas transformam os &cidos organicos da
etapa anterior em acetato e hidrogénio, dois grupos distintos podem ser distinguidos, baseados
em seu metabolismo: As bactérias acetogénicas hidrogenotréficas, que produzem acido
acetico, CO; e H; a partir de uma grande variedade de substratos, dentre eles acidos organicos
e alcoois, e as homoacetogénicas, que produzem hidrogénio facultativamente, ao contrario das
hidrogenotroéficas, catalisam acetato a partir de CO, e H, e sdo independentes das relagdes
sintroficas com organismos consumidores de H,. (MOSEY, 1982; RITTMANN &
MCCARTY, 2001).

Finalmente, na Gltima etapa, as arqueas metanogénicas convertem 0 acetato e o
hidrogénio em gas metano e dioxido de carbono. Esta é a fase mais lenta e controla as taxas
de conversao do processo (CANHOS & VAZOLLER, 1999).

Na figura 1 pode-se visualizar o esquema simplificado das principais fases

metabdlicas e grupos microbianos envolvidos na biodigestdo anerdbia.
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Compostos organicos complexos

(Carboidratos, proteinas, lipideos)

|  HIDROLISE

Compostos organicos simples
(acucares. aminoacidos. acido

Bactérias:
le 2: hidroliticas fermentativas
3: acetogénicas produtoras de hidrogénio

4: acetogénicas consumidoras de hidrogénio , ACIDOGENESE
Arqueas: )
5: metanogénicas utilizadoras de hidrogénio 3 ACETOGENESE

6: metanogénicas acetoclasticas

4
H, Acetato
CO,
5 6
METANOGENESE
CH4, CO2
Figura 1 - Fases metabdlicas e grupos microbianos envolvidos na biodigestdo anero6bia

fonte: Adaptado de Harper e Pohland, 1986.

Dentre 0os organismos vivos, as arqueas metanogénicas sdo as uUnicas capazes de
produzirem grandes quantidades de gas metano (CH,). Varios tipos de arqueas metanogénicas
podem ser diferenciadas com base em sua morfologia e na coloracdo de gram. Séo
encontradas em ambientes anaerobios ricos em matéria organica como: brejos, agudes, lagos,
ramen de bovinos, lodacal, dentro de digestores anaerobios, em estacfes de tratamento de
agua e efluentes, onde sdo responsaveis pela producdo de milhares de metros cubicos de gas
metano por dia (PELCZAR; CHAN & KRIEG, 1996).

A biodigestdo anaerodbia da vinhaca para a producdo de metano tem mostrado ser um

processo interessante, por ser responsavel pela remocdo da DBO de 70 a 80% e producéo de
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gas metano em torno de 0,3 a 0,5 m3 por kg de DBO e o defltvio resultante do sistema ainda
pode ser utilizado como fertilizante, por ainda conter 20% de matéria organica e nutrientes
minerais (REZENDE, 1984; VON SPERLING, 2005).

O biogas gerado possui um poder calorifico entre 5000 e 7000 kcal/m3, podendo ser
potencializado até 12000 kcal/m3, se o dioxido de carbono for removido do composto
(CORTEZ, et al., 2007).

A biodigestdo tornou-se atrativa a partir do momento que desenvolveram-se reatores
de alto desempenho e com baixo tempo de detencao hidraulico (TDH), como o caso do reator
UASB (Reator Anaerobio de Fluxo Ascendente e de Manta de Lodo), que pode ser
intensamente utilizado no caso da vinhaca (GRANATO, 2003).

A eficiéncia da biodigestdo dependera de condi¢des operacionais especificas, como:
pH, temperatura, tipo de substrato utilizado, concentracio de sdlidos e o TDH (DOLL &
FORESTI, 2010; CRUZ et al., 2010).

Segundo Von Sperling (2005), em reatores UASB, o efluente € conduzido da parte
inferior do reator por fluxo ascendente até a manta de lodo, onde 0s micro-organismos
presentes fazem a conversdo da matéria organica em CH,4 e CO,, sendo o efluente coletado na
parte superior e 0s gases gerados captados na parte central do separador trifasico.

Nacheva et al. (2009), obtiveram resultados satisfatorios ao utilizarem um reator
UASB mesofilico no tratamento de vinhaca com alimentacéo de 16 kg DBO m3dia™. Pode-se
remover mais de 90% da carga organica, separacdo de solidos e neutralizacdo do efluente
final.

Dentre as diferentes maneiras que o biogas oriundo dos processos anaerébios pode
ser utilizado, as principais citadas por Holm-Nielsen, AlSeadi & Oleskowicz-Popiel (2009)
sdo: A geracdo de calor ou vapor, a producdo de energia elétrica através da cogeracao, o uso
como combustivel para veiculos, a producao de quimicos e injecdo em redes de gas natural.

Algumas possibilidades de uso do biogas na industria sucroenergética também
podem ser citadas, como: operar turbinas movidas a gas associadas a um gerador de energia,
substituir parte do combustivel utilizado na agroindustria durante a época de colheita ou
utilizar em caldeiras para a geragéo de vapor (CORTEZ et al., 2007; SZYMANSKI et al.,
2010; CHRISTOFOLETTI et al., 2013).

Em estudo de caso realizado por Nogueira et al. (2015), calculou-se a viabilidade de
implantacdo em destilarias do processo de geracdo de energia elétrica a partir da queima de
biogas proveniente da vinhaca. Os célculos foram feitos analisando trés tipos de operacao e

cinco diferentes cenarios foram considerados, variando do mais otimista para o mais



25

pessimista (melhor e pior preco de venda de energia). A viabilidade foi encontrada em
praticamente todos os cenarios na planta estudada, com payback menor que 20 anos, para
investimento inicial de instalacgdo de uma planta para a geracdo de 1 MW de
US$ 2.122.115,38.

Portanto, o uso de vinhaca para biodigestdo apresenta um cenério promissor, no qual
0 metano, um coproduto de sua digestéo, pode ser produzido em quantidade significante para
geracdo de energia (NOGUEIRA et al., 2015).
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6. MATERIAL E METODOS

6.1. Tipo da Pesquisa

A pesquisa realizada foi de abordagem quantitativa, do tipo aplicada, que pode ser
classificada de acordo com os objetivos como: pesquisa explicativa, que de acordo com Gil
(2007), deve se preocupar com os fatores determinantes ou contribuintes para ocorréncia de

fendmenos. Quanto aos procedimentos adotados, a pesquisa é classificada como experimental.
6.2. Instalacdes Experimentais

O presente estudo foi realizado no Setor de Acucar e Alcool, nas dependéncias do
Departamento de Agroindustria, Alimentos e Nutricdo (LAN), da Escola Superior de
Agricultura “Luiz de Queiroz” (ESALQ) da Universidade de S&o Paulo (USP).

6.3. Vinhaca

A vinhaca coletada foi oriunda do processo de producéo de etanol a partir de melaco
de cana-de-acUcar e na industria foi submetida ao processo de concentracdo em evaporador
tipo multiplo-efeitos.

O material utilizado foi proveniente da Usina Iracema, do grupo Sdo Martinho,
localizada na cidade de Iraceméapolis/SP.

Esse material inicialmente foi reconcentrado no laboratério até aproximadamente 50°

Brix e armazenado em freezer sob temperatura de -10 °C.
Antes de ser utilizada no processo de biodigestdo, a vinhaca era diluida em agua filtrada, até a
obtengdo da DQO desejada. Para isso, estabeleceu-se uma curva de regressdo linear
(R2=0,995) entre a DQO e a concentracdo de sélidos totais em suspensédo, determinada por
refratometria em graus Brix.

A escolha de diluir-se a vinhaga com base na refratometria foi devido ser uma medida
simples e rapida. Essa técnica é utilizada amplamente para avaliar o desenvolvimento das
fermentacdes nas industrias, conforme ocorre a atenuacao de brix, observa-se que 0s agucares
sdo consumidos pelas leveduras (HORII; BLUMER & RIBEIRO, 1999).

A determinacdo do Brix foi realizada por refratbmetro digital, de leitura automatica,
com correcao automatica da temperatura, com valor final expresso em 20 °C.

Apos a diluicdo, o pH da vinhaga era corrigido até a faixa entre 6,8 e 7,8 com adicao
de NaHCO:s.
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Foram realizadas duas coletas de vinhaga concentrada junto a usina: A primeira em
18 de novembro de 2015 e a segunda em 24 de agosto de 2016. A primeira vinhaga coletada
foi utilizada no experimento de biodigestdo no periodo de 21 de junho até 28 de agosto de
2016, a segunda vinhaca coletada foi utilizada no periodo de 29 de agosto até 30 de setembro
de 2016.

6.4. In6culo

O inoculo empregado foi obtido do lodo granular de um reator anaerdbio termofilico
em operacdo da Usina Sdo Martinho, localizada em Praddpolis/SP. O volume de in6culo

utilizado foi correspondente a metade do volume do reator.
6.5. Reatores

Foram utilizados dois reatores do tipo UASB (Up-flow. Anaerobic Sludge Blanket),
construidos de forma similar, em aco inox, com volume total de 50 L e volume reacional de
34,5 L (1500 mm de altura x 200mm de diametro). Os reatores contaram com separadores
trifasicos e saida para o biogas em sua parte superior. Para controle da temperatura de 38 °C
(x 2 °C), os reatores foram encamisados e utilizaram &gua aquecida por uma caldeira com
acionamento da circulacdo da agua automatizado por controladores de temperatura do tipo
Tic-17 RGTI®.

Os reatores contaram com cinco pontos para a tomada de amostras ao longo do corpo
reacional, uma entrada para alimentagdo na parte inferior e duas saidas para efluente na parte

superior (Figuras 2 e 3).
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6.6. Conducéao dos ensaios de biodigestao

A conducdo dos ensaios de biodigestdo da vinhagca ocorreu de forma continua,
durante 103 dias, com alimentacdo em batelada. Cada reator foi alimentado diariamente com
0 volume de 5 litros de vinhaga.

Para avaliar a remocdo de matéria organica e producdo de biogas, foram utilizadas
nove fases, em que se realizou a adaptacdo do indculo para ambos os reatores até a fase 3. A
partir desta, o reator 1 (R1) continuou recebendo incremento gradativo da concentracdo de
DQO ao longo das fases, enquanto que o reator 2 (R2) manteve-se a concentracéo de 30 g L™
até o fim do experimento. Esta concentracdo foi escolhida como controle devido a vinhaca in
natura apresentar esse valor (informagéo cedida pela empresa) no momento da coleta.

A escolha de mudanca de fase sempre foi feita quando estabilizava-se a conversao da
DQO em biogas e a concentracdo de acidos organicos no reator era menor que 500 mg
CH3;COOH L™, como recomendado por Gerardi (2003). As condicdes operacionais dos
reatores estdo descritas na Tabela 2.
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Tabela 2 - Condigdes operacionais dos reatores R1 e R2 durante as fases 1, 2, 3,4,5,6,7,8¢e 9

Parametros Fases CV(%) F
1 2 3 4 5 6 7 8 9
DQO R1 26429 efA 23927 fA 27277 efA 32210 deA 34107 cdA 36.838 bcdA 39.077 abcA 42003 abA 44.060 aA 30,14 30,34**
-1
(mg L) R2 26429 aA 29283 aB 25290 aA 28630 aA  29.823 aA 29309 aB 29.586 aB 29.270 aB 29.744 aB 13,18 1,34 ns
cov R1 3,84 efA 35 fA 3,89 efA 4,66 edA 4,94 cdA 533 bcdA 5,66 abcA 6,08 abA 6,38 aA 8,96 33,59**

(9DQO (L d)*
R2 38 aA 395 aA 354 aA 425 aA 432 aB 419 aB 428 aB 424 aB 431 aB 1182  1182*

TDH (h) R1I o4 - 24 - 24 - 24 - 24 - 24 - 24 - 24 - 24 - - -

R2 5y - 24 - 24 - 24 - 24 - 24 - 24 - 24 - 24 - - -
Tempo de 11 - 16 - 26 - 12 - 8 - 7 - 7 - 11 - 5 - - -
operagdo (d)

DQO: Demanda Quimica de oxigénio; COV: Carga Organica Volumétrica; TDH: Tempo de Deten¢do Hidraulica; Letras minGsculas iguais na mesma linha ou mailsculas na mesma
coluna diferem ao Teste de Tukey a 5%; *: significativo a 1% de probabilidade (p<0,01); **: significativo a 5% de probabilidade (p<0,05); ns: ndo significativo.
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6.7. Exames e determinac0es fisico-quimicas

A avaliagdo do desempenhos dos tratamentos foi baseada no monitoramento dos
afluentes (vinhacas), efluentes, lodo e do biogas gerado em cada reator. A Tabela 3 sintetiza

as determinacdes analiticas e suas respectivas frequéncias.

