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VER

“O Azul, o Azul se algava, se algava e caia.
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De todos os lados ressoava.
O Marrondenso como que suspenso para sempre.
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Abre ainda mais amplo os bragos.
Amplo. Amplo.
Cobre o teu rosto com um lengo vermelho.
E pode ser que nada se tenha ainda movido:
sO vocé se moveu.
O branco salto ap06s o branco salto.
E apos o branco salto ainda um branco salto.
E nesse branco salto um branco salto. Em cada
branco salto um branco salto.
E este ¢ o mal, é que nao vés o turvo:
no turvo é que ele esta.
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Kandinski, 1913.
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RESUMO

SIMAN, R. R. Reator de leito expandido em escala plena com zonas anaerobia e aerdbia
sobrepostas: Remoc¢do conjunta de matéria organica e nutrientes e estudo do
comportamento microbiologico do biofilme, por respirometria e microsensor de OD.
2007. 256f. Tese (Doutorado) — Escola de Engenharia de Sao Carlos, Universidade de Sao
Paulo, Sao Carlos, 2007.

A presente pesquisa teve a intengio de desenvolver reator biologico de 159m’® de volume
total, com leito de carvdes granulares (ativado e antracito) expandido e parcialmente aerado,
para promover remogdes de matéria organica e nutrientes (N e P) do esgoto sanitério, devido
a manuten¢ao de ambientes anaerdbio e aerdbio, estratificados ao longo da altura do reator e
ao longo do biofilme cultivado em seu interior. Para avaliar o impacto das modificacdes
operacionais no comportamento biologico dos microrganismos presentes no reator, foram
aplicados métodos para andlise das atividades nitrificante (ANE), desnitrificante (ADE) e
metanogénica (PME), embasados em testes respirométricos padrdes descritos na literatura. A
estratificacdo reacional também foi estudada dentro de filmes bioldgicos com a ajuda de
microsensores amperométricos de OD em testes de bancada. Assim, apds 451 dias de
operacdo, foi possivel verificar remog¢des médias de DQOp, NTK e Fosfato total de,
respectivamente 78%, 56% e 42%, quando o reator foi operado por 66 dias com tempo de
detencdo hidraulica médio de 8,8h, injetor de oxigénio puro, instalado apds placa de orificio
em linha de recirculagao aerada, a qual funcionava pressurizada (3 a 4 bar) e com razao média
de recirculacdo igual a 3, comparada a vazao de alimentagdo. Para o restante do periodo, no
qual foram aplicadas taxas de carregamentos volumétricos médios de 0,74 + 0,28kgDQOg.m
3 dia’; 0,17 = O,O7ngTK.m'3.dia{1 e 0,05 + O,O2kgPO4'3.m'3.dia'1, o sistema demonstrou
remogdes médias de 65 £ 20% para DQOg, 25 + 21% para o NTK e 48 + 18% para o fosfato
total, mesmo operado com tempo de reten¢do celular médio de 15 £ 7 dias. Os testes
respirométricas foram sensiveis para avaliar a atividade microbiana do material biologico
coletado ao longo do reator, com os quais foram verificados PME médio de
0,25mI/CH,.gSVT ' .h™', para as amostras