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RESUMO 

 

 
BATISTA, Hellen Regina Fernandes. Avaliação de metodologias para a caracterização química 

da vinhaça em função do tempo de armazenamento. 21. 33p. Monografia (Curso de Bacharelado 

em Agronomia). Instituto Federal de Educação, Ciência e Tecnologia Goiano – Câmpus Rio Verde, 

Rio Verde, GO, 2021. 

 

Objetivou-se com esse trabalho, avaliar métodos analíticos de digestão via úmida eficientes ao 

método de análise oficial, de mistura de ácido nítrico e ácido perclórico (HNO3 + HClO4), para 

a análise de vinhaça e verificar também os efeitos dos nutrientes na vinhaça armazenada. Os 

métodos analíticos comparados foram: 1) Nitroperclórico (HNO3), 2) Nítrico (HNO3); 3) 

Clorídrico + Peróxido de Hidrogênio (HCl+ H2O2); 4) Sulfúrico + Peróxido de Hidrogênio 

(H2SO4 + H2O2) e 5) Solubilização com ácido clorídrico 1 molar (HCl 1 mol/L-1). Foram 

determinados fósforo, potássio, cálcio, magnésio e enxofre, ao longo de diferentes prazos de 

armazenamento, sendo esses nutrientes analisados com 5, 30, 90 e 150 dias de armazenamento, 

para verificar o comportamento desses nutrientes ao longo do tempo que fica armazenada em 

condições de laboratório. A eficiência dos métodos foi avaliado comparando-se os resultados do 

método nitroperclórico obtidos para cada nutriente com os resultados obtidos dos outros 

métodos. Os resultados evidenciaram que as digestões Nítrica (HNO3) e Clorídrica + Peróxido 

de Hidrogênio (HCl+ H2O2), apresentaram boa à excelente precisão equivalente a digestão 

Nitroperclórica (HNO3), para os nutrientes analisados. O método de solubilização com ácido 

clorídrico 1 molar (HCl 1 mol/L-1) apresentou uma baixa exatidão e não apresentou a eficiência 

esperada para quantificação de nenhum nutriente analisado. Com exceção dos teores de potássio 

(K), todos os outros nutrientes analisados no trabalho reduziram ao final dos dias de 

armazenamento da vinhaça.  

 

 

Palavras-chave: Digestão úmida, Macronutrientes, Composição Química. 
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1 INTRODUÇÃO 

A vinhaça é um líquido residual, produto da calda na destilação do licor de fermentação 

do álcool da cana-de-açúcar, também conhecido, regionalmente, por restilo e vinhoto (BAFFA 

et al., 2009). É resultante da produção de álcool, resultado da fermentação do caldo da cana-de-

açúcar ou do melaço no processo de fabricação (POVEDA, 2014).  

As destilarias brasileiras tem uma produção entre 7 a 15 litros de vinhaça por litro de 

etanol dependendo do porte da instalação e tecnologia empregada (SALOMON, 2007). No 

Brasil, são gerados aproximadamente 250 milhões de m3 de vinhaça por safra (POVEDA, 

2014), com isso, o uso da vinhaça para fertirrigar os canaviais tem sido a solução empregada 

para destinar o enorme volume produzido, promovendo mudanças nas propriedades químicas e 

físicas do solo, como elevação do potencial hidrogeniônico (pH), aumento na disponibilidade 

nutricional e na capacidade de troca cátions (BEBÉ et al., 2009). 

 Outro fator importante em sua aplicação na agricultura, seja por adubação clássica ou 

por irrigação do solo no plantio de cana-de-açúcar (FORMAGINI, 2011). Trata- se de um 

material com cerca de 2 a 6% de constituintes sólidos, onde se destaca a matéria orgânica, em 

maior quantidade, e em termos minerais apresenta uma quantidade alta de potássio e média de 

cálcio e magnésio (ROSSETTO, 1987). Destacando-se o fornecimento de potássio, que 

corresponde cerca de 20% do total de compostos orgânicos e minerais (MARQUES, 2006), 

além de nitrogênio, cálcio, magnésio e fósforo em menores concentrações (SEIXAS et al., 

2016). 

Desta forma, é importante o estudo dos seus componentes químicos, dado que na 

vinhaça existem quantidades desbalanceadas e diferentes de elementos minerais e orgânicos 

(SILVA et al., 2007). Mas, para a realização da sua caracterização química, é necessário a 

adaptação dos métodos analíticos a serem empregados nas diferentes determinações, devido a 

literatura a respeito dos métodos de análise química na vinhça ser escassa, e muitas vezes os 

métodos preconizados são excessivamente complexos ou morosos, e perigosos, conforme 

propostos por FORT et al. (1939) e PAYNE (1968), onde os fosfatos foram determinados pelo 

método volumétrico comum, que é muito limitado devido alguns requerimentos básicos para o 

sucesso de uma titulação como estequiometria e/ou velocidade da reação e visualização do 

ponto final. 

 Além do enxofre e o magnésio, também mencionados no trabalho de FORT et al. (1939) 

e PAYNE (1968), foram filtrados através de um tapete de asbestos que é um filtro com fibra de 

amianto (substânia extremamente perigosa) na sua composição, para obtenção dos respectivos 

extratos. 
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Geralmente as técnicas analíticas adaptadas para a análise dos resíduos de usina de 

açúcar e destilarias, são aqueles já estabelecidos para a análise de outros materiais, como folhas, 

onde a decomposição do tecido vegetal, visando a determinação dos nutrientes essenciais às 

plantas, é realizada por via úmida, através da solubilização com ácidos nítrico e perclórico 

(EMBRAPA, 2000), sendo adaptada para a análise da vinhaça.  