Tabela 3 — Determinacdes analiticas
Determinacdes analiticas

Frequéncia Referéncias

Afluentes e efluentes

pH

2 vezes/ semana

APHA; AWWA & WEF, 2012

DQO

2 vezes/ semana

APHA; AWWA & WEF, 2012

Alcalinidade total, parcial, intermediaria

e relacdo Al/AP

2 vezes/ semana

JENKINS et al., 1983

Teor de solidos

Quinzenalmente

APHA; AWWA & WEF, 2012

Acidos volateis totais (AVT)

2 vezes/ semana

DILALLO &ALBERTSON,1961

Acidos graxos volateis (AGV)

Quinzenalmente

LAZARO, 2009

Teor de agUcares e glicerol

Quinzenalmente

EITH et al., 2006

Teor de cétions

Quinzenalmente

EITH et al., 2006

Teor de anions

Quinzenalmente

EITH et al., 2006

Lodo

Teor de solidos

APHA; AWWA & WEF, 2012

quinzenalmente
Inéculo inicial e final

Atividade metanogénicas especifica ROCHA, 2003; Aquino et al.,

2007; SILVA et al., 2013

Biogas
Volume Diariamente Wet tip gas meter®
Composicao Duas vezes por SHIMADZU, 2014
semana

6.7.1. Potencial hidrogenidnico

O pH dos afluentes e efluentes foi determinado em potencidmetro da marca
Metrohm® modelo 827, seguindo recomendacdes do Standard Methods for the Examination
of Water and Wastewater (APHA; AWWA & WEF, 2012). As amostras foram mensuradas

na forma bruta, em seguida da coleta no reator.
6.7.2. Demanda Quimica de Oxigénio (DQO)

A DQO foi determinada pelo método colorimétrico, de acordo com Standard Methods
for the Examination of Water and Wastewater (APHA; AWWA & WEF, 2012). As analises
de DQO foram realizadas para caracterizacdo da vinhaca afluente e efluente de ambos

reatores.
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A eficiéncia de remocdo (E) de DQO foi determinada pela equagdo 1 (COLARES &
SANDRI, 2016):

E = DOO fluente— DOO fluente * 100 (Equa(;éo 1)
DQO

afluente

6.7.3. Alcalinidade total, parcial, intermediaria e relacdo AI/AP

Com a finalidade de monitorar o desempenho dos reatores quanto a geracdo e
consumo de &cidos orgénicos, foram determinados os pardmetros Alcalinidade Total (AT),
Alcalinidade Parcial (AP), Alcalinidade Intermediéria (Al) e a relagcdo entre Alcalinidade
Intermediaria e Alcalinidade Parcial (Al/AP) dos efluentes de ambos os reatores segundo o
método titulumétrico com deteccdo potenciométrica (JENKINS et al., 1983).

Os resultados obtidos foram expressos em miligramas de carbonato de célcio por
litro (mg CaCO; L™).

6.7.4. Teor de so6lidos

Foram realizadas analises mensais de S6lidos Totais (ST), Solidos Totais Fixos (STF)
e Sélidos Totais Volateis (STV) no lodo dos reatores. O método utilizado foi por gravimetria,
descrito pelo Standard Methods for the Examination of Water and
Wastewater (APHA; AWWA & WEF, 2012).

6.7.5. Acidos volateis totais

O teor de &cidos volateis totais (AVT) dos efluentes foi determinado como parametro
de controle do processo dos reatores. O método empregado foi o titulométrico descrito por
Dilallo & Albertson (1961). Resultados foram expressos em mg CH3;COOH L™.
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6.7.6. Acidos graxos volateis

Os &cidos graxos volateis (AGV) dos efluentes foram determinados por cromatografia
liquida de alta eficiéncia (CLAE), utilizando o cromatografo Shimadzu® modelo UFLC
Prominence, com solucdo eluente de acido sulfurico 0,005M, coluna Aminex HPX-87H
(300mmx 7,8mm:; Bio-Rad) operando sob temperatura de 64 °C, com fluxo de 0,4 mL.min™ e
detector ultravioleta com arranjo de diodos em comprimento de onda de 208 nm. Seguiu-se a
metodologia descrita por Lazaro (2009) para o preparo das amostras.

Os analitos avaliados foram: acido acético, acido propiénico, acido butirico, acido iso-
butirico, acido latico, acido férmico, acido succinico e acido citrico e seus respectivos

resultados foram expressos em miligramas por litro (mg L™).

6.7.7. Teor de acucares e glicerol

O glicerol e os aclcares: Sacarose, glicose e frutose foram mensurados por
cromatografia idnica, seguindo-se a metodologia descrita pelo fabricante (EITH et al., 2006).

Utilizou-se o cromatdgrafo de ions modelo IC 930 Compact da Metrohm®, equipado
com a coluna Metrosep Carb 1 150/4.0, a 30 °C, com solucdo eluente de hidroxido de sédio
100 mM e acetato de sdio, fluxo de 0,5 mL min™. As amostras foram diluidas 200 vezes e
filtradas (0,45 pm). O volume de amostra injetado foi de 20 pL.

6.7.8. Teor de cations

Os cétions: Sadio, potassio, amonio, ferro, magnésio e calcio foram determinados por
cromatografia idnica para os afluentes e efluentes dos reatores seguindo-se a metodologia
descrita pelo fabricante (EITH et al., 2006).

Foi utilizado o cromatdgrafo de ions modelo IC 930 Compact da Metrohm®, equipado
com a coluna Metrosep C4 250/4.0, a 30 °C, com solucédo eluente de &cido tartarico 7,5 mM,
4cido dipicolinico 0,135 mM e &cido ascérbico 3 mM, com fluxo de 0,9 mL min™. As
amostras foram diluidas 200 vezes e filtradas (0,45 um). O volume de amostra injetado foi de
20 pL.
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6.7.9. Teor de anions

Os anions: cloreto, nitrato, nitrito, fosfato e sulfato presentes nos afluentes e efluentes
foram avaliados por cromatografia idnica seguindo-se a metodologia descrita pelo fabricante
(EITH et al., 2006).

Foi utilizado o cromatdgrafo de ions modelo IC 930 Compact da Metrohm®, equipado
com a coluna Metrosep A Supp 5 250/4.0, a 25 °C. O eluente utilizado foi a solugéo de
carbonato de sédio 3,2 mM e bicarbonato de sédio 1,0 mM sob fluxo de 0,7 mL min™. A
solucdo de supressdo utilizada foi de acido sulfurico 100 mM. As amostras foram diluidas 200

vezes e filtradas (0,45 pum). O volume de amostra injetado foi de 20 pL.

6.7.10. Atividade metanogénica especifica

A Atividade Metanogénica Especifica (AME) dos lodos dos reatores foi avaliada no
fim do experimento. Esta anélise teve o objetivo de avaliar a capacidade maxima de producgéo
de metano pelo consorcio de micro-organismos.

Os ensaios foram realizados com solugdes descritas por diversos autores (ROCHA,
2003; AQUINO et al., 2007; SILVA et al., 2013), cujas composicdes estdo descritas na
Tabela 4.

Tabela 4 - Solucdes utilizadas para a caracterizacdo da atividade metanogénica especifica dos lodos

Solugdo | — Macronutrientes (g L™)

NaHCO;, 1,0
KH,PO, 0,65
K;HPO, 0,15
NH,CI 0,5
MgCl, 0,1
CaCl,.2H,0 0,1
Extrato de levedura 0,05

Solugdo Il — Acidos organicos (mL L™)

Acido Acético Glacial (100%) 38
Acido Propidnico (99%) 1,0
Acido Butirico (99%) 1,04

Para os ensaios de AME, utilizaram-se frascos de vidro de 0,5 L de volume reacional

como reatores. O headspace foi minimo (aproximadamente 50 mL) para que o biogas gerado
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fosse direcionado para um sistema de medida de gas, onde encontra-se uma solu¢do de NaOH
30 g L™, com solucdo indicadora de fenoftaléina alcéolica, que era responséavel pela captura
do CO, presente no biogas, dessa forma o volume de gas medido era composto por CH,.

Os reatores continham 497 mL de Solucdo (I) e 2,92 mL de Solucéo (I1). O lodo
metanogénico adicionado aos reatores foi previamente caracterizado para seu teor de Solidos
Totais Volateis (STV), conforme descrito no Item 6.7.4. O lodo foi diluido para que
apresentasse a concentracdo desejavel de 2,5 g STV L™ no volume reacional do reator de
AME. Os experimentos foram conduzidos em banho-maria sob agitacéo a 38 °C.

A determinacdo da AME foi obtida em producdo de metano por matéria orgéanica
(DQO), como dado pela Equagéo 2 (SOARES & HIRATA, 1999):

AME = (R*24) / (38,5 * STV) (Equagéo 2)
Onde,

AME: atividade metanogénica especifica (JDQOcH4 gSTV.d™)
R: taxa de producéo de metano (Lcps ™)

24: fator de conversao de horas para dias

38,5: fator de converséo de volume de CH,4 para gDQO

STV: Sélidos Totais Solaveis (g L™)

6.7.11. Volume do biogas

A medicdo do volume de biogas foi realizada com o auxilio do medidor de gas imido
Archaea Press (Wet Tip Gas Meter)®, que possui um mecanismo basculante em uma camara
de tombamento com dois compartimentos separados, onde o gas é recolhido. A cada 100 mL

(= 3 mL) é realizado um tombamento e registrado em um contador.

6.7.12. Composicao do biogas

A qualidade do biogés foi analisada mediante a determinagdo da concentracdo de
metano em relacdo ao biogés. Essa andlise foi feita utilizando a cromatografia de fase gasosa,
com o auxilio do cromatografo gasoso modelo CG-2014 da Shimadzu®, equipado com

detector de ionizagdo em chamas “Flame Ionization Detector”. Seguiram-se as
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recomendacdes do fabricante (SHIMADZU, 2014) para a realizacdo das andlises: Nitrogénio
(N,) como gas de arraste, com fluxo constante de 10,0 mL min™. A coluna utilizada foi a SH-
Rt-Q-BOND, com temperatura de 150° C e fluxo de 2,00 mL min™. A temperatura do injetor
e do detector foi de 250 °C. A aquisicdo dos dados foi realizada utilizando o software GC

Solution®.

6.8. Delineamento Experimental e Analise Estatistica

O delineamento experimental adotado foi o inteiramente casualizado no esquema
fatorial 2x9. Os dados foram submetidos ao teste F da analise da variancia e posteriormente
ao teste de Tukey, ao nivel de 5% de significancia, com auxilio do software SAS 9.8®.

Quando necessario, para atender as exigéncias do modelo estatistico, algumas
varidveis tiveram seus dados transformados utilizando Log(y+1). As variaveis que foram
transformadas sdo: Alcalinidade total, alcalinidade intermediaria, alcalinidade parcial, relagdo
ai/ap e acidos volateis totais.

A analise de pH dos reatores foi realizada a partir da estatistica descritiva (média,

maximo, minimo e desvio padrao).
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7. RESULTADOS E DISCUSSAO

A seguir, serdo apresentados o0s resultados da caracterizacdo dos materiais
empregados no estudo: lodo metanogénico e vinhaga, que correspondem a primeira parte do
trabalho, em seguida, aqueles relativos a interpretacdo da avaliagdo do desempenho dos

reatores na biodigestéo da vinhaca.

7.1. Caracterizacao preliminar
7.1.1. Substrato

Anadlises fisico-quimicas foram realizadas nas duas vinhagas que foram coletadas na
Usina Iracema, pertencente ao Grupo Sdo Martinho, localizada na cidade de Iracemépolis —
SP.

A primeira vinhaca coletada apresentou a concentracdo de solidos solluveis totais de
16,8° Brix. J& a segunda vinhagca, apresentou 11,6° Brix.

Foi definido diluir ambas as vinhacas a concentracdo de 3,2° Brix, por esta ser a
concentracdo na primeira coleta da vinhaca in natura (antes de passar pelo processo de
concentracdo em evaporador de multiplos-efeitos). Esse valor estd de acordo com o que foi
descrito por Carvalho (2010), em que a concentracdo de solidos sollveis totais da vinhaca na
industria sucroenergética varia entre 3 e 5° Brix.

Na Tabela 5 encontram-se os valores obtidos para as duas vinhacas coletadas.
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Tabela 5 - Composi¢do das vinhacas utilizadas no experimento

Parametros 12 Coleta 22 Coleta

Sélidos soltveis (° Brix) 3,20 3,20

pH 4,34 5,03

Alcalinidade total (mg CaCO; L™) 104,45 + 36,80 781,29 £52,11
Acidos volateis totais (mg CH;COOH L™)  8.483,95 8.043,39

DQO (mg L™ 28.956,00 + 739,20 29.348,67 + 652,45
Sélidos totais (mg L™) 36.820,00 + 537,40 28.080,00 + 905,10
Sélidos volateis totais (mg L™) 29.230,00 = 622,25 19.195,00 £ 601,04
Sélidos fixos totais (mg L™) 7.590,00 + 84,85 8.885,00 + 304,06
Glicerol (mg L™ 1.953,71 + 3,40 2.047,14 + 3,69
Glicose (mg L™ 88,04 + 8,84 58,34 + 9,27
Frutose (mg L™) 129,62 + 12,94 94,65 + 13,76
Sacarose (mg L) 283,12 + 15,89 153,42 + 58,34
Acido citrico (mg L™) 572,14 £ 223,89 ND

Acido succinico (mg L™) 10.584,52 £ 897,14 14.833,54 £ 468,04

Acido latico (mg L)
Acido formico (mg L™)
Acido acético (mg L™)
Acido propidnico (mg L)
Acido isobutirico (mg L%
Acido butirico (mg L)
Cloreto (mg L™)

Nitrito (mg L™)

Nitrato (mg L)

Aménio (mg L™)

Fosfato (mg L™)

Sulfato (mg L™

Sédio (mg L™)

Potassio (mg L™)
Magnésio (mg L™)

Célcio (mg L™)

9.085,26 + 4.124,49
ND

7.644,66 + 2.493,99
7.906,68 + 847,73
ND

3.837,91 + 56,55
2.517,74 + 38,87
ND

576,43 +2,54
39,72+10,91
88,39+ 1,24
2.978,12 £ 20,77
222,38 +£13,97
18.073,31 £ 40,24
4.696,91 + 205,92
3.277,43 183,96

23.070,24 +£1.225,50
ND

12.563,16 + 4.002,08
11.786,16 + 4.664,02
ND

ND

2.433,94 £ 2,32

ND

571,26 + 0,85

14,38 + 4,62

ND

3.517,97 + 283,00
442,19 + 26,65
19.353,22 £143,29
4.162,86 + 533,86
3.774,57 £ 363,75

Valores médios de trés repeticdes + desvio padrdo; ND= ndo detectavel

O pH em ambas as vinhacas apresentou-se &cido (4,34 na primeira coleta e 5,03 na
segunda). O pH baixo (entre 3,5 e 5) é uma caracteristica da vinhaca
(CHRISTOFOLETTI et al., 2013), porém, para o tratamento anaerobio, é desejavel correcao
do pH para a faixa ideal de trabalho, que varia entre 6,6 a 7,4 (CHERNICHARO, 2007).