Com isso esse trabalho, objetivou-se avaliar diferentes métodos de digestão e 

solubilização ácida por via úmida para a análise química da vinhaça, em função ao tempo de 

armazenamento em laboratório, definindo: se alguma outra digestão apresenta equivalência ao 

método tradicional (Oficial da Embrapa) de decomposição nítro-perclórica e se existem perdas 

de nutrientes ao longo do tempo de armazenamento em condições laboratoriais. 

 

2  REVISÃO DE LITERATURA 

2.1. Composição Química Da Vinhaça 

A composição química da vinhaça é bastante variável, e está ligada ao tipo de mosto 

utilizado em sua produção. O mosto é submetido ao processo de destilação, que resulta na 

produção do álcool, e por fim gera a vinhaça. De acordo com LONGO (1994), outros fatores 

que influem diretamente na composição da vinhaça são principalmente: a origem e composição 

da matéria-prima; o sistema utilizado no preparo do mosto e o modo de conduzir a fermentação 

adotada.  

As características físicas e químicas das vinhaças são variáveis, dependendo dos 

processos utilizados na indústria (GLÓRIA et al., 1984). Sua composição química pode variar 

também devido a fatores como as características do solo, variedade da cana e período da safra 

(SALOMON et al., 2009). 

Dentre os principais componentes da vinhaça destacam-se uma concentração 

significativa de matéria orgânica e de potássio, além de outros nutrientes em concentrações 

relativamente baixas (LYRA et al., 2003). Como demonstrado no trabalho de (SILVA et al., 

1981), que após analisarem a composição química de diferentes tipos de vinhaça produzida em 

diferentes regiões do Brasil, mostraram que a vinhaça é  muito rica em matéria orgânica e 

nutrientes minerais, tais como potássio e cálcio. 

Segundo NASCIMENTO (2003), a vinhaça é composta por uma fração variável de 

sólidos totais dissolvidos (2 a 8%), dentre os quais 70% são orgânicos. Dentre os sólidos 

inorgânicos, o potássio apresenta-se em maior concentração (aproximadamente 10%). No 

trabalho de (LELIS NETO, 2008), após realizar a caracterização química de uma amostra de 

vinhaça, obteve as concentrações dos nutrientes N, P, K, Ca, Mg  e S, sendo 0,35; 0,06; 1,91; 
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0,97; 0,20 e 0,47 g.L-1 rescpectivamente. 

 A composição química da vinhaça é muito  heterogênea, em função do tipo de matéria- 

prima e outros aspectos, concluindo que: a vinhaça proveniente de mosto de melaço é mais rica 

em matéria orgânica e de nutrientes que a do mosto misto e a do caldo; o potássio é o 

elemento  predominante, seguindo-se do cálcio, enxofre (sulfato), nitrogênio, fósforo e 

magnésio (SILVA et al., 1981). 

 

2.2. Análise Química Da Vinhaça  

Estudos anteriores estabeleceram procedimentos para determinação de elementos 

químicos em amostras foliares, pelo uso de ácidos inorgânicos concentrados e altas 

temperaturas, como por exemplo (TEDESCO et al., 1995), que efetuou digestões via úmida de 

resíduos com H2SO4 + H2O2, HNO3 + HClO4, em sistema aberto com blocos digestores, com o 

objetivo de favorecer a condensação e o refluxo dos gases e vapores gerados na digestão. 

Alguns pesquisadores descreveram estes métodos de digestão de forma bastante 

detalhada, ZASOSKI et al. (1977), descreveram a mistura de HNO3 e HC1O4 como processo 

de digestão); HNO3 sozinho na digestão foi citado por HALVIN et al. (1980); e JONES JR et 

al. (1990) descreveram o método que usa H2SO4 e H2O2 no processo de oxidação. ISAAC 

(1980), também sugere o uso dos ácidos HNO3 e HCIO4 nos processos de digestão úmida. 

 De acordo com KINGSTON et al. (1988) e KRUG (2000), os ácidos mais 

comumentemente empregados são o ácido nítrico que é o agente oxidante mais utilizado na 

digestão de amostras orgânicas, o ácido perclórico (HClO4), que a altas temperaturas, é um forte 

agente oxidante, apresenta baixo poder complexante e o seu manuseio requer cuidados 

especiais. É pertinente salientar  que  a  digestão  nitroperclórica,  em  sistema  aberto, é um  

método  amplamente  utilizado, sendo a metodologia oficial para análise foliar segundo a 

EMBRAPA, sendo utilizado também para a análise da vinhaça .   

O ácido clorídrico (HCl), comercializado com alto grau de pureza a 36 – 38% (11,6 a 

12,4 mol L-1), é um ácido forte, mas não possui propriedades oxidantes, sendo então combinado 

com outros agentes como o peróxido de hidrogênio (H2O2), em função do seu poder oxidante, 

sendo um dos oxidantes mais versáteis que existe. Misturas de ácidos com peróxido de 

hidrogênio são particularmente eficientes na oxidação (KINGSTON et al., 1988) e (KRUG, 

2000). O ácido sulfúrico (H2SO4) é útil para o desprendimento de produtos voláteis, apresenta 

boas propriedades desidratantes (reduz-se para SO2 , SO e H2S) e é frequentemente empregado 

combinado com HNO3 ou H2O2 , elevando o ponto de ebulição da mistura, além de agilizar o 

processo de oxidação, agindo como oxidante inicial das misturas ácidas (KINGSTON et al., 
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1988) e (KRUG, 2000).                                

O processo sem digestão com HCl 1 mol L-1 apresenta as vantagens de gerar menos 

poluição do ambiente (pela menor geração de gases e de vapores tóxicos ou corrosivos), além 

de ser um método simples. Nos resultados de CARNEIRO (2006), indicaram também que a 

extração sem digestão com HCl mostrou-se eficiente pela rapidez, simplicidade e elevado grau 

de solubilização, quando comparado a digestão nitroperclórica. 

 

3 MATERIAL E MÉTODOS 

 

3.1. Obtenção Da Vinhaça 

       As amostras de vinhaça foram obtidas na Usina Destilaria Nova União S/A 

(Denusa), situada no município de Jandaia - Goiás, com Latitude de 17° 16' 13.11'' S e Longitude 

de 50° 8' 10.39'' O, com elevação média de 500 m. Durante a coleta, foram utilizadas garrafas 

plásticas de 500 mL. As amostras foram coletadas no mesmo dia, em garrafas diferentes para 

serem analisadas com tempos diferentes de armazenamento. As garrafas foram tampadas e 

abertas apenas na realização de cada análise.  

       As amostras de vinhaça foram coletadas na época chuvosa, no dia 30 de outubro de 

2020, em dois locais diferentes: vinhaça da represa, coletada na represa impermeabilizada, 

conhecida como lagoa de distribuição (Fig. 1), onde fica armazenada para ser utilizada na 

fertirrigação e vinhaça no canal, onde a vinhaça é retirada de tanques de contenção (represa) e 

lançada em canais principais, onde material atinge os sulcos de irrigação abertos nas entrelinhas 

do canavial (Fig. 2), sendo feitas 4 repetições de cada amostra para os diferentes métodos de 

digestão. 

                        

 
Fig. 1. . Lagoa de armazenamento e distribuição  

de vinhaça (Represa) da Destilaria Nova União  
 

 

 

 

Figura 2. Canal de condução de 

vinhaça da Destilaria Nova União 
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3.2. Épocas De Análises 

       As amostras coletadas foram armazenadas garrafas plásticas de 500 ml, ficando 

no laboratório de Análises de solo e Tecido foliar do Instituto Federal Goiano- Campus Rio 

Verde, em temperatura ambiente, para simular a condição real de armazenamento na Usina. 

As análises foram realizadas as amostras recém coletadas e com 30, 90 e 150 dias após a 

coleta das vinhaças, sendo o período de armazenamento avaliado para determinar se existem 

alterações nos teores dos nutrientes analisados na composição química da vinhaça. 

          As épocas de análises das amostras de vinhaça foram com as amostras recém 

coletadas, nos dias 07/11 a 16/11/2020, após 30 dias de armazenamento sendo entre 

14/12/2020 a 22/12/2020, após 90 dias, sendo analisadas nos dias 25/02/2021 a 12/03/2021, 

e as ultimas análises foram realizadas nos dias 18/05/2021 a 04/06/2021, após 150 dias 

armazenadas. 

 

3.3. Procedimentos Experimentais 

Os procedimentos experimentais serão desenvolvidos em três partes, sendo:  

 Parte experimental 1: Determinação química dos nutrientes: cálcio (Ca), magnésio 

(Mg), fósforo (P), potássio (K) e enxofre (S). 

Parte experimental 2: Análise de Nitrogênio (N) 

 Parte experimental 3: Determinação do Matéria Orgânica (MO), Umidade e pH 

Todos as partes experimentais supracitadas, foram realizados com o tempo de 

armazenamento de 5, 30, 90 e 150 dias. 

 

3.3.1. Parte experimental 1: digestão da vinhaça e análise de cálcio (Ca), magnésio 

(Mg), fósforo (P), potássio (K) e enxofre (S) 

Foram testados 4 formas diferentes de digestão por via úmida, sendo elas: digestão 

nítrico perclórica, sulfúrica, nítrica, clorídrica e um processo sem digestão realizada com 

HCl 1 mol L-1 para determinação dos teores de cálcio, magnésio, fósforo, potássio e enxofre, 

conforme metodologia e processos analíticos apresentados na tabela 1. 
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Tabela 1. Tipos de digestão, metodologias e processos analíticos realizados para análise 

química  na  determinação de Ca, Mg, P, K e S nas amostras de vinhaça coletadas na represa e 

no canal da Destilaria Nova União. 

 

DIGESTÃO  METODOLOGIA PROCESSO ANALÍTICO 

 

Nítroperclórica 

 (Embrapa, 2000): As  

amostras serão solubilizadas  

com ácido nítrico (65%) e  

perclórico (72%), em proporção  

3:1. 

2 ml da vinhaça em tubo digestor e 8 ml da mistura ácida. Aquece 

gradativamente o bloco até 120°C, em seguida para 200°C, até se obter 

fumos brancos de HClO4 e o extrato se apresentar incolor. Esfriar e 

adicionar 25 ml de água destilada. 

 

 

Nítrica 

  

 

(Embrapa, 2009):   

Ácido nítrico P.A. (65%)  

 

2 ml da vinhaça em tubos para digestão e 10 ml de HNO3 P.A., 

procedendo à digestão em bloco digestor, aumentando a temperatura 

gradativamente até cerca de 200°C; até se tornar incolor, esfriar, 

completar com 25 ml de água destilada. (Método adaptado do método 

nitroperclórico). 

 

 

Sulfúrica 

 Será baseado na oxidação 

da matéria orgânica: H2SO4   

98% + H2O2 30%, (Método  

kjeldahl adaptado para analise  

de macronutrientes). 

2 ml da vinhaça, 3 ml de H2SO4 e 1 ml de peróxido de hidrogênio, 

procedendo à digestão em bloco digestor, até cerca de 110°C de forma 

gradativa; esfriar, após a digestão da matéria orgânica, ficando incolor, 

esfriar e completar o volume com 25 ml de água destilada. 

 

 

Clorídrica 

 (Não tem metodologia  

oficial). É usado na água  

régia, mais não isolado.  

Amostras serão solubilizadas  

com HCl P.A (85%) + H2O2 

2 ml da vinhaça em tubos para digestão, 3 ml de HCL e 1 ml de peróxido 

de hidrogênio, procedendo à digestão em bloco digestor, até cerca de 

110°C; até ficar um líquido incolor, esfriar e adicionar 25 ml de água 

destilada. (Método adaptado do método nitroperclórico). 