A pequena varia¢do na DQO entre as vinhacas diluidas (1,35%) foi essencial para a

subsequente conducdo do estudo, devido as mudancas bruscas na concentracdo de matéria
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organica serem prejudiciais ao processo de biodigestdo, pois podem causar estresse ao
consorcio microbiano.

A vinhaca apresenta elevado teor de DQO, que geralmente varia entre 20 e 35 g L™
(COSTA et al.,, 1986; SZYMANSKI; BALBINOT & NAGEL,2010), portanto, a DQO
escolhida para o tratamento controle (29 g L™) estéa dentro do que é relatado pela literatura.

Apesar de as vinhagas analisadas apresentarem DQOs semelhantes, o teor de solidos
foi distinto. A concentracdo de sélidos totais e solidos volateis totais foi maior na vinhaca
coletada em 2015 (31,13% e 52,28%, respectivamente), porém, a concentracdo de solidos
fixos totais foi 17,06% maior na vinhaca coletada em 2016.

O glicerol é produto secundério mais abundante produzido pelas leveduras
responsaveis pela fermentacdo. A levedura produz glicerol com o intuito de fazer o balango
redox, onde a frutose € convertida em gliceraldeido (que origina etanol e didxido de carbono)
e dihidroxiacetona (DHA), que, por sua vez, é convertida em glicerol (LEHNINGER,;
NELSON & COX, 2000).

A presenca de glicerol na vinhaca pode ser fundamentada pela producdo natural pelas
leveduras em seu crescimento celular e producdo de &cido succinico. Seu aumento pode ser
justificavel em situacbes de estresse, como a pressao osmotica, causada por elevadas
concentragfes de acUcares ou sais no mosto, presenca de contaminantes bacterianos e
presenca de sulfitos (RODELLA et al., 1983).

Nos processos de metabolismo microbiano, o glicerol atua como fonte soltvel e
prontamente disponivel de carbono para micro-organismos quimiorganotréficos (PRATA, et
al., 2001).

Assim como o glicerol, os carboidratos possuem grande importancia ao processo de
biodigestdo anaerdbia, pois sdo rapidamente metabolizados (MADIGAN et al., 2012). Os
acucares residuais totais avaliados (sacarose, glicose e frutose) apresentam valores distintos.
Na vinhaca de 2015 a concentragdo foi 61,19% maior (500,78 mg L™) do que em relacdo a
vinhaca coleta em 2016 (306,41 mg L™).

Os &cidos organicos encontrados na vinhaca sdo originarios do processo fermentativo
realizado pelas leveduras e por contaminantes bacterianos. Entre ambas as vinhagas coletadas,
0 acido acético é o que merece maior destaque, uma vez que € o precursor direto das arqueias
metanogénicas acetoclasticas, que séo responsaveis por cerca de 70% da producdo de metano
em reatores anaerobios (SPEECE, 1996; LONGO, 2015).

As concentracBes de 4cido acético foram: 7.644,66 mg L™ e 1.2563,16 mg L™ para a

primeira e a segunda coleta, respectivamente.



42

O 4cido latico presente nas vinhacas (9.085,26 mg L™ na primeira coleta e
23.070,24 mg L™ na segunda coleta) é proveniente da contaminacéo bacteriana presente na
fermentacéo.

Bactérias laticas sdo responsaveis pela degradacdo da sacarose e formacdo do acido
latico (OLIVA-NETO & YOKOYA, 1997; FREDERICK, 1994). O que resulta em perda de
acucares e possivel queda no desempenho da fermentacdo, pois as bactérias contaminantes
podem promover a lise (RIBEREAU-GAYON, 2005) e o aumento da floculagio nas
leveduras (CHERUBIN, 2003; RAVNO & PURCHASE, 2006).

A concentracdo de é&cidos voléteis totais na segunda vinhaca (8043,39 mg L™) foi
similar a primeira coleta (8.043,39 mg L™). A presenca de 4cidos organicos é desejada, pois
também podem ser utilizados como substrato pelos micro-organismos envolvidos na
biodigestao.

Quanto ao fon fosfato, a primeira vinhaca apresentou concentracéo de 88,39 mg L™,
enquanto que na segunda vinhaga coletada ndo foi detectada a presenca do mesmo. O que
difere do que foi relatado por Christofoletti et al. (2013), que mencionam a concentracdo
média de 190 mgL™* para a vinhaga proveniente da cana-de-agucar.

O ion nitrito ndao foi detectado em ambas as  vinhagas,
valores menores que 0,01 mg L™ foram relatados por Longo (2015). Concentracdes entre
87,38 e 462,22 mg L™ de nitrato também foram encontradas pelo mesmo autor, valores
similares aos dos materiais em estudo (576,43 mg L™ na primeira coleta e 571,26 mg L™ na
segunda coleta de vinhaca, respectivamente). J& o amdnio, teve concentracdo 2,8 vezes maior
na primeira vinhaca (39,72 mg L™) em relacéo & segunda (14,38 mg L™%).

A concentracdo de sulfato na segunda vinhaca coletada (3.517,97 mg L™), foi 18,13%
maior do que na primeira (2.978,12 mg L™), valores préximos aos descritos por
Lens et al. (1998), que afirma que a vinhaga contém concentracbes elevadas de sulfato,
geralmente variando entre 500 e 3.000 mg SO, L. As altas concentracdes de sulfato na
vinhaca s@o decorrentes do tratamento acido do levedo, que utiliza &cido sulfurico para o
controle de contaminagdes bacterianas na fermentagdo (BASSO et al., 2011; BROWN et al.,
2013).

Torna-se importante salientar que altas concentracbes de sulfato no afluente
proporcionam o crescimento de bactérias redutoras de sulfato (BRS), responsaveis pela
producdo de sulfeto de hidrogénio (H2S), que ¢ um agente altamente corrosivo, toxico € com
odor desagradavel (MATTORANO & MERINAR, 1999; MUYZER; STAMS, 2008). Além

disso, as BRS podem comprometer o consorcio microbiano, devido ao consumo de substratos
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como o propionato e o H,, que sdo utilizados por bactérias acetogénicas e arqueas
metanogénicas hidrogenotroficas, respectivamente.

A fracdo DQO:Sulfato € relatada como interferente direto na degradacdo da matéria
organica por processos anaerobios (McCARTNEY & OLESZKIEWICZ, 1993). A relacdo
DQO:sulfato de 0,67 é considerada como o limite tedrico da completa remocdo da matéria
organica nos processos anaerdbios. Para relagdes DQO:Sulfato maiores que 0,67 a remocao
de toda a matéria organica sO acontecerd em associacdo dos processos de metanogénese e
sulfetogénese (LENS et al., 1998; GODOI; DAMIANOVIC & FORESTI, 2015). Nessas
condicBes, as BRS sdo capazes de oxidar parcialmente acidos volateis produzidos durante a
acidogénese, produzindo acetato, que pode ser utilizado pelas arqueas metanogénicas
(DAMIANOVIC & FORESTI, 2009).

No presente estudo a relacdo DQO:Sulfato da vinhaca utilizada no periodo de 06 de
junho até 28 de agosto foi de 9,72, e no periodo que compreendeu 29 de agosto até 30 de
setembro de 2016 a relagéo foi de 8,34.

Em relacdo aos micronutrientes, o potassio foi encontrado em maior concentracao
(18.073,31 e 19.353,22 mg L™, para primeira e segunda coleta, respectivamente), seguido de
magnésio (4.696,91 e 4.162,86 mg L™, para primeira e segunda coleta, respectivamente),
célcio (3.277,43 e 3.774,57 mg L™, para primeira e segunda coleta, respectivamente) e sédio
(222,38 e 442,19 mg L, para primeira e segunda coleta, respectivamente), em ambas as
vinhacas analisadas. A presenca destes cations pode ser avaliada como tdxica ou estimuladora
ao processo bioldgico, o dependera diretamente da concentracdo dos sais e do grau de
adaptacdo da biomassa ( MCCARTY, 1964; LETTINGA et al., 1996; LONGO, 2015).

7.1.1. In6culo

A biomassa utilizada para a partida e operagdo nos reatores correspondeu ao lodo
previamente granulado de um reator termofilico em operacdo no tratamento anaerobio de

vinhacga in natura (Figura 4). Adicionaram-se 20 litros de lodo em cada reator.
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Figura 4 - Foto de microscopia dptica do lodo coletado (aumento de 40 vezes)

A caracterizacao do teor de solidos do lodo encontra-se na Tabela 6.

Tabela 6 - Teor de sélidos no lodo granular

Parametros Lodo (g L™
Solidos totais (ST) 29,00+ 6

Solidos totais volateis (STV) 18,00 + 4,36
Solidos totais fixos (STF) 11,00 + 2,65

A concentracdo de solidos volateis totais presente no inéculo correspondeu a 62,06%
do conteudo de soélidos do lodo, enquanto a concentracdo de solidos fixos totais correspondeu

a 37,94%.

7.2. Desempenho dos reatores na biodigestdo da vinhaca

7.2.1. Carga organica

As cargas organicas volumétricas (COV) médias aplicadas no reator 1 foram
crescentes ao longo das fases. Durante as fases 1, 2 e 3 realizou-se a adaptacdo do lodo e as
COV aplicadas foram 3,84; 3,5; 3,89 g DQO (L d)™; respectivamente (Tabela 2). Nas fases 1,
2,3,4,5,6,7,8¢e9as COV aplicadas foram 4,66; 4,94; 5,33; 5,66; 6,08 € 6,38 g DQO (L d)

! (p<0,01), respectivamente.
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No reator controle (R2), as COV médias aplicadas nas fases de adaptacdo 1, 2 e 3
foram 3,83; 3,95 e 3,54 g DQO (L d), respectivamente. Para as fases 4, 5, 6, 7, 8 € 9, as
COV aplicadas foram 4,25; 4,32; 4,19; 4,28; 4,24 e 4,31, respectivamente (p>0,01).

Quando comparados os reatores, observou-se que as fases 1, 2, 3 e 4 ndo apresentaram
diferenga significativa (p>0,05). A partir da fase 5, a COV no reator 1 manteve-se crescente
ao longo do ensaio (p<0,01), enquanto que em R2 manteve-se a mesma COV até o final do
ensaio (p>0,05).

No presente estudo a COV méxima aplicada foi de 6,38 g DQO (L d)*, valor
adequado para o tipo de reator escolhido, que Segundo Chernicharo (2007), as COV
tipicamente aplicadas em reatores do tipo UASB séo inferiores a 15 g DQO (L d)™.

Em estudo realizado por Longo (2015) tratando vinhaca em reator do tipo UASB, 0
reator foi submetido a cargas organicas volumétricas crescentes de 0,7 a 7 g DQO (L d)™,
porém observou-se estabilidade do sistema somente entre as COV de 0,7 e 4,8 g DQO (L d)™,
quando foram aplicadas cargas entre 5,3 e 7,0 g DQO (L d)*, registrou-se disturbios no
processo e queda significativa na eficiéncia de remocdo de DQO para 65,8%. Vale ressaltar
que no trabalho realizado por Longo (2015), aumentou-se a COV em funcdo do aumento da
taxa hidraulica e manteve-se a DQO afluente de 20.090 mg L™ durante todo o processo.

No atual estudo, manteve-se a taxa hidraulica e variou-se a DQO do afluente
(Tabela 7) ao longo do tempo.

Na Tabela 7 encontram-se os valores médios da DQO afluente aplicada aos reatores

R1 e R2 ao longo das fases de 1 a 9.

Tabela 7 - Concentragdo média de matéria organica aplicada aos reatores expressa em DQO
DQO Afluente

mg L™

Fase R1 R2

1 26.429 efA 26.429 aA
2 23.928 fA 29.284 aB
3 27.277 efA 25.290 aA
4 32.211 deA 28.630 aA
5 34.107 cdA 29.823 aB
6 36.838 bcdA 29.309 aB
7 39.077 abcA 29.586 aB
8 42.003 abA 29.270 aB
9 44,060 aA 29.740 aB
CV (%) 30,1 13,1

Letras minudsculas diferentes na mesma coluna ou maidsculas na mesma linha diferem ao teste de Tukey a 5%;
CV: Coeficiente de variagdo
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Os valores médios de DQO observados no afluente do R1 foram 26.429, 23.927,
27.277 mg L™ durante as fases de adaptacéo (1, 2 e 3, respectivamente). Para as fases de 4 a
9, os valores médios de DQO foram 32.210; 34.107; 36.838; 39.077; 42.003 e 44.060,
respectivamente (p<0,05). E importante salientar que a DQO da Gltima fase foi 66,71% maior
que a fase inicial. O que comprova que o acréscimo de carga organica aplicada ao reator
ocorreu em fungdo do aumento da concentragdo da vinhaca afluente, e ndo do aumento da
taxa hidraulica.

A DQO média utilizada na Ultima fase do reator tratamento (44.060 mg L™)
correspondeu a 5,02 Brix da vinhaga, o equivalente a 43,3% da concentracdo da vinhaca
coletada no concentrador de multiplos-efeitos (11,6 Brix).

Deve-se frisar que a concentracdo de DQO afluente na dltima fase (44.060 mg L™) é
superior aos valores utilizados por outros autores, como: Longo (2015), que realizou
biodigestdo de vinhaca em reator do tipo UASB e trabalhou com DQO afluente média de
20.000 mg L™ Montalvo et al. (2010), que realizou biodigestdo de vinhaca com DQO
afluente variando entre 1 e 24 g L™"; Souza et al. (1992), que trabalhou na faixa termofilica na
biodigest&o de vinhaca utilizando reator UASB e DQO media de 31,5g L™.