 

 

HCl 1 mol L-1 

  

(Embrapa, 2009): 

 Ácido Clorídrico 1 mol L-1HCL 1 mol
-
L-1: 

83 ml para 1L 

2 ml da vinhaça para frasco de vidro + 25 ml de HCL 1 mol L-1, anota 

o peso total. Aquece por 15 minutos em banho maria a 80°C, agitar 15 

minutos no agitador circular a 250 rpm. Esfriar, repor a água evaporada 

até o peso inicial e filtrar.  

 

As determinações analíticas de Ca, Mg, P, K e S foram realizadas após a etapa de 

digestão, submetidas ao preparo dos extratos 1 e 2. O extrato 1 foi obtido do processo das 

digestões úmidas e do processo de solubilização com HCL 1 mol L-1. O extrato 2 foi obtido de 

5 ml do extrato 1 e 20 ml de água destilada.  

A determinação dos teores de Ca e Mg foi obtido de 0,5 ml do extrato 2 + 2,5 mL de 

solução de cloreto de estrôncio (48,7 g para 1 L) e 23 ml de água destilada, e leitura em 

espectrômetro de absorção atômica. O fósforo foi determinado por colorimetria pela 

metodologia azul de molibdato, com 1 ml do extrato 2 + 20,5 ml de água destilada + 2,5 mL de 
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solução de molibdato (725) + 1  ml de solução de ácido ascórbico (0,04 gramas em 25 ml de 

água destilada) e agitar. Após repouso de 20 minutos, realiza-se a leitura em espectrofotômetro 

a 725 nm.  

 Solução 725: 1 g de subcarbonato de bismuto, 136 ml de H2SO4, 20 g de molibdato de amônio 

para 1L. 

O potássio foi determinado pelo fotômetro de chamas, com 1 ml do extrato 2 + 24 ml 

de água destilada. Agitou-se alguns segundos e realizou-se a leitura. A determinação de enxofre 

foi por turbidimetria, com 10 ml do extrato 2 + 1 ml de HCL 6N e uma pitada de BaCl2. Agitou 

e após 5 minutos, realizou-se a leitura em espectrofotômetro a 420 nm.  

A análise da composição química das vinhaças da represa e do canal, em relação as 

diferentes métodos de digestões em sistema aberto e tempos de armazenamento foram 

submetidos à análise de variância e as médias comparadas pelo teste Tukey, ao nível de 

significância de 5% para as digestões e pelo teste de regressão, para o tempo de armazenamento. 

 

3.3.2.  Parte experimental 2: análise de nitrogênio (N) 

Os teores de nitrogênio foram determinados por técnicas de solubilização úmida, 

seguida por destilação a vapor e titulação para a quantificação do NH4. A solubilização sulfúrica 

(H2SO4 + catalisadores) transforma proteína e aminoácidos do tecido vegetal em N-NH4
+ que é 

destilado e complexado em ácido bórico com indicador misto, e titulado com solução 

padronizada de H2SO4 diluído. 

 

Metodologia 1: Digestão úmida com H2S04 

 Foi colocado 2 ml da vinhaça + 1 g da mistura digestora de K2SO4 e CuSO4 (10:1) + 10 

ml de H2SO4 P.A. 98% no tubo digestor. Em seguida foram colocados no bloco digestor 

aquecido lentamente até 350 °C, até obter de um liquido esverdeado. Após esfriar, foi colocado 

40 ml de água destilada. Transferiu-se 10 ml para outro tubo digestor + 10 ml de NaOH 40%* 

+ 10 gotas de NaOH 0,025 M**. Colocou- se o tubo no destilador de nitrogênio, e um béquer 

na saída do destilador com 25 ml de H3BO3 2% + 10 gotas de difenilamina. Destilou- se até o 

volume de 45 mL, e foi titulado com HCl 0,01 mol L-1 e o ponto final da titulação foi a coloração 

vinho.   

 

Metodologia 2- Digestão úmida com H2S04 + H2O2
 

Foi colocado 2 ml da vinhaça + 1 g da mistura digestora de K2SO4 e CuSO4 (10:1) + 3 

ml de H2S04  98% e 1 ml de H2O2 30% no tubo digestor. Após isso levou- se ao bloco digestor 
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, aquecendo lentamente até 350 °C até obtenção de um liquido esverdeado. Após esfriar, 

colocou- se 50 ml de água destilada. Foi levado o tubo digestor ao destilador + 10 ml de NaOH 

40%* e na saída do destilador foi colocado um béquer com 25 ml de H3BO3 2%. Em seguida 

destilou- se até completar o volume de 45 ml e foi titulado com HCL 0,01 mol L-1. O ponto 

final da titulação foi a coloração vinho. 

 

*NaOH 40%- 400 g p/ 1L. 

**NaOH 1M- 40 g p/ 1L e NaOH 0,025 M: 25 mL do NaOH 1M p/ 1L.  

 

Os dados foram submetidos à análise de variância e as médias comparadas pelo teste 

Tukey, ao nível de significância de 5% para as duas digestões analisadas e pelo teste de 

regressão, para o tempo de armazenamento. 

 

3.3.3. Parte experimental 3: determinação de matéria orgânica (MO),  umidade e pH. 

A MO foi determinada pelo método volumétrico, baseada na oxidação da matéria 

orgânica, quando em contato com ácido sulfúrico e dicromato do potássio, e posterior titulação 

para dosagem, com solução padrão de sulfato ferroso amoniacal (BEZERRA et al., 2011). A 

umidade foi determinada pelo método da estufa, que se baseia na remoção da água por 

aquecimento, sendo 24 horas em temperatura de 105º C. O pH foi determinado pelo método 

simples do pHmetro (método potenciométrico), onde após o medidor ser calibrado por tampão, 

o eletrodo é mergulhado na amostra e a leitura é realizada . 

Os dados foram submetidos à análise de regressão. 

 

 

4  RESULTADOS E DISCUSSÕES 

 Não foi observado efeito na interação entre digestão x tempo,  havendo efeito somente 

nos tratamentos isolados. Desta forma, os resultados para digestão e para tempo de 

armazenamento foram apresentados e discutidos de forma separada. 

4.1. Caracterização Química: Determinação Dos Nutrientes: Cálcio (Ca), Magnésio (Mg), 

Fósforo (P), Potássio (K) e Enxofre (S) Para a Vinhaça Da Represa e Do Canal. 

 

4.1.1. Vinhaça represa  

A análise da composição química da vinhaça da represa da Usina Nova União, com os 

diferentes métodos de digestões em sistema aberto foram descritas na Tabela 2.  
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Tabela 2. Avaliação dos diferentes métodos de digestões ácidas em sistema aberto na extração 

e quantificação de nutrientes para a análise da composição química da vinhaça coletada na 

represa da Destilaria Nova União. 

 

Os nutrientes Ca, Mg e P apresentaram o mesmo comportamentos nas digestões: 

nitroperclórica, nitrica, sulfurica e cloridrica, com superioridade destas digestões em relação a 

solubilização cloridrica de 1 mol L-1. Em relação ao K, a superioridade foram nas digestões: 

nitroperclórica, nitrica e cloridrica em relação a digestão cloridrica de 1 mol L-1, havendo 

similaridade da digestão sulfurica com as demais digestões. 

Em relação ao S, o maior teor observado foi na digestão sulfúrica, apresentando um teor 

superestimado em relação as digestões nitroperclórica (controle), nitrica e cloridrica, sendo a 

digestão cloridrica 1 mol/L-1, o teor mais subestimado, devido a formação do sulfato de amônio 

durante a digestão com ácido sulfúrico. 

 

4.1.2. Vinhaça canal  

A análise da composição química da vinhaça do canal da Usina Nova União, com os 

diferentes métodos de digestões em sistema aberto foram descritas na Tabela 3. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Digestões 
Ca Mg P K S 

-------------------------------- g/L  --------------------------------------- 

Nitroperclórica (Controle) 0,65 a 0,13 a 0,017 a 1,78 a 0,47 b 

Nítrica 0,65 a 0,12 a 0,015 a 1,58 a 0,46 b 

Sulfúrica 0,65 a 0,13 a 0,016 a 1,37 ab 1,10 a 

Clorídrica 0,64 a 0,12 a 0,015 a 1,43 a 0,45 b 

Clorídrica 1 mol L-1 0,27 b 0,04 b 0,010 b 0,94 b 0,19 c 

CV (%) 17,55 24,93 18,83 28,68 36,17 
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Tabela 3. Avaliação dos diferentes métodos de digestões ácidas em sistema aberto na extração 

e quantificação de nutrientes para a análise da composição química da vinhaça coletada no canal 

da Destilaria Nova União. 

Digestões 
Ca Mg P K S 

------------------------------------ g.L -1-------------------------------------- 

Nitroperclórica (Controle)   0,61 a     0,09 a  0,010 a  1,70 a  0,39 b 

Nítrica 0,59 a 0,09 a 0,010 a 1,71 a 0,38 b 

Sulfúrica 0,63 a 0,09 a 0,010 a 1,47 a 0,67 a 

Clorídrica 0,61 a 0,09 a 0,011 a 1,52 a 0,40 b 

Clorídrica 1 mol L-1 0,15 b 0,03 b 0,009 a 0,58 b 0,20 c 

CV (%) 20,68 36,51 29,03 29,89 22,10 

 

Os nutrientes Ca, Mg, P e K apresentaram o mesmo comportamentos nas digestões: 

nitroperclórica, nitrica, sulfurica e cloridrica, com superioridade destas digestões em relação a 

digestão cloridrica de 1 mol L-1. Em relação ao S, foi observado o mesmo, que na vinhaça 1, o 

maior teor observado foi na digestão sulfúrica, apresentando um teor superestimado em relação 

as outras digestões, e a solubilização cloridrica 1 mol L-1, foi o teor mais subestimado. 

            Comparando o método HNO3, no trabalho de FERREIRA (2014), com os resultados das 

concentrações dos nutrientes das amostras padrão, obtidas pela extração com o método 

nitroperclórico, verificou que para as extrações dos nutrientes K e Ca nas amostras analisadas, as 

concentrações mantiveram-se dentro do intervalo de confiança. Também no trabalho de 

FERREIRA (2014), para os nutrientes S, P e Mg, constatou-se a exatidão de 70, 80 e 90%, 

respectivamente, em relação com o método nitroperclórico.  

           A mistura H2SO4+ H2O2 é utilizada na digestão do tecido vegetal para a determinação de N 

total, mais não foi viável para determinar o S, pois a digestão é feita com ácido sulfúrico fumegante 

para produzir a oxidação, formando o sulfato de amônio, o que pode formar teores altíssimos de S 

(ARUAJO, 2019). Além disso o ácido sulfúrico concentrado, quando aquecido, oxida muitos 

elementos, sendo ele próprio reduzido a SO3, enxofre elementar ou H2S (FERREIRA, 2014), o 

que pode justificar uma quantificação super estimada de S, como observado nas duas vinhaças.. 

            O método que faz a combinação de ácido não oxidante, HCl com o peróxido de hidrogênio, 

foi eficiente quando comparado a digestão usando a mistura de ácidos nitrico e perclórico. Misturas 

de ácidos com peróxido de hidrogênio são particularmente eficientes na oxidação (KINGSTON et 

al., 1988) e (KRUG, 2000), sendo equivalente ao método mais utilizado, tendo eficiência na 

quantificação de nutrientes na vinhaça. A utilização de ácido clorídrico e sulfúrico normalmente 
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resulta em interferências pela formação de alguns cloretos e sulfatos pouco solúveis em algumas 

amostras, mais nesse caso da vinhaça, isso não ocorreu com o HCl, apenas com o H2SO4. 