No afluente de R2, os valores médios de DQO observados foram 26.429; 29.283 e
25.290 mg L™, durante as fases de adaptacdo 1, 2 e 3, respectivamente (p>0,05). Nas fases 4,
5,6, 7,8e9aDQO para R2 foi 28.630; 29.823; 29.309; 29.586; 29.270 e 29.744 mg L™,
respectivamente. Mesmo com alteracdo da vinhaca, que foi utilizada a partir da fase 5,
manteve-se a faixa de DQO no afluente sem diferenca significativa (p>0,05) durante todas as
fases, o que demonstra a manutenc¢do do valor da concentracdo de matéria organica dentro do
planejado para o tratamento controle.

Quando comparados os reatores R1 e R2 ao longo das fases quanto a DQO afluente,
registrou-se que as fases 1, 3 e 4 ndo diferiram estatisticamente ao nivel de 5%, ja durante
todas as demais fases (2, 5, 6, 7, 8 e 9) R1 apresentou as maiores médias (p<0,05).

A Figura 5 registra a variagdo da DQO afluente nos reatores R1 e R2 ao longo das

nove fases.
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Figura 5 - DQO afluente (mg L™) dos reatores R1 e R2 ao longo das fases de 1 a 9

Em relacdo a eficiéncia de remocdo de DQO, mesmo trabalhando com cargas
organicas superiores, R1 obteve maior eficiéncia global de remocdo de DQO ao longo do
experimento. A eficiéncia global de R1 foi 79,9%, enquanto a eficiéncia de R2 foi 64,7%.

As eficiéncias de remocdo de DQO em R1 foram de 73,9; 74,8; 79,3; 76,7; 89,5; 90,0;
82,1; 78,1 e 75,0% nas fases 1, 2, 3, 4, 5, 6, 7, 8 e 9, respectivamente, e diferiram
significativamente (p<0,05) (tabela 8). As maiores eficiéncias de remoc¢éo (p<0,05) ocorreram
durante as fases 5 e 6, com DQO afluente de 34.107 € 36.838 mg L* e COV de 4,94 ¢ 5,33 g
DQO (L d)?, respectivamente (Tabela 8).

Tabela 8 - DQO efluente e eficiéncia de remoc¢do de DQO nos reatores R1 e R2 durante as fases de 1 a 9

DQO Efluente (mg L™) Eficiéncia de remocéo (%)
Fase R1 R2 R1 R2
1 6.540 bcdA 8.511 bcA 73,9 bA 66,1 abA
2 6.170 bcdB 10.446  abcA 74,8 bA 616 abB
3 5.194 cdB 15.637 aA 79,3  abA 342 cB
4 7.515 abcB 13.842 abA 76,7  abA 54,3 bcB
5 4.065 cdA 5.800 cA 895 aA 80,4 aA
6 3.386 dB 6.824 cA 90,0 aA 748 abB
7 6.909 bcdB 10.153  bcA 82,1 abA 64,3 abB
8 8.985 abA 9.324 bcA 78,1  abA 68,6  abA
9 11.102 aB 6.381 CA 75,0 bA 78,2 aA
CV (%) 27,3 - 25,9 - 8,75 - 16,5 -

Letras minGsculas diferentes na mesma coluna e mailsculas na mesma linha diferem ao teste de Tukey a 5%;
CV: Coeficiente de variag&o;

No R2, as eficiéncias de remoc¢do de DQO foram: 66,1; 61,5; 34,2; 54,3; 80,4; 74,8;
64,3; 68,6 e 78,2; para as fases 1, 2, 3, 4, 5, 6, 7, 8 e 9, respectivamente. Durante as fases 3 e
4, a eficiéncia de remocdo de DQO foi consideravelmente baixa, tal fato deve-se ao
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incremento da acidez no reator, causado pelo aumento da COV. Como consequéncia,
possivelmente ocorreu a queda na eficiéncia da metanogénese, e, consequentemente, queda na
eficiéncia de remocédo da matéria organica em 27,4% em relacgéo a fase anterior.

Devido a essas condicOes de estresse, a duracdo da fase 3 foi maior. Levaram-se 26
dias para o reestabelecimento da estabilidade do processo. Para isto, realizou-se a recirculagdo
do efluente com adicdo de bicarbonato de sodio, de forma a neutralizar os &cidos organicos
produzidos e recuperar a concentracdo de alcalinidade do meio, que sera detalhado nos itens
subsequentes.

As maiores eficiéncias de remocdo de DQO observadas em R2 ocorreram durante as
fases 5 e 9, com 80,4 e 78,2%, respectivamente.

Montalvo et al. (2010) ao realizarem biodigestdo de vinhaca com DQO afluente
variando entre 1 e 24 g L™, obtiveram eficiéncia de remocdo entre 80 e 85%. Resultados
préximos aos obtidos por Pinto (1999), que descreveu que reatores anaerdbios tratando
vinhaca geralmente possuem eficiéncia de remogdo de DQO em até 85% e com 70% de
metano na composi¢do do biogas.

Porém, em estudo realizado por Mota et al. (2013), utilizando dois reatores do tipo
UASB (fase acidogénica e metanogénicas separadas) na biodigestdo de vinhaga, obtiveram
96% da eficiéncia de remoc¢édo de DQO, entretanto a carga organica aplicada era baixa [2,5 g
DQO (L d)™]. Deve-se ressaltar que no presente estudo a eficiéncia méxima obtida na
remocdo de DQO aconteceu na sexta fase, com 90% de eficiéncia, porém a COV aplicada foi
mais que o dobro [5,33 g DQO (L d)™] do que a utilizada por Mota e colaboradores (2013).

Omil e colaboradores (1998), ao utilizarem reator UASB na biodigestédo de efluente
rico em acetato e acidos organicos volateis, levaram um periodo de adaptacdo de 250 dias
para atingirem eficiéncia média de remocéo de matéria organica superior a 80%. Porém, no
presente estudo, durante a quinta fase, ao 74° dia, atingiu-se a eficiéncia media de remocéo de
89,5 e 80,4%, em R1 e R2, respectivamente.

A Figura 6 insere a variagao temporal da concentracdo afluente e efluente de DQO dos

reatores R1 e R2 durante as 9 fases.
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Figura 6 - DQO (mg L™) do afluente e do efluente dos reatores R1 e R2 durante as fases de 1 a 9

No que se refere a DQO efluente, em R1 as médias foram: 6.540, 6.170, 5.194, 7.515,
4.065, 3.386, 6.909, 8.985 e 11.102 mg L™, para as fases de 1 a 9, respectivamente. As
menores DQO no efluente de R1 ocorreram durante as fases 5 e 6 (p>0,05), que também
foram responsaveis pelas maiores eficiéncias de remocao.

Em R2, as médias de DQO foram: 8.511, 10.446, 15.637, 13.842, 5.800, 6.824,
10.153, 9.324 e 6.381, para as fases de 1 a 9, respectivamente. Na terceira fase, foi observado
a maior média de DQO efluente em relacdo as demais (p<0,05),

Durante as fases 2, 3, 4, 6, 7 € 9, o reator R1 obteve os menores valores de DQO no
efluente (p<0,05), quando comparado com R2. Nas demais fases (1, 5 e 8), ndo houve

diferenca significativa entre os reatores (p>0,05).

7.2.2. Producéo de biogés

O desempenho da biodigestdo nos reatores foi avaliado segundo a producdo
volumétrica de biogas. Analises de cromatografia gasosa foram realizadas com a finalidade de
avaliar a composicdo do biogds gerado nos reatores, porém, observou-se que o0
armazenamento das amostras de biogas foi incorreto, 0 que comprometeu o resultado final

desta analise. Portanto, os resultados de composicao do biogas nao serdo apresentados.
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Durante o periodo operacional, os reatores produziram uma vazdo média de biogas de
81,62 e 49,38 L d, nos reatores R1 e R2, respectivamente.

No R1, as médias de producdo diaria de biogas foram: 23,54; 72,63; 80,47; 80,26;
58,90; 107,01; 98,97; 135,24 e 61,20 litros por dia, durante as fases 1, 2, 3, 4, 5,6, 7,8 ¢
9,respectivamente. J& no R2, as médias diarias foram: 44,64; 67,05; 24,67; 55,24; 69,90;
57,60; 54,05; 63,19 e 64,27 litros, para as fases de 1 a 9, respectivamente (Tabela 9).

Tabela 9 - Producéo volumétrica de biogés durante as fases de 1 a 9 nos reatores R1 e R2
Produc&o volumétrica de biogas (L d)™

Fase Reator 1 Reator 2

1 23,54 cA 4446  abA
2 72,63 bcA 67,05 aA
3 80,47 abcA 24,67 bB
4 80,26 abcA 55,24  abA
5 58,90 bcA 69,90 aA
6 107,01 abA 57,60 abB
7 98,97 abA 5405 abB
8 135,24 aA 63,19 aB
9 61,20 bcA 64,27 aA
CV (%) 41,53 39,14

CV - Coeficiente de variacdo; Letras minusculas diferentes na mesma coluna e maitsculas na mesma linha diferem ao teste
de Tukey a 5%

No reator R1, a menor producédo de biogas ocorreu na primeira fase (23,54 L), o0 que se
justifica por ser a fase inicial, em que o lodo passou pelo processo de aclimatacdo no reator. Ja
na segunda fase, mesmo com reducdo da COV de 3,84 para 3,50 g DQO (L d)™, a producéo
de biogas triplicou (72,63 L). Este aumento consideravel na producdo de biogéas pode ser
explicado pela eficiéncia na adaptacdo do consdrcio microbiano.

Com o aumento gradativo da COV, foi observado o aumento da producdo média de
biogas nas fases subsequentes, com excecdo nas fases 5 e 9.

Na fase 5, R1 produziu em media 58,90 litros de biogés por dia, um decréscimo em
relacdo a fase anterior (p<0,05). Entretanto, na fase seguinte péde-se observar aumento na
producdo de biogas para 107,01 (L d)* (p<0,05), isto se deve ao reestabelecimento da
estabilidade do processo.

Na penultima fase (fase 8), observou-se a maior producdo de biogas, com volume
médio de 135,24 (L d™*) e COV de 6,08 g DQO (L d)™.

Na Figura 7, estdo apresentados os dados da variacdo temporal da produgéo

volumétrica de biogas em R1 e R2.
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Figura 7 - Producéo volumétrica de biogés (L dia™®) nos reatores R1 e R2

Pode-se verificar a estabilidade na producdo volumétrica de biogas em R2 a partir da
fase 5 (Figura 7), quando a relacdo AI/AP (0,06) foi reestabelecida, assim como a
concentracdo de &cidos volateis totais (288,04 mg L™).

Quando comparados R1 e R2 quanto a producdo volumétrica de biogas, observou-se
diferenca significativa (p<0,05) durante as fases 3, 6, 7 € 8, em que R1 obteve 0os maiores
valores.

Um importante parametro utilizado para avaliar a producdo de biogas é a taxa de
producdo de metano como remocdo de DQO (DQO-CHy,), porém, no presente estudo as
amostras de biogéas foram armazenadas de forma incorreta, 0 que comprometeu a analise de
cromatografia gasosa do biogas. Portanto, ndo serdo apresentados os valores de DQO-CHy.
Em vez disso, a taxa de producdo de biogads em relacdo a remogdo de DQO (DQO-biogés)
sera apresentada a sequir.

A Tabela 10 mostra a conversdao de DQO em biogas. As menores médias tanto em R1,
quanto em R2, ocorreram durante a primeira fase (0,076 € 0,130 Lpiogas gDQOremov” para R1 e
R2, respectivamente). O que se justifica pelo fato de ser a fase inicial e o lodo passar pelo

processo de aclimatagéo.
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Tabela 10 - Converséo de DQO em biogas
Conversdo de DQO em biogas

(I—bioqé_s gDQOremov_l)

Fase R1 R2

1 0,076 bA 0,130 aA
2 0,151 abA 0,210 aA
3 0,171 abA 0,217 aA
4 0,228 abA 0,315 aA
5 0,275 abA 0,213 aA
6 0,247 abA 0,164 aA
7 0,249 abA 0,173 aA
8 0,362 aA 0,221 aB
9 0,164 abA 0,163 aA
CV (%) 24,36 39,52

CV - Coeficiente de variacdo; Letras minusculas diferentes na mesma coluna e maitsculas na mesma linha diferem ao teste
de Tukey a 5%

Quando comparado R1 com R2, todas as fases apresentaram médias sem diferenca
significativa (p>0,05), com excecédo da oitava fase, em que R1 apresentou a maior média, de
0,362 Luiogas gDQO0emov” (p<0,01). Esta também foi a fase com maior desempenho na taxa de
conversdo de DQO em biogas dentro do reator R1 (p<0,01), que operou com COV média de
6,08 g DQO (L d)™* e DQO afluente média de 42.003 mg L™.

Por outro lado, em R2, o maior valor médio de conversdo de DQO em biogas ocorreu
durante a quarta fase (0,315 Lpiogas gDQOremov™). Porém, esta fase diferiu significativamente
das demais (p>0,05).

Na nona e ultima fase, as taxas médias de conversdo de DQO ndo apresentaram
diferenca significativa (p>0,05), pressupde-se que o periodo de adaptacdo de R1 tenha sido
curto durante essa fase ( 5 dias). Devido a isso, houve queda na taxa de conversdo de DQO
em biogas, reducdo da producdo volumétrica de biogas e aumento na concentracao de acidos
volateis no efluente.

De acordo com Espafia-Gamboa et al. (2011), as concentracdes tipicas de CH,; e CO,
encontradas em reatores UASB realizando biodigestdo anaerdbia de vinhacga variam entre 50 e
70% e 16 e 44%, respectivamente. Segundo Andreoli et al. (2007), a poténcia calorifica do
biogas com 70% de metano em sua composicdo & de aproximadamente 23.380 kJ m
(6,5kW m™).

7.2.3. Monitoramento do processo por pH, alcalinidade e acidos volateis totais

As médias de pH para R1 variaram entre 7,47 e 7,83 durante todas as fases

(Tabela 11), j& em R2, as médias variaram entre 7,31 — 8,09. Os valores minimos observados
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foram 6,92 para R1 e 6,35 para R2, e os valores maximos foram 8,04 e 8,14 para R1 e R2,

respectivamente.