             A solubilização cloridrica 1 mol L-1, para todos os nutrientes quantificados: Ca, Mg, P, K 

e S, foi a que extraiu os menores teores, para as duas vinhaças, que pode ser explicada pelo fato 

de seu poder de oxidação, ser bem menor comparado com a digestão nitroperclórica (PERKIN, 

1973) e outras digestões utilizadas, sendo o mesmo comportamento observado no trabalho de 

(NOVA et al., 2012).   

              Extração com soluções de ácidos diluídos (métodos com HCL 1 mol/L-1 sem digestão), 

teve a principal desvantagem do método ter a extração parcial dos nutrientes, obtendo os menores 

valores para todos os nutrientes nas duas vinhaças, como no trabalho de FERREIRA (2014), que 

concluiu que a utilização do método de extração de nutrientes com HCL 1 mol/L-1,  resultou em 

concentrações baixas de nitrogênio, fósforo, cálcio e enxofre, evidenciando que, os resultados 

ficaram abaixo dos intervalos de confiança indicados.  

             Resultados semelhantes ao deste trabalho foram encontrados por SOUZA et al. (2012), 

que observaram a superioridade significativa da recuperação na digestão por via úmida com a 

mistura de ácido nítrico e perclórico. De modo geral, os métodos Nítrico e Clorídrico apresentaram 

precisão boa a excelente.  

 

4.2. Tempos de armazenamento: teores de nutrientes ao longo de 5, 30, 90 e 150 dias de 

armazenamento para a vinhaça da represa e do canal 

 

4.2.1. Vinhaça represa  

 As análises de regressão referentes ao tempo de armazenamento para a vinhaça coletada 

na represa na Usina Nova União estão descritos no gráfico 1, 2, 3, 4 e 5. 
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Gráfico 1. Efeito no teor de cálcio da vinhaça coletada na 
represa da destilaria Nova União em função do tempo de 

armazenamento de 5, 30, 90 e 150 dias. 

Gráfico 2. Efeito no teor de magnésio da vinhaça coletada na 
represa da destilaria Nova União em função do tempo de 

armazenamento de 5, 30, 90 e 150 dias. 
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Os nutrientes Ca, Mg, P e S, tiveram um modelo de regressão linear, com queda de 

36,41%; 55,70%; 26,96%; 36,78 %, respectivamente, ao longo dos 150 dias de armazenamento. 

O K apresentou um modelo de regressão quadrático, com queda aos 30 e 90 dias de 

armazenamento, e posterior aumento no teor aos 150 dias de armazenamento. 

 

4.2.2. Vinhaça canal 

As análises de regressão referentes ao tempo de armazenamento para a vinhaça coletada 

no canal na Usina Nova União estão descritos no gráfico 6, 7, 8, 9 e 10. 
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Gráfico 3. Efeito no teor de fósforo na vinhaça coletada na 

represa da destilaria Nova União em função do tempo de 
armazenamento de 5, 30, 90 e 150 dias. 

 

Gráfico 5. Efeito no teor de enxofre na vinhaça coletada na 
represa da destilaria Nova União em função do tempo de 

armazenamento de 5, 30, 90 e 150 dias. 

 

Gráfico 4. Efeito no teor de potássio na vinhaça coletada na 
represa da destilaria Nova União em função do tempo de 

armazenamento de 5, 30, 90 e 150 dias. 
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O cálcio teve uma queda linear de 29,55%, reduzindo de 0,6149 g/kg-1 para 0,4332 g/kg, 

ao final dos 150 dias de armazenamento (gráfico 6). Os nutrientes Mg, P e S também 

apresentaram um queda linear, 56,48 %; 35,93%; 31,14%; rescpectivamente (gráficos 7, 8 e 

10). O nutriente K obteve uma regressão quadrática (gráfico 9), tendo uma queda após 30 dias 

de armazenamento e aumentando novamente os teores após 90 e 150 dias armazenamento.              
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Gráfico 6. Efeito no teor de cálcio na vinhaça coletada no canal 
da destilaria Nova União em função do tempo de 

armazenamento de 5, 30, 90 e 150 dias. 

 

 

Gráfico 8. Efeito no teor de fósforo na vinhaça coletada no 
canal da destilaria Nova União em função do tempo de 

armazenamento de 5, 30, 90 e 150 dias. 

 

Gráfico 9. Efeito no teor de potássio na vinhaça coletada no 

canal da destilaria Nova União em função do tempo de 

armazenamento de 5, 30, 90 e 150 dias. 
 

Gráfico 10. Efeito no teor de enxofre na vinhaça coletada no 

canal da destilaria Nova União em função do tempo de 

armazenamento de 5, 30, 90 e 150 dias. 

 

 

Gráfico 7. Efeito no teor de magnésio na vinhaça coletada no 

canal da destilaria Nova União em função do tempo de 
armazenamento de 5, 30, 90 e 150 dias. 
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Todos os nutrientes tiveram seus teores reduzidos após 30 dias de armazenamento, o 

que pode ter sido causado pelo processo anaerobiose durante seu armazenamento. A 

anaerobiose, no reduz o teor de nutrientes (KONZEN, 2006). 

Obtendo comportamento similar ao trabalho de GOTARDO (2017), que teve por 

objetivo avaliar a magnitude das concentrações e a evolução de cátions, ânions e carbono nos 

dejetos líquidos suínos em tratamento anaeróbico. Suas características variam ao longo do 

tempo, as espécies químicas reduziram ou mantiveram suas concentrações. Os íons N, SO4, K
+ 

e Mg2+ reduziram suas concentrações. Essa perda de nutrientes estão fortemente ligados aos 

processos de volatização e mineralização dos compostos. 

No trabalho de ANTUNES et al. (2017), testando o efeito do armazenamento nas 

características químicas do gongocomposto, onde concluiu que o armazenamento dos 

substratos orgânicos durante o período de três meses foi capaz 

de proporcionar variações nos valores de pH e nos teores de macronutrientes avaliados, e 

revelou que o armazenamento promoveu redução nos níveis de N orgânico para os substratos. 

Essa queda nos teores de nutrientes pode ter ocorrido devido a ligações químicas iônicas 

realizadas entre os elementos minerais, ao longo do período de armazenamento, formando 

moléculas minerais estáveis. Essas ligações são formadas pela atração eletrostática entre íons 

de cargas opostas, com a transferência definitiva de elétrons (FOGAÇA, 2021), o que dificulta 

a quantificação desses elementos.  

 A concentração atômica é determinada pela medida da absorção ou da emissão de 

radiação dos elementos, envolvido na quantificação da energia absorvida dessa fonte, em 

função da agitação os elétrons dos elementos no estado fundamental, por exemplo: Ca2+,  Mg2+ 

e K+. Dessa forma, a formação de compostos estáveis leva à uma dissociação incompleta do 

elemento a ser analisado, devido a formação de compostos refratários; como o Ca, em presença 

de SO4 
2- ou de PO4 

3-, impedindo a quantificação destes (SARAN, 2021). 

Apesar de serem obervados quedas nos teores dos nutrientes Ca, Mg, P e S, os valores 

obtidos ao final dos 150 dias de armazenamento, ainda se adequam dentro dos teores (máx e 

mín) esperados para a vinhaça, conforme os valores de referência apresentados na tabela 4. 
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Tabela 4. Valores de referência mínimos e máximos dos nutrientes para a composição química 

para a vinhaça in natura não concentrada. 

Elemento 

Valores de Referência 

Marques 

(2006) 

Elias Neto & Nakahodo 

(1995) 

Orlando Filho e Leme 

(1984) 

 ------------------------------------- g.L-1 --------------------------------------------- 

Fósforo 0,001 - 0,021 0,009 - 0,018 0,009 - 0,050 

Potássio  1,2 - 2,1 0,814 - 3,85 1,01 - 2,00 

Cálcio  0,13 - 1,54 0,071 - 1,09 0,13 - 0,76 

Magnésio  0,2 - 0,49 0,047 - 0,25 0,066 - 0,31 

Enxofre  0,6 - 0,76 0,79 - 

 

4.3. Nitrogênio 

 

4.3.1. Análise química de nitrogênio para as vinhaças da represa e do canal. 

A interação Digestões x Tempo não foi significativa para nenhuma das vinhaças 

analisadas. As variáveis Digestão e Tempo foram significativas de forma isolada para a vinhaça 

da represa, dessa forma, foram apresentadas de forma isolada. E somente a variável Digestão 

foi significativa para a vinhaça do canal. 

Os valores de nitrogênio obtidos nas duas metologias utilizadas, para as duas vinhaças 

estão apresentadas na tabela 5. 

 

Tabela 5. Avaliação da determinação do teor de nitrogênio por diferentes  técnicas de 

solubilização úmida nas vinhaças coletadas na represa e no canal da destilaria Nova União. 

Metodologia 
Vinhaça Represa Vinhaça Canal 

------------------------- g.L-1------------------------ 

Sulfúrica (H2SO4)  0,26 b            0,33 b 

Sulfúrica + Peróxido de Hidrogênio (H2SO4 + H2O2)    0,53 a         0,65 a 

 

 A metodologia sulfúrica + peróxido de Hidrogênio se mostrou superior a metodologia 

que utiliza apenas ácido sulfúrico. De acordo com os resultados obtidos dos teores de nitrogênio 

das duas mostras de vinhaça, os valores obtidos pelo método H2SO4 + H2O2 foram um pouco 

maiores que os obtidos pelo método H2SO4, o que pode ser explicado pelo fato de na 

metodologia H2SO4 + H2O2, haver maior recuperação do nitrogênio. No trabalho de ARAUJO 

(2019), também foi observado essa tendência.  

O método 2, usa o peróxido de hidrogênio (H2O2) para promover a oxidação da matéria 

orgânica, que é o agente oxidante mais usado, e tem mostrado ser melhor nas digestões que não 
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requerem pré-tratamento da amostra (FERREIRA, 2014). 

Desta forma, a melhor metodologia para a determinação do nitrogênio 

é a sulfúrica + peróxido de hidrogênio, que de acordo também com SOARES (2013), o uso do 

peróxido de hidrogênio, têm demonstrado ser mais eficiente nos processos de digestão. 

 

4.3.2. Teor de nitrogênio em relaçao aos tempos de armazenamento de 5, 30, 90 e 150 dias 

para as vinhaças da represa e do canal.   

  A análise de variância da regressão para a vinhaça 1, mostrou efeito significativo para 

o modelo linear, conforme descrito no gráfico 11.  

 

 

Gráfico 11. Regressão da análise de variância do teor de nitrogênio nas vinhaças coletadas na represa da destilaria Nova União 

em função do tempo de armazenamento de 5, 30, 90 e 150 dias. 

 

Observou-se uma queda nos teores de nitrogênio, que pode ser explicado pela 

diminuiçao também do pH da amostra, pois de acordo com o pH do meio, há uma 

predominância do nitrogênio amoniacal na forma iônica, ou seja, a forma não tóxica deste 

elemento (GOMES, 2016). 

Quanto mais elevado for o pH, maior será a concentração de N-NH3 (Nitrogênio 

Amoniacal). Essa relação da amônia não ionizada com o pH e a temperatura deve-se ao fato de 

que o processo de nitrificação tem melhor desempenho em ambiente pouco alcalino (VIDAL, 

2018). A relação entre o pH, a alcalinidade e a amônia inicia-se a partir do acúmulo de matéria 

orgânica (VIDAL, 2018). 