Tabela 11 - Média do pH nos reatores R1 e R2 e seus respectivos desvios padrao, coeficientes de variagéo
(CV), méximo e minimo

Fase Reator média Desv CV (%) minimo maximo
fasel R1 7,59 0,21 2,73 6,92 7,85
R2 7,61 0,20 2,66 7,36 8,10
fase2 R1 7,54 0,28 3,70 7,21 7,98
R2 7,31 0,56 7,61 6,35 7,93
fase3 R1 7,79 0,11 1,39 7,66 8,00
R2 7,93 0,26 3,23 7,33 8,37
fase4 R1 7,83 0,08 1,07 7,66 7,85
R2 8,09 0,08 1,02 8,00 8,22
fase5 R1 7,82 0,14 1,75 7,72 8,04
R2 8,04 0,06 0,68 8,00 8,13
fase6 R1 7,78 0,21 2,68 7,44 7,82
R2 7,95 0,40 4,98 7,38 8,14
fase7 R1 7,47 0,14 1,86 7,47 7,49
R2 7,42 0,11 1,43 7,34 7,49
fase8 R1 7,76 0,16 2,01 7,49 7,81
R2 7,74 0,21 2,72 7,42 7,99
fase9 R1 7,79 0,01 0,13 7,78 7,80
R2 7,90 0,05 0,63 7,86 7,93

Valores 6timos de pH para as reacdes enzimaticas ocorrem entre 6,2 e 7,6 (McCarty,
1964), embora seja possivel alcancar estabilidade na formagdo de metano na faixa de 6,0 a 8,2
(SPEECE, 2008).

Portanto, os valores encontrados de pH nos efluentes de R1 e R2 estiveram dentro do
recomendado pela literatura, o que pode indicar uma producgéo estavel de metano.

A variacdo de pH ao longo das fases nos reatores 1 e 2 pode ser visualizada na
Figura 8.
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Figura 8 - Variagdo do pH nos reatores R1 e R2 ao longo do experimento

Segundo Chen, Cheng & Creamer (2008), aumento consideravel no pH pode resultar
em aumento da toxicidade do substrato dentro do reator, devido a mudanca de estado da
amonia livre (NH3) para o ion aménio (NH4").

Processos instaveis aliados ao aménio, geralmente resultam em acumulo de &cidos
graxos volateis no reator, que podem proporcionar queda indesejavel no pH.

A interacdo indesejada entre aménia livre, acidos graxos volateis e pH pode
ocasionar o0 “estado inibitorio estacionario” da metanogénese, uma condi¢cdo onde 0 processo
ocorre de forma estavel, porem com baixo rendimento de metano (ANGELIDAKI et al.,
1993). Portanto, faz-se necessario o controle do pH do processo dentro da faixa ideal da
metanogénese.

Entretanto, valores de pH, mesmo quando dentro da faixa ideal, ndo sdo bons
indicadores de equilibrio do processo metanogénico, por isso, faz-se necessario as analises da
alcalinidade e de 4acidos graxos totais (AGT). Segundo Speece (1996), os dados de
alcalinidade total (AT) e AGT nos permite observar a capacidade de consumo e producdo de
acidos organicos no reator e do poder tamponante do mesmo.

A Tabela 12 apresenta os valores de alcalinidade total (AT), alcalinidade
intermediaria (Al), alcalinidade parcial (AP) e a relacdo Al/AP.

Os valores médios de AT no efluente variaram de 4.154 a 6.926 mg CaCOs L no
R1e4.148 2 9.762 mg CaCO3 L no R2.
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As vinhacas que foram utilizadas como afluentes dos reatores (Tabela 5),
apresentaram valores médios de alcalinidade total de 104,15 e 781,29 mg CaCO; L™, na
primeira e segunda coleta, respectivamente. Quando comparados estes valores com 0s
encontrados nos efluentes dos reatores, observa-se maiores valores de AT no efluente de
ambos os reatores durante todas as fases (Tabela 12). O que indica que houve incremento da
alcalinidade durante o processo anaerdbio, que pode ter sido responsavel pelo poder tampéao
do processo anaerobio.

O aumento da AT no R1 ao longo do experimento ocorreu em virtude do acréscimo
na concentracdo de bicarbonato, como pode ser observado pelo aumento da alcalinidade
parcial (AP), que ocorreu ao longo das fases de 1 a 8. Na fase 9 houve decréscimo na
alcalinidade total, assim como na alcalinidade parcial e na alcalinidade intermediaria, porém a
relacdo AI/AP manteve-se semelhante a fase anterior (0,13 na fase 8 e 0,13 na fase 9)
(p>0,01), que pode indicar a preservacao na estabilidade do processo.

No R2, foi observado grande variagdo na concentracdo da alcalinidade total, o que
pode ser justificado pela instabilidade do processo nas fases iniciais. Os maiores valores de
AT observados ocorreram durante as fases 3 e 4 (9.284 e 9.762 mg CaCO; L™
respectivamente), em que houve suplementacdo do pH com bicarbonato de sédio.

A relagdo entre alcalinidade intermediaria e a alcalinidade parcial (AI/AP) é um
importante indicador do equilibrio do processo anaerébio (FORESTI, 1994). RelacGes Al/AP
superiores a 0,3 sdo indesejaveis ao processo, pois indicam a ocorréncia de distarbios no
processo de digestdo anaerdbia (RIPLEY, 1986; DUDA, 2010).
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Tabela 12 - Valores médios da alcalinidade total (AT), alcalinidade parcial (AP), alcalinidade intermediaria (Al), relacdo AI/AP dos afluentes (Al e A2) e efluentes
obtidos no reator 1 (R1) e no reator 2 (R2), durante as fases 1, 2, 3,4,5,6,7,8¢e9

Parametros Fases CV (%) F
1 2 3 4 5 6 7 8 9

AT R1 4154 dA 4858 JA 5621 acA 6257 abcA 5867 abcA 6758 abcA 6926 aA 6889 abA 5405 acdA 16 187*
(MgCaCOsL”) Ry 4148 cA 5223 cA 9284 abA 9762 aA 6873 abcA 6305 bcA 5933 CA 6031 CcA 4240 cA 18 27,56
Al Rl 571 aA 1207 aA 543 aA 456 aA 380 aA 743 aA 701 aA 776 aA 636 aA 129 31,3*
(mgCaCOsL”) R2 605 bA 2374 abA 4142 aA 2632 abA 384 DbA 843 abA 1045 abA 953 abA 387 bA 71 17,8**
AP R1 3582 cA 3703 cA 5071 bA 5864 aA 5487 abA 6015 aA 6224 aA 6058 aA 4769 DbA 1,7 33,0*
(mgCaCOsL”) R 3543 efA 2848 fA 5142 bedA 7130 aA 6488 abA 5463 bcA 4888 cdeA 5077 bedeA 3853  defA 30 9,77
AI/AP R1 001 bA 033 aB 011 bB 008 bA 007 bA 012 bA 011 bA 013 bA 0,13 bA 393 17,1%*

R2 017 aA 137 aA 08 aA 037 aA 006 aA 016 aA 021 aA 019 aA 010 aA 69,2 5,0%*

CV - Coeficiente de variagdo; Letras minUsculas diferentes na mesma linha e maitsculas na mesma coluna diferem ao Teste de Tukey a 5%; ** - significativo a 1% de probabilidade (p<0,01);
* - significativo a 5% de probabilidade (p<0,05); ns - ndo significativo
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Como pode-se observar no R2 durante a fase 2, a relagdo Al/AP foi de 1,37 (figura
9). No momento que este dado foi observado, optou-se por realizar a recirculacdo do efluente
com adic¢éo de bicarbonato de sédio. Como consequéncia, observou-se decréscimo na relagdo
Al/AP nas fases subsequentes (0,85; 0,37; 0,06; 0,16; 0,21; 0,19 e 0,10, para as fases 3, 4, 5,
6, 7, 8 e 9, respectivamente).

O reestabeleciemtno da relacdo AI/AP ideal no efluente de R2 promoveu o
regulamento da estabilidade do processo anaerébio, como consequéncia, observou-se aumento
na producdo volumétrica de biogas, que passou de 24,66 litros na terceira fase para 55,24
litros na quarta e 69,9 na quinta fase (p<0,05).

No R1, mesmo com aumento crescente da COV ao longo das fases, a relacdo AI/AP
ndo ultrapassou 0,33. Desta forma o processo manteve-se estavel, dentro do intervalo

considerado 6timo descrito pela literatura.
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Figura 9 - Relacé@o AI/AP nos reatores R1 e R2

Durante a primeira fase ndo se realizaram andlises da concentracdo de AVT devido
dificuldades encontradas na padronizacdo do método. Portanto, os valores médios de AVT

encontrados na Tabela 13 sdo da segunda fase em diante.
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A concentracdo media de AVT no afluente do R1 foi maior em todas as fases
(p<0,05), com excecéo da fase 2, que no R2 apresentou concentragdo de 8572,6 e R1 7200,0
mg CH3;COOH L™ (p<0,05).

O aumento na concentracdo média de acidos volateis totais em cada fase no reator
R1 nunca excedeu 10% em relacgdo a fase anterior, as porcentagens médias de aumento foram
99; 71, 7,1; 8,4, 7,8; 83 e 51%, para as fases 2, 3, 4, 5, 6, 7, 8 e 9, respectivamente
(p>0,05). Ja em R2, manteve-se a concentragdo média afluente de AVT variando entre
6452,4 e 8572,6 mg L™

No tocante ao efluente, os valores medios de AVT de ambos os reatores e em todas
as fases foram menores que os observados nos afluentes (Tabela 13).

Segundo GERARDI (2003), a faixa de valores de AVT recomendada para que haja
estabilidade no processo anaerébio é de 50 a 500 mg L™.

Em R1 as menores médias de AVT efluente ocorreram durante as fases 2, 4 e 7
(p>0,05), que foram 227,0; 205,8 e 201,2 mg L™, respectivamente. Ja4 os maiores valores
ocorreram durante as duas Gltimas fases (p<0,05), 510,2 e 522,6 mg L™ (fase 8 e 9,
respectivamente), o que pode ser explicado pelo fato de serem as fases em que foram

aplicadas as maiores cargas organicas (6,08 e 6,38 g DQO (L d)™).
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AVT Fases CVv F
(%)

mg CH;COOH L? 1 2 3 4 5 6 7 8 9

Afluente R1 157431 aA 72000 aB 79095 aA 84726 aA 90742 aA 9840,3 aA 10.6053 aA 11.487,8 aA 12,0709 aA 36 0,7ns
R2 6.4524 bB 85726 aA 75851 abB 76314 abB 76782 abA 73363 DbB 75806 abB 74419 bB 75394 abB 13 4,8**

Efluente R1 - 227,0 bA  306,1 abB  205,8 bA 2117 bA  317,0 abA  201,2 bA  510,2 aA 5226 aA 75 3,7ns
R2 - 543,3 bA 23647 aA 6831 bA 288,04 bA 3866 bA 5592 bA 5325 bA 501,2 bA 64 17,8**

Eficiéncia R1 - 96,6 aA 96,5 aA 976 aA 977 aA 96,8 aA 98,1 aA 958 aA 957 aA 11 19ns

de B R2 - 91,4 aA 714 bB 91,1 aB 96,3 aA 94,8 aA 925 aB 929 aB 933 aA 6,7 83**

remocao

CV — Coeficiente de variacdo; Letras minUsculas diferentes na mesma linha e maidsculas na mesma coluna diferem ao Teste de Tukey a 5%; ** - significativo a 1% de probabilidade (p<0,01);

* - significativo a 5% de probabilidade (p<0,05); ns - ndo significatito.
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Entretanto, as concentracfes de acidos volateis no R1 foram muito menores do que
as descritas no trabalho de Longo (2015), que ao realizar biodigestdo anaerdbia de vinhaga em
reator do tipo UASB com COV variando entre 5,6 e 7 g DQO (L d)™, observou valor médio
da concentracdo de AVT de 1.349,4 mg L™, que ocasionou desequilibrio no processo
anaerobio.

A eficiéncia de remocdo de AVT em R1 variou entre 95,8 e 98,1% (Tabela 13), o
que demonstra eficiéncia no consumo e conversao dos acidos volateis pelos micro-organismos
e consequente equilibrio entre as bactérias acidogénicas e as arqueas metanogénicas em todas
as fases analisadas. Portanto, constatou-se que periodos de aumento da COV nao refletiram
em queda da porcentagem de remogédo de AVT no R1, como pode ser visualizado na Figura
10.

18.000 ~ 98.1% - 100,0%
15.743 96.6% 976% 97,7% 96.8% 1470
17 0, ,070 L 0
16.000 ,6%  96,5% 95.8%  957% 98,0%
14.000 - - 96,0%
™, 12.000 11488 12071 | 9400
o 12 7 10.605
I 9.840 - 92,0%
O 10.000 - ga73 9074
O 7.910 ' - 90,0%
O, 8.000 - 7.200
I - 88,0%
O J
g 6.000 . 86.0%
4.000 A . 84.0%
- 80,0%
1 2 3 4 5 6 7 8 9
Fase
mmm Afluente R1 mmm Efluente R1 Eficiéncia de remocéo

Figura 10 - Variacao temporal da concentracdo de &cidos volateis totais (AVT) no afluente, efluente e
eficiéncia de remog¢édo em R1

Porém, no R2, observou-se disturbio do processo durante as fases 2, 3 e 4, quando a
concentragdo de &cidos volateis no reator chegou alcancar o valor médio de 2.364,7 mg L™
durante a terceira fase. Neste momento, a eficiéncia de remog&o de &cidos volateis decaiu de
91,4% para 71,4% (p<0,01)(Figura 11).
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Figura 11 - Variacdo temporal da concentracdo de acidos volateis totais (AVT) no afluente, efluente e
eficiéncia de remogéo em R2

No entanto, ao se realizar a tatica de recirculacdo do efluente com adicdo de
bicarbonato em R2, pbde-se observar a recomposicdo da estabilidade do processo a partir do
decréscimo da concentracdo de AVT, que passou de 2.365 mg L™ na fase 3, para 683 mg L™
na fase 4. E durante a quinta fase, a média de &cidos volateis foi a menor em todo o ensaio,
288 mg L.