 

4.4. Análise de pH, matéria orgânica e Umidade. 

4.4.1. pH 

 A análise de variância da regressão para o pH ao longo dos dias de armazenamento para 

a vinhaça da represa, mostrou efeito significativo para o modelo linear, conforme descrito no 

gráfico 12, e para a vinhaça do canal também mostrou efeito significativo para o modelo linear 

(gráfico 13).  
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Gráfico 12. Análise de regressão do pH in natura obtidos pelo método do pHmetro para a vinhaça da 

represa da destilaria Nova União em funçao dos dias de armazenamento de 5, 30, 90 e 150 dias.  

 

 

Gráfico 13. Análise de regressão do pH in natura obtidos pelo método do pHmetro para a vinhaça do 

canal da destilaria Nova União em funçao dos dias de armazenamento de 5, 30, 90 e 150 dias.  

 

As duas vinhaças apresentaram um pH ácido, sendo um pH inicial de 4,84 para a 

vinhaça da represa, e 4,67 para a vinhaça do canal, e ao final dos 150 dias de armazenamento, 

houve uma acidificação nos valores de pH das duas vinhaças, reduzindo para 3,36 e 3,29, para 

a vinhaça da represa e do canal respecivamente. 

A acidez do efluente se deve principalmente à presença do ácido sulfúrico que é 

adicionado ao mosto durante a etapa de fermentação, além da presença de matéria orgânica que 

se encontra basicamente sob a forma de ácidos orgânicos (SEIXAS, 2016). Mesmo a 

a vinhaça sendo um resíduo ácido, ela é capaz de proporcionar aumento no pH dos solos, 

devido as reações de redução (que consomem H+) que ocorrem após a aplicação de vinhaça; 

além da neutralização do H+ , Al3+ e Fe3+ do solo pelas cargas negativas de grupos funcionais 

da matéria orgânica fornecido pela vinhaça (ROSADO et al., 2007). 
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4.4.2. Matéria orgânica (MO) 

 A análise de variância da regressão da Matéria Orgânica para a vinhaça 1, está 

apresentada no gráfico 14, e para a vinhaça do canal no gráfico 15. Ambas regressões mostraram 

efeito significativo para o modelo linear.  

 

 

Gráfico 14. Análise de regressão da MO obtidos pelo método volumétrico na vinhaça da represa da 

destilaria Nova União em funçao dos dias de armazenamento de 5, 30, 90 e 150 dias. 

 

 

Gráfico 15. Análise de regressão da MO obtidos pelo método volumétrico na vinhaça do canal da 

destilaria Nova União em funçao dos dias de armazenamento de 5, 30, 90 e 150 dias. 

 

Para as duas vinhaças, houve um acréscimo de MO ao longo dos dias de 

armazenamento, como mostra na tabela 7. Sendo de 93% de aumento no teor de MO para a 

vinhaça da represa, e  89% para a vinhaça do canal. 

O trabalho de EBELING (2008) indica que com o aumento dos teores de matéria 

orgânica, ocorre redução dos valores de pH. O teor de matéria orgânica correlacionou positiva 

e significativamente com a acidez potencial, ou seja, quanto maior o teor de matéria orgânica, 

maior tenderá a ser a acidez (EBELING, 2008).  

Foi relatado por (ASSAD, 2017) e (SILVEIRA, 2015), que existe um grupo de 

microrganismos neste resíduo (vinhaça) que atuam no aumento dos teores de matéria orgânica, 

causado pela sua multiplicação, que tranformam os compostos minerais em orgânicos.  
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Em condições aeróbias, ocorre a imobilização de nutrientes, como a matéria orgânica, 

A biomassa microbiana imobiliza a matéria orgânica, e essa MO imobilizada pela comunidade 

microbiana podem atingir valores elevados, mas a sua reciclagem e liberação são mais rápidas 

do que as de outras frações da matéria orgânica do solo, e à medida que ocorre a morte dos 

microrganismos, estes são rapidamente mineralizados pelos microrganismos remanescentes, 

liberando os nutrientes imobilizados no processo conhecido como remineralização (MARY et 

al., 1996). 

 

4.4.3. Umidade 

 A variável Umidade não foi significativa. O teor de umidade das duas vinhaças se 

mantiveram em torno de aproximadamente 98%, durante todo o período de armazenamento. 

 No trabalho de (FERREIRA, 2013), a vinhaça analisada também apresentou um alto 

teor de umidade, em torno de 96%. Não houve diferença no teor de umidade durante os 150 

dias de armazenamento, se mantendo constante. 

 

5 CONCLUSÃO 

 

 As digestões nitrica (HNO3) e cloridrica (HCl + H2O2), tiveram equidade em todos os 

aspectos, sendo assim podem ser usadas em substituiçao da digestão mais utilizada, a nitro-

perclórica.  

Na determinação de nitrogênio, a metodologia Sulfúrica + Peróxido de Hidrogênio 

(H2SO4 + H2O2), se torna mais recomendada, pelo fato de ter uma quantificação de nutrientes, 

e precisar de um menor volume de ácido sulfúrico, o que gera economia e precisão. 

Quanto ao tempo de armazenamento, nas duas vinhaças, a perda dos nutrientes não foi 

significativa, pelo fato de que mesmo após as quedas dos teores, ao longo dos 150 dias de 

armazenamento, os teores de Ca, Mg, P, e S, ainda se encontravam dentro dos limites míninos 

esperados para a vinhaça. O K não teve queda uma queda linear ao longo dos dias, não sendo 

influenciado pelo prazo armazenamento. 

  O pH teve um queda, ou seja, uma acidificação ao longo dos 150 dias que a amostra 

ficou armazendada, que pode ser exlicado pelo aumento da MO, e diminuiçao do N-NH3 das 

amostras, porque quanto menor for o pH, menor é a concentração de N-NH3, e pelo aumento 

da MO das amostras, que causa acidificação do meio.  As umidades das duas vinhaças não 

tiveram alteração ao longo do tempo, permanecendo próximo a 98%. 
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