Portanto, 0 monitoramento dos reatores por acidos volateis totais (AVT) mostrou-se

uma medida adequada para o controle operacional.

7.2.1. Monitoramento do processo por anions

Os énions nitrito, nitrato, fosfato, sulfato e cloreto foram avaliados durante o
processo de biodigestdo, os valores médios encontrados nos efluentes e suas respectivas taxas
de eficiéncia de remocéo encontram-se na tabela 14.

Verifica-se que o0 anion nitrito ndo esteve presente nos efluentes de ambos os
reatores, durante todas as fases. Nitrito também ndo foi identificado no afluente dos reatores,
como descrito anteriormente na caracterizagdo das vinhagas utilizadas (tabela 5).

Em relacdo as concentragdes de nitrato nos efluentes estudados, ndo houve diferenca
significativa (p>0,05) entre as fases nem entre os reatores. As concentragdes de nitrato no
efluente de R1 foram: 296,1; 610,7; 571,3; 570,5; 572,6; 563,2; 571,4; 248,0; 0,0 e
0,88 mg L™ paraas fases 1, 2, 3, 4, 5, 6, 7, 8 e 9, respectivamente.
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Tabela 14 - Monitoramento por anions dos reatores R1 e R2 durante as fases 1, 2,3,4,5,6,7,8¢e9

Parametros Fases CV(%) F
1 2 3 4 5 6 7 8 9
Nitrito R1 0,0 aA 0,0 aA 0,0 aA 0,0 aA 00 aA 00 aA 00 aA 00 aA 0,0 aA 0,0 0ns
-1
(mg L") R2 0,0 aA 0,0 aA 0,0 aA 00 aA 0,0 aA 0,0 aA 0,0 aA 00 aA 0,0 aA 0,0 0ns

Eficiéncia R1 - - - - - - - - - - - - - - - - - - - -
de remogdo Ry

(%)

Nitrato Rl 2961 aA 6107 aA 5713 aA 5705 aA 5726 aA 5632 aA 5714 aA 2480 aA 0,0 aA 0,88 3231

(mg L-l) 17**
R2 0,0 aA 5853 aA 5692 aA 5599 aA 5612 aA 5615 aA 2804 aA 00 aA 2451 aA 36,7 6,2%*

Eficiencia Rl 253 -  -130 - 089 - 95 - 156 - 231 - 287 - 711 - 100 - - -

C& f)emogﬁo R2 100 - 83 - 13 - 29 - 18 - 17 - 509 - 100 - 571 - - -

Fosfato RlI 387 aA 996 aA 00 aA 00 aA 0,0 aA 0,0 aA 0,0 aA 0,0 aA 0,0 aA 1352  36ns

(mgL™) R2 0,0 aA 1341 aA 4248 aA 3686 aA 747 aA 00 aA 0,0 aA 00 aA 0,0 aA 1185  23ns

Eficiencia Rl 36,3 - -202 - 100 - 100 - - - - - - - R - - - - -

deremocdo Rp 100 - 618 - 51,9 - 583 - - - - - - - - - - - - -

(%)

Sulfato Rl 5654 aA 1856 aA 4870 aA 00 aA 0,0 aA 00 aA 8,9 aA  1.0492 aA 3534 aA 1851  06ns

(mg L) R2 3816 aA 1696 aA 00 aA 00 aA 0,0 aA 0,0 aA 0,0 aA 2369 aA 2462 aA 1948  09ns

Eficiencia Rl 724 - 934 - 836 - 100 - 100 - 100 - 998 - 80,1 - 936 - - -

C& ; emogd0 R2 814 - 939 - 100 - 100 - 100 - 100 - 100 - 933 - 930 - - -

Cloreto Rl 17036 bA 22310 abA 21993 abB 25146 abA 21206 abA 25752 abA 27598 abA 31768 aA 33428 aA 10,3 6,1%

(mg L) R2 17216 aA 21610 aA 27633 aA 23429 aA 25445 aA 23929 aA 22270 aA 21902 aB 23811 aB 114 2,9ns

Eficiencia Rl 16 - 55 - 126 - 87 - 266 - 174 - 192 - 13,0 - 131 - - -

?;) )remocﬁo R2 05 - 84 - 6,9 - 109 - -4.5 - 1,7 - 8,5 - 10,0 - 22 - - -

Letras minudsculas iguais na mesma linha ou maitsculas na mesma coluna diferem ao Teste de Tukey a 5%; *: significativo a 1% de probabilidade (p<0,01); **: significativo a 5% de
probabilidade (p<0,05); ns: ndo significativo.
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A eficiéncia de remogéo de nitrato em R1 foi relativamente baixa durante as fases de
1 a 7, com valores menores que 30%. J& durante as duas Ultimas fases observou-se aumento
na eficiéncia de remocdo de nitrato, as eficiéncias foram 71,1 e 100% para as fases 8 e 9,
respectivamente.

Em R2 as concentracgdes de nitrato no efluente durante as fases 1, 2, 3,4,5,6, 7,8 ¢
9 foram 0,0; 585,3; 569,2; 559,2; 561,2; 561,5; 280,4; 0,0 e 245,1 mg L-1, respectivamente. A
eficiéncia de remocdo de nitrato em R2 durante as fases 2, 3, 4, 5 e 6 foi baixa (valores
inferiores a 3%) similar a R1. Porém, observou-se eficiéncias de remocéao superiores a 50%
durante as fases 1, 7, 8 e 9.

Quanto ao ion fosfato, observou-se a presenca do mesmo durante as fases de 1 a 4 no
afluente de ambos os reatores. A partir da fase 5 ndo foram encontrados valores de fosfato nos
afluentes dos reatores, consequentemente o ion ndo foi encontrado nos efluentes dos reatores.
O que se justifica pelo fato de que durante essas fases a vinhaga utilizada (segunda coleta —
tabela 5) ndo apresentou teores de fosfato em sua composigéo.

Taxas negativas de eficiéncia de remocdo de fosfato foram observadas durante a
segunda fase em R2, o mesmo foi observado para o anion nitrato. Essas eficiéncias negativas
podem estar atreladas ao fato de que houve carreamento de lodo junto ao efluente dos reatores
durante essa fase.

No que se refere ao ion cloreto, as concentra¢cbes do mesmo nos efluentes de R1
foram: 1703,6; 2231,0; 2199,3; 2514,6; 2120,6; 2575,2; 2759,8; 3176,8 e 3342,8 mg L-1, para
as fases de 1 a 9, respectivamente. As fases 2, 3, 4, 5, 6 e 7 ndo diferiram significativamente
(p<0,05). As maiores concentraces foram encontradas nas duas Ultimas fases (p>0,05), que
receberam as maiores COV.

Ja em R2, as concentracdes de cloreto foram: 1721,6; 2161,0; 2763,3; 2342,9;
2544.5; 2392,9; 2227,0; 2190,2 e 2381,1 mg L-1, para as fases 1, 2, 3, 4,5, 6,7, 8 e 9,
respectivamente.

As eficiéncias de remogéo de cloreto em ambos os reatores foram inferiores a 27%.
Diferentemente dos demais anions, o sulfato foi removido pelo processo anaerdbio com
eficiéncias superiores a 72% em R1 e a 81% em R2.

As concentracdes de sulfato no efluente de R1 foram: 565,4; 185,6; 487,0; 0,0; 0,0;
0,0; 8,9; 1049,2 e 353,4 mg L™, para as fases de 1 a 9, respectivamente (p<0,05). J4 em R2, as
concentracgdes de sulfato no efluente foram: 381,6; 169,9; 0,0; 0,0; 0,0; 0,0; 0,0; 236,9 e 246,2

mg L™, paraas fases 1, 2, 3, 4, 5, 6, 7, 8 e 9, respectivamente.
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As concentragdes de sulfato nos afluentes, efluentes e suas respectivas eficiéncias em

R1 podem ser visualizadas na Figura 12 e na Figura 13 para R2.
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Figura 12 - Variagdo temporal da concentracdo de sulfato (mg L™) no afluente, efluente e eficiéncia de
remocdo em R1
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Figura 13 - Variacdo temporal da concentracdo de sulfato (mg L'l) no afluente, efluente e eficiéncia de remocdo
em R2
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7.2.2. Teor de solidos presente no lodo

O teor de sélidos no lodo dos reatores foi avaliado mensalmente, na Tabela 15
encontram-se as médias e desvios padrdes para a concentracdo de solidos totais (ST), sélidos
totais volateis (STV) e sélidos totais fixos (STF).

Tabela 14 - Teor de sélidos do lodo dos reatores

Data Reator ST(gL™ STV (L™ STF(gL?
06/06/16 R1 29,00 + 6 18,00 + 4,36 11,00 + 2,65
R2 29,00 + 6 18,00 + 4,36 11,00 + 2,65
15/07/16 R1 51,89 +3,81 35,00 * 3,02 16,88 + 1,04
R2 57,60+ 1,08 34,26+ 1,03 2334+1,11
12/08/16 R1 4478 +2,00 28,72 +1,69 16,07 + 0,32
R2 4570+0,18 33,15%0,15 12,55 + 0,30
29/09/16 R1 52,33+ 1,74 3511+1,86 17,23+0,12
R2 2410+223 16,18+ 1,14 7,92 + 1,09

No R1, as concentracdes de ST, STV e STF aumentaram durante os primeiros 60
dias de ensaio. A concentracdo de ST sofreu um acréscimo de 78,9% em R1 e 98,6% em R2,
a concentracdo de STV aumentou 94,4% em R1 e 90,3% em R2, j& a concentracdo de STF
cresceu em 53,5% em R1 e 122,2% em R2.

Posteriormente, no periodo de 60 a 90 dias foi observada uma diminuicéo de 15,9% e
21,9% de ST no R1 e no R2, respectivamente; 26% e 3,3% na concentracGes de STV no Rl e
no R2, respectivamente; e 86% na concentracdo de STF em R2. Nesse periodo, a
concentracdo de STF se mateve constante em nivel médio de 16,07 g L™ em R1, semelhante
aos primeiros 60 dias de ensaio.

Apos 102 dias de biodigestdo, péde-se visualizar o incremento na concentracdo de
ST, STV e STF em R1, indicando reestabelecimento do processo e multiplicacdo dos micro-
organismos dentro do reator (Figuras 14, 15 e 16).

O reator controle, R2, apresentou decrescimo na concentracdo de ST, STV e STF
durante o periodo de 30 a 102 dias de experimento.

Quando observada a diminuicdo no conteddo de solidos dos reatores, resultou em

aumento na concentracdo de solidos nos efluentes.
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O decréscimo na concentracdo de sélidos do lodo ocorreu em virtude do arraste de
solidos com o efluente, que pode ter sido causado pela alta velocidade ascencional da
alimentacdo dos reatores (dados nao disponiveis).

Outra possivel causa da lavagem no lodo pode ter sido a ineficiéncia dos separadores
trifasicos dos reatores. O gés é formado dentro do granulo e o carrega para a parte superior do
reator. Se o separador ndo funciona adequadamente, os granulos podem colmatar na parte

superior, ao invés de sedimentarem.

—i—R1
—&—R2

01/jun 01/jul 01/ago 01/set

Figura 14 - Concentracéo de sélidos totais (ST), em g L™, no lodo dos reatores R1 e R2
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Figura 15 - Concentracao de sélidos totais volateis (STV), em g L™, no lodo dos reatores R1 e R2
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Figura 16 - Concentragéo de sélidos totais fixos (STF), em g L™, no lodo dos reatores R1 e R2

7.2.3. Atividade metanogénica especifica (AME) do lodo

A atividade metanogénica especifica (AME) dos lodos dos reatores R1 e R2 foi
avaliada ao fim do experimento.

A AME teve como objetivo avaliar o potencial metanogénico do lodo e descobrir
qual é a capacidade maxima de producdo de metano por um consércio de micro-organismos
anaeradbios, ou seja, qual é a capacidade de converter a DQO em metano (AQUINO et al.,
2007).

A producdo volumétrica de metano a partir do lodo dos reatores R1 e R2 pode ser
visualizada na Figura 17, onde se observa que R1 teve maior desempenho ao longo das 32
horas avaliadas e producdo acumulada de 117,7 mL de metano, enquanto que R2 produziu

aproximadamente a metade desse volume, ou seja, 52,3 mL de metano.
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Figura 17 - Volume de metano produzido por tempo
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A AME é calculada com base no coeficiente angular no trecho de maior inclinacéo,
que pode ser visualizado na Figura 18. O apice de produzdo ocorreu em aproximadamente 12

horas em R1 e 8 horas em R2.
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Figura 18 - Atividade metanogénica especifica

No reator controle (R2), o lodo metanogénico apresentou AME de 0,850 gDQO¢H4
gSTV d™. J& no reator R1, que sofreu aumento de COV ao longo do experimento, foi
observado AME de 1,191 gDQOchs gSTV.d™. Isto significa que o potencial metanogénico do
lodo do reator R1 foi 40,1% superior em relacdo ao consércio de micro-organismos do reator
R2.

Pode-se inferir que o reator R1 teve maior desempenho na atividade metanogénica
especifica, ou seja, as arqueas metanogénicas presentes em R1 demonstraram atividade maior
do que os micro-organismos metanogénicos presentes no tratamento controle.

Na literatura, lodos granulares com alta eficiéncia na biodigestdo de compostos
orgéanicos apresentam geralmente AME variando entre 0,24 a 1,26 (ROCHA, 2003).

Portanto, ambos 0s reatores avaliados apresentaram elevado potencial de converséo
da matéria organica em metano, destaca-se que o reator R1 apresentou maior atividade
metanogénica especifica.

Ao analisar os resultados da AME juntamente com a produgéo volumétrica de biogas
e taxa de remocdo de DQO, pode-se inferir que houve eficiéncia na adaptacdo do inoculo para
ambos os reatores.

Em trabalho realizado por Omil et al. (1998), o periodo de adaptacdo necessario para
o lodo apresentar eficiéncia de remocdo de matéria organica superior a 80% foi de 250 dias,.
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Opresente estudo durou 103 dias, porém taxa de remocdo de DQO superior a 80% foi
alcangada em 74 dias para ambos os reatores.
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8. CONCLUSOES

A biodigestdo anaerdbia de vinhaca concentrada mostrou-se possivel para DQO
afluente superior a 30.000 mg L™

O desempenho do processo mostrou-se estavel, atingindo eficiéncia maxima de
remocdo de DQO de 90%. O maior valor médio de DQO afluente aplicado foi de
44.060 mgL™ e a eficiéncia de remocéo de matéria organica neste momento atingiu 75% com
producdo volumétrica de biogés de 61,20 L dia™.

A maior producdo volumétrica de biogés ocorreu concomitantemente com a maior
producdo especifica de biogas. Quando a DQO afluente foi de 42.003 mg L™, a producéo
volumétrica de biogas foi de 135,24 L dia™ e a producdo de biogas em relacdo a DQO
removida foi de 0,362 Lpiogss 9DQO0remoy

Desta forma, conclui-se que a alta eficiéncia de remocdo de matéria organica e
producdo de biogas no reator alimentado com alta concentracdo de DQO foi obtida devido a
adaptacdo gradual do consércio microbiano.

O presente estudo pode fornecer dados que corroboram a capacidade de sistemas
anaerobios de biodigestdo de vinhaca concentrada para a producdo de biogas. A utilizacdo de
vinhaca concentrada para a producdo de biogéas pode acarretar em reducdo de custos com

instalacBGes e promover aumento na produtividade de biogas e diminuicdo da carga poluente.



72



73

REFERENCIAS

AGENCIA NACIONAL DE AGUAS - ANA. Manual de Conservacao e Reuso de Agua na
Agroindustria Sucroenergética. (2009). 294p. Agéncia Nacional de Aguas; Federacéo das
Industrias do Estado de S&o Paulo; Unido da Industria da Cana-de-agUcar; Centro de
Tecnologia Canavieira — Brasilia: ANA, 2009.

AMERICAN PUBLIC HEALTH ASSOCIATION; AMERICAN WATER WORKS
ASSOCIATION; WATER ENVIRONMENT FEDERATION — APHA; AWWA,; WEF.
(2012). Standard methods for the examination of water and wastewater. 222 ed.,
Washington: American Public Health Association, 2012. 1935 p.

ANDREOLLI, C. V.; SPERLING, M; FERNANDES, F. (2007). Sludge Treatment and Disposal.
IWA Publishing, London, UK.

ANGELIDAKI, I.; ELLEGAARD, L.; AHRING, B. K. (1993). A mathematical model for
dynamic simulation of anaerobic digestion of complex substrates: focusing on ammonia
inhibition. Biotechnology and Bioengineering. n.42, p.159-166.

AQUINO, S. F.; CHERNICHARO, C. A. L.; FORESTI, E.; SANTOS, M. L. F.; MONTEGGIA,
L. O. (2007). Metodologias para determinacao da Atividade Metanogénica Especifica (AME)
em Lodos Anaerdbios.Engenharia Sanitaria e Ambiental. v. 12, n. 2, 192-201p.

BARBOSA, E. A. A.; ARRUDA, F. B.; PIRES, R. C. M.; SILVA, T. J. A.; SAKAI, E. (2012).
Cana-de-acucar fertirrigada com vinhaca e adubos minerais via irrigacao por gotejamento
subsuperficial: Ciclo da cana-planta. Revista Brasileira de Engenharia Agricola e
Ambiental, v.16, 952-958p.

BASSO, L. C.; BASSO, T. O.; ROCHA, S. N. (2011). Ethanol Production in Brazil: The
Industrial Process and Its Impact on Yeast Fermentation. Biofuel Production — Recent
Developments and Prospects. 1 ed. Rijeka: In Tech, 2011, v.1, 85-100p.

BROWN, N. A.; CASTRO, P. A.; FIGUEIREDO B. C. P.; SAVOLDI, M.; BUCKERIDGE, M.
S.; LOPES, M. L.; PAULLILO S. C. L.; BORGES, E. P.; AMORIM, H. V.; GOLDMAN, M.
H.; BONATTO, D.; MALAVAZI, I.; GOLDMAN, G.H. (2013). Transcriptional profiling of
Brazilian Saccharomyces cerevisiae strains selected for semi-continuous fermentation of
sugarcane must. FEMS Yeast Research. v. 1, n. 13, 277-290p.

CANHOS, V. P.; VAZOLLER, R.F. Biodiversidade do Estado de Sao Paulo: Microrganismos
& Virus. Sdo Paulo: FAPESP, 1999.



74

CARVALHO, T. C. Reducio do Volume de Vinhaca através do Processo de Evaporacao.
2010. 90p. Dissertacdo (Mestrado em Engenharia Mecénica) — Faculdade de Engenharia
Mecénica, Universidade Estadual Paulista, Bauru, 2010.

CHEN, Y.; CHENG, J. J.; CREAMER, K. S. (2008). Inhibition of anaerobic digestion process: a
review. Bioresource Technology. v. 99, n 10, 4044-4064p.

CHERNICHARQO, C. A. L. de. Reatores anaerdbios: principios do tratamento biolédgico de
aguas residuarias. Belo Horizonte: DESA-UFMG, 2007. 359p.

CHERUBIN, R. A. Efeitos da viabilidade da levedura e da contaminacéo bacteriana na
fermentacao alcoodlica. 2003. 137p. Tese (Doutorado em Agronomia) - Escola Superior de
Agricultura “Luiz de Queiroz”, Universidade de S&o Paulo, Piracicaba, 2003.

CHRISTOFOLETTI, C. A.; ESCHER, J. P.; CORREIA, J. E.; MARINHO, J. F. U;
FONTANELLLI, C. S. (2013). Sugarcane vinasse: Environmental implications of its use.
Waste Management. v. 33, 2752-2761p.

COLARES, C. J. G.; SANDRI, D.(2013). Eficiéncia do tratamento de esgoto com tanques
sépticos seguidos de leitos cultivados com diferentes meios de suporte. Revista Ambiente &
Agua, Taubaté , v. 8, n. 1, 172-185p. Disponivel em: <http://www.scielo.br/scielo.php?
script=sci_arttext&pid=51980-993X2013000100013&Ing=en&nrm=iso>. Accesso em 20
nov. 2016.

COMPANHIA NACIONAL DE ABASTECIMENTO (CONAB). Acompanhamento da Safra
Brasileira: Cana-de-acucar, segundo levantamento, agosto/2014, Brasilia, 2014. 20p.

COMPANHIA NACIONAL DE ABASTECIMENTO (CONAB). Acompanhamento da safra
brasileira de cana-de-agucar. v. 2 — Safra 2015/16, n.1 — Primeiro Levantamento, Brasilia,
1-28p, abr. 2015.

COMPANHIA NACIONAL DE ABASTECIMENTO (CONAB) Conjuntura mensal: Cana-de-
acucar. V.1 — Periodo janeiro/2016, Brasilia, 1-7p, 2016.

CORTEZ, L. A. B.; ROSSELL, C. E. V.; JORDAN, R. A.; LEAL,M.R. L. V.; LORAE.E. S
"R&D NEEDS IN THE INDUSTRIAL PRODUCTION OF VINASSE", 619-636p. In:
CORTEZ, Luis Augusto Barbosa. Sugarcane Bioethanol — R&D for Productivity and
Sustainability. S&o Paulo: Blucher, 2014.

CORTEZ, L. A. B,; SILVA, A.; LUCAS JUNIOR, J. de; JORDAN, R. A.; CASTRO, L. R. de.
Biodigestdo de Efluentes. In: CORTEZ, L.A. B.; LORA, E. S. (Coord.) Biomassa para
Energia. Campinas: Editora da UNICAMP, 2007. Cap. 15, 493-529p.

COSTA F.J.C.B.,, ROCHA B.B.M., VIANA C.E., TOLEDO AC.(1986). Utilization of vinasse

effluents from an anaerobic reactor. Water Science Technology. v. 18, n. 12, 135-41p.



75

CRUZ, P.C.F.; TEJEIRA, P.S.; CARLOS, L. E.; PEREIRA, C.; DOLL; M. M. R.; BARANA,
A. C.(2010). Desempenho de um Filtro Anaerdbico Ascendente de Fluxo Continuo
Preenchido com Espuma de Poliuretano para Tratamento de Esgoto. Revista Engenharia e
Tecnologia. v. 4, n. 2, 1-10p.

DAMIANGO, E. S. G. Tratamento da vinhaca em reator anaerobio de leito fluidificado.
Dissertacdo. 2005.98p. Dissertacdo (Mestrado em Hidraulica e Saneamento). Escola de
Engenharia de Sdo Carlos, Universidade de So Paulo, S&o Carlos, 2005.

DAMIANOVIC, M. H. R. Z.; FORESTI, E. (2009). Dynamics of sulfidogenesis associated to
methanogenesis in horizontal-flow anaerobic immobilized biomass reactor. Process
Biochemistry, v. 44, n. 9, 1050-1054p.

DILALLO, R.; ALBERTSON, O. E. (1961). Volatile acids by direct titration. Journal Water
Pollution Control Federation. v. 33, n. 4, 356-365p.

DOLL, M. M. R.; FORESTI, E. (2010). Efeito do Bicarbonato de Sédio no Tratamento de
Vinhaca em AnSBBR Operado a 55 e 35 °C. Engenharia Sanitaria e Ambiental, v. 15, n. 3,
275-282p.

DUDA, R. M. Desempenho de sistema compost por reatores anaerobios em série seguido de
filtro bioldgico percolador no tratamento de 4guas residudrias de suinocultura. 2010.
241 p. Tese (Doutorado em Microbiologia Agropecuéria) — Faculdade de Ciéncias Agrarias e
Veterinarias, Universidade Estadual Paulista, Jaboticabal, 2010.

EITH, C; KOLB, M; SEUBERT, A; VIEHWEGERm K. H. Praticas em Cromatografia de
ions: Uma Introducdo. 2006. 142 p. Metrohm, 2006.

ERSAHIN, M. E.; OZGUN, H.; DERELI, R. K.; OZTURK, I. Anaerobic treatment of
industrial effluents: An overview of applications. Waste Water — Treatment and
Reutilization; InTech: New York, NY, EUA, 2011.Disponivel em:
<http://www.intechopen.com/books/waste-water-treatment-and-reutilization/anaerobic-
treatment-of-industrial-effluents-an-overview-of-applications> acesso em 15 jun. 2015.

ESPANA-GAMBOA E.; MIJANGOS-CORTES J.; BARAHONA-PEREZ L.; DOMINGUEZ-
MALDONADO J.; HERNANDEZ-ZARATE G.; ALZATE-GAVIRIA L.(2012). Vinasses:
Characterization and treatments. Waste Management & Research. v. 29, n. 12, 1235-50p.

FOREST]I, E. Fundamentos do processo de digestdo anaerobia In: Universidad de la Republica.

Tratamiento anaerobio. Montevideo, s.n, 1994. 97-110p.



76

FREDERICK, M. K. B. Estudo genético, fisiolégico e molecular de Lactobacillus fermentum
envolvidos na floculacéo de leveduras. 1994. 56p. Dissertacdo (Mestrado em Engenharia de
Alimentos) — Faculdade de Engenharia de Alimentos, Universidade Estadual de Campinas,
Campinas, 1994.

FREIRE, W. J.; CORTEZ, L. A. B. Vinhaca de cana-de-actcar. Guaiba: Agropecudria, 2000.
203p.

GERARDI, M. H. The microbiology of anaerobic digesters. Jon Wiley & Sons, 2003. 130p.

GIL, A. C. Como elaborar projetos de pesquisa. 4. ed. Sdo Paulo: Atlas, 2007.

GODOI, L. A. G.; DAMIANOVIC, M. H. R. Z.; FOREST], E. (2015). Sulfidogenesis
interference on methan production from carbohydrate-rich wastewater. Water Science &
Technology, v. 72, n. 9, 1644-52p.

GRANATO, E. F. Geracéo de energia através da biodigestdo anaerobia de vinhaca. 2003.
Dissertacéo (Mestrado em Engenharia Industrial) — Universidade Estadual Paulista, Bauru,
2003.

JENKINS, S. R.; MORGAN, J. M.; SAWYER, C. L. (1983). Measuring anaerobic sludge
digestion and growth by a simple alkalimetric titration. Water Pollution Control. v. 55, n. 5,
448-453p.

HARPER, S. R.; POHLAND, F. G.(1986). Recent developments in hydrogen management during
anaerobic biological wasterwater treatment. Biotechnology and Bioengineering. v. 28, 585-
602p.

HASSUDA, S.; REBOUCAS, A. C.; CUNHA, R. C. A. (1990). Aspectos qualitativos da
infiltracdo da vinhaga de cana no Aquifero Bauru. S&o Paulo. Revista do Instituto
Geoldgico, v. 11, n. 2, 5-20p.

HOLM-NIELSEN, J. B.; AL SEADI, T.; OLESKOWICZ-POPIEL P. Thefutureofanaerobic
digestion and biogas utilization. (2009). Bioresource Technology, v. 100, n. 22, 5478-5484p.

HORII, J.; BLUMER, S. A. G.; RIBEIRO, C. A. F. Fundamentos de tecnologia
sucroalcooleira. [S.I: s.n.], 1999.

LAMONICA, H. M. (2004). Potencial de geracdo de excedentes de energia elétrica com o biogas
produzido a partir da biodigestdo da vinhaga na industria sucro-alcooleira brasileira. Energy,
v. 0, 1-5p. 2004. Disponivel em:
<http://www.proceedings.scielo.br/pdf/agrener/n6v2/097.pdf>. Acesso em 15 jun. 2015.



77

LAZARO, C. Z. Obtencio e caracterizacao filogenética de consércio de bactérias fototroéficas
purpuras nao sulfurosas consumidoras de acidos orgénicos visando a producio de
hidrogénio em reator anaerobio de batelada. 2009. 127p. Dissertacdo (Mestrado)
Departamento de Engenharia Hidraulica e Saneamento, Escola de Engenharia de Sao Carlos,
Universidade de Sao Paulo, Sdo Carlos, 2009.

LEAO, R. M. Alcool, Energia Verde. Sao Paulo: Iqual, 2002.

LEHNINGER, A.L.; NELSON, D. L.; COX, M. M. Principios de Bioquimica. 2. ed. Sdo Paulo:
Sarvier, 2000. 839p.

LENS, P. N. L.; VISSER, A.; JANSSEN, A. J. H.; HULSHOFF POL, L. W.; LETTINGA, G.
(1998) Biotechnological treatment of sulphate-rich wastewaters. Critical Reviews in
Environmental Science and Technology. v. 1, n. 28, 41-88p.

LETTINGA, G.; HULSHOF POL, L. W.; ZEEMAN, G. Biological Wastewater Treatment.
Part I: Anaerobic wastewater treatment. Lecture Notes. Wageningen Agricultural
University, ed. January, 1996.

LONGO, R. R. Geracdo de metano em reator UASB: Avaliacao de parametros de
monitoramento para controle do processo de tratamento anaerdbio de vinhaca. 2015.
147p. Dissertacdo (Mestrado em Hidraulica e Saneamento) — Escola de Engenharia de Séo
Carlos, Universidade de Séo Paulo, S&o Carlos, 2015.

MATTORANO, D.A.; MERINAR, T. (1999) Respiratory protection on offshore drilling rigs.
Applied Occupational and Environmental Hygiene. v. |, n. 14, 141-148p.

MADIGAN, M. T.; MARTINKO, J. M.; STAHL, D. A.; CLARCK, D. P. (2012) Brock: Biology
of Microorganisms. 13" ed. Benjamim Cummings, Pearson Education. San Francisco, USA.

McCARTY, P. L. (1982) One hundred years of anaerobic treatment. In: Hughes DE, Stafford DA,
Wheatley BI et al (eds) Anaerobic digestion, 1981: proceedings of the second international
symposium on anaerobic digestion. Elsevier Biomedical, Amsterdam, p. 3-22.

McCARTY, P. L. (1964). Anaerobic waste treatment fundamentals I11. Public Works. v. 95, 91-
94p.

McCARTNEY, D. M.; OLESZKIEWICZ, J. A. (1993). Competition between methanogens and
sulfate reducers: effect of COD:sulfate ratio and acclimation. Water Environment Research.
V. 65,n. 5, 655-664p.



78

MONTALVO, S.; GUERRERO, L.; BORJA, R.; CORTES, 1.; SANCHES, E.;
COMLMENAREJO, M. F. (2010). Effect of the Influent COD Concentration on the
Anaerobic Digestion of Winery Wastewaters from Grape-Red and Tropical Fruit 137(Guava)
Wine Production in Fluidized Bed Reactors with Chilean Natural Zeolite for Biomass
Immobilization. Chemical and Biochemical Engineering. v.24, n. 2, 219-226p.

MOSEY, F. E. (1982). New developments in the anaerobic treatment of industrial wastes. Water
pollution control, v. 81, n. 4, 540-552p.

MOTA, V. T.; SANTOS, F. S.; AMARAL, M. C. S. (2013). Two-stage anaerobic membrane
bioreactor for the treatment of sugarcane vinasse: Assessment on biological activity and
filtration performance. Bioresource Technology, v. 146, n. 0, p. 494-503p.

MUYZER, G.; STAMS, A. J. M. (2008). The ecology and biotechnology of sulphate- reducing
bacteria. Nature Reviews: Microbiology. v. 6, n. 6, 441-454p.

NACHEVA, P. M.; CHAVEZ, G. M.; CHACON, J. M.; CHUIL, A. C. (2009). Treatment of cane
sugar mill wastewater in an upflow anaerobic sludge bed reactor. Water Science
Technology, v. 60, n. 5, 1347-1352p.

NOGUEIRA, C. E. C.; SOUZA, S. N. M.; MICUANSKI, V. C.; AZEVEDO, R. L.(2015).
Exploring possibilities of energy insertion from vinasse biogas in the energy matrix of Parana
State, Brazil. Renewable and Sustainable Energy Reviews. v. 48, n. 1, 300-305p.

OGATA, B. C. Caracterizacéo das fracdes celulose, hemicelulose e lignina de diferentes
genotipos de cana-de-acUcar e potencial de uso em biorrefinarias. 2013.108p. Dissertacédo
(Mestrado em Ciéncia e Tecnologia de Alimentos) — Escola Superior de Agricultura “Luiz de
Queiroz”, Universidade de Sao Paulo, Piracicaba, 2013.

OLIVA-NETO, P.; YOKAYA, F. (1997). Effects of nutritional factors on growth of
Lactobacillus fermentum mixed with Saccharomyces cerevisiae in alcoholic fermentation.
Revista de Microbiologia. v. 25, n. 1, 25-31p.

OMIL, F.; LENS, P.; VISSER, A.; HULSHOFF POL, L.W.; LETTINGA, G. (1998). Long-term
competition between sulphate reducing and methanogenic bacteria in UASB reactors treating
volatile fatty acids. Biotechnology Bioengineering, v. 57, n. 6, 676-685p.

PAMPLONA, C. PROALCOOL : impacto em termos técnico-econdmicos e sociais do programa
no Brasil. Rio de Janeiro: Instituto do Actcar e do Alcool, 1984. 93p.

PATURAU, M. J. BY-PRODUCTS OF THE CANE SUGAR INDUSTRY : An Introduction
to Their Industrial Utilization. 1ed. Amsterdam: Elsevier Publishing Company, 1969.



79

PAULINO, J.; ZOLIN, C. A.; BERTONHA, A.; FREITAS, P. S. L.; FOLEGATTI, M. V.(2011).
Estudo exploratorio do uso da vinhaga ao longo do tempo. Il. Caracteristicas da cana-de-
acucar. Revista Brasileira de Engenharia Agricola e Ambiental, v. 15, n. 3, p. 244-249p.

PELCZAR JR, M. J.; CHAN, E. C. S.; KRIEG, N. R. Microbiologia conceitos e aplicacdes. v.1,
2%d. S&o Paulo: Makron Books. 524 p. 1996.

PINTO, C. P. Tecnologia da Digestdo Anaerobia da Vinhaca e Desenvolvimento Sustentavel.
1999. 145p. Dissertacao (Mestrado em Planejamento de Sistemas Energéticos) - Faculdade de
Engenharia Mecéanica, Universidade Estadual de Campinas. Campinas, 1999.

PRATA, F.; LAVORENTI, A.; REGITANO, J. B.; TORNISIELO, V. L.(2001). Degradacdo e
sorcao de ametrina em dois solos com aplicagdo de vinhaga. Pesquisa Agropecuaria
Brasileira. 36, 975 981.

RAJESHWARI, K. V.; BALAKRISHNAN, M.; KANSAL, A.; LATA, K.; KISHORE, V. V. N,
(2000). State-of-the-art of anaerobic digestion technology for industrial wastewater treatment.
Renewable & Sustainable Energy Reviews. v. 4, n. 4, 135-156p.

RAVNO, A. B.; PURCHASE, B. S. (2005). Dealing with dextran in the South African sugar
industry. Proceedings of the South African Sugar Technologists Association. n. 79, v.1,
28-47p.

REZENDE, J. O. (1984). Vinhaga: Outra Grande Ameaga ao Meio Ambiente. Revista Magistra,
v.1l.

RIBAS, M. M. F. Tratamento de vinhaca em reator anaerobio operado em batelada
sequencial contendo biomassa imobilizada sob condic¢des termofilicas e mesofilicas. 2006.
175 p. Tese (Doutorado em Engenharia Civil) - Escola de Engenharia de S&o Carlos,
Universidade de S&o Paulo, Séo Carlos, 2006.

RIBEREAU-GAYON, P.; DUBOURDIER, D.; DONECHE, B.; ANDLONVAUD,A. Handbook
of Oenology. v. 1. The microbiology of wine and vinifications. John Wiley and Sons, West
Sussex, 2005.

RIPLEY, L. E.; BOYLE, W. C.; CONVERSE, J. C. (1986). Improved alkalimetric monitoring for
anaerobic digestion of high-strength wastes. Journal Water Pollution Control Federation,
v. 58, n. 5, 406-411p.

RITTMANN, B. E.; McCARTY, P. L. Environmental Biotechnology: principles and
applications. Boston: McGraw-Hill, 2001.



80

ROCHA, M. A. G. Estudos da atividade metanogénica de lodos e da biodegradabilidade
anaerobia de efluentes de industria de bebidas. 2003. 130 p. Dissertacdo (Mestrado em
Tecnologia Ambiental e Recursos Hidricos) — Centro de Tecnologia e e Geociéncias,
Universidade Federal de Pernambuco, Recife, 2003.

RODELLA, A. A.; ZAMBELLO JUNIOR, E.; ORLANDO FILHO, J. Effects of vinasse added to
soil on pH and exchangeable aluminum content. In: CONGRESS OF THE
INTERNATIONAL SOCIETY OF SUGAR CANE TECHNOLOGISTS, 18., Havana, 1983.
Proceedings. Havana : Universidad de La Habana, 1983. p. 189-214.

ROSSETTO, A. J. Utilizacdo Agrondmica dos Subprodutos e Residuos da Industria
Acucareira e Alcooleira. In: PARANHQOS, S. B. (Coord.) Cana-de-agucar — cultivo e
utilizacdo. Campinas: Fundacéo Cargill, 1987, 433-504p.

SHIMADZU (2014) N20/CO/CO2/CH4 analysis system (TCD/FID) GC-2014NCCCL.
Application data sheet no.57. Disponivel em
<http://www.shimadzu.com/an/literature/systemgc/hkc114057.html> acesso em 21 jul. 2016.

SILVA, A. L. L.; COSTA, J. L.; GOLLO, A. L.; SANTOS, J. D.; FORNECK, H. R.; BIASI, L.
A.; SOCCOL, V. T.; CARVALHO, J. C.; SOCCOL, C. R. (2014). Development of a vinasse
culture médium for plant tissue culture. Pakistan Journal of Botany. v. 46, n. 6, 2195-
2202p.

SILVA, da A. Vinhaca concentrada da cana-de-agUcar: monitoramento das propriedades
guimicas do solo e mineralizacéo liquida do nitrogénio. 2012. 109 p. Tese (Doutorado em
Ciéncias. Area de concentracdo: Energia na Agricultura e no Ambiente) - Centro de Energia
Nuclear na Agricultura, Universidade de S&o Paulo, Piracicaba, 2012.

SILVA, J. D.; SCHNEIDERS, D.; TILL, A.; LAPA, K. R.; PINHEIRO, A. (2013). Atividade
metanogénica especifica (AME) de lodos industriais provenientes do tratamento bioldgico
aerébio e anaerobio. Ambiente & Agua. v 8, n. 2, 135-145p.

SLAPACK, G. E.; RUSSEL, I.; STEWART, G. G. Thermophilic Microbes in Ethanol
Production. CRC Press, Inc. Boca Raton, Florida, 1987.186p.

SOARES, H. M.; HIRATA, Y. S. Classroom practice. In. COURSE OF BIOLOGICAL
TREATMENT OF WASTE, 4., 30 jun. - 11 jul., Florianopolis. Proceedings.[S.l.]: CBAB
MCT/CNPQ ALFA FURB CPGENQ/UFSC, 1999.

SOUZA, M.; FUZARO, G.; POLEGATO, A. Thermophilic anaerobic digestion of vinasse in
pilot plant UASB reactor.(1992). Water Science Technology. v. 25, n. 7, 213-222p.

SPEECE, R.E. (1996). Anaerobic biotechnology for industrial wastewaters. Archae Press,
Nashville, Tennesse, EUA. 394 p.



81

SPEECE, R.E. (2008) Anaerobic Biotechnology and Odor/Corrosion Control for
Municipalities and Industries. Archae Press, Nashville, Tennesse, EUA. 586 p.

SZYMANSKI, M. S.; BALBINOT, R.; SCHIRMER, NAGEL, W. (2010). Biodigestao anaerobia
da vinhaga: aproveitamento energético do biogas e obtencdo de créditos de carbono- estudo de
caso. Semina: Ciéncias Agrarias, Londrina, v. 31, n. 4, 901-912p.

TONOLI, F. C. Adaptacdo de leveduras para fermentacédo com alto teor alcéolico. 2016. 77p.
Dissertacdo (Mestrado em Microbiologia Agricola) — Escola Superior de Agricultura “Luiz de

Queiroz”, Universidade de Sao Paulo, Piracicaba, 2016.

VON SPERLING, M. Introducéo a qualidade das aguas e ao tratamento de esgotos. 32 ed.
Belo Horizonte: Departamento de Engenharia Sanitaria e Ambiental/ UFMG, 2005.

WILKIE, A. C. Biomethane from biomass, biowaste and biofuels. In:Bioenergy. 195-205p.
WALL, J. D. HARDWOOD, C. S.; DEMAIN, A. (eds).American Society For Microbiology
Press, Washingtoon DC.2008.

ZOLIN, C. A.; PAULINO, J.; BERTONHA, A.; FREITAS, P. S. L. de. FOLEGATTI, M. V.
(2011). Estudo exploratério do uso da vinhaca ao longo do tempo. 1. Caracteristicas do solo.

Revista Brasileira de Engenharia Agricola e Ambiental, v.15, n.1, 22-28.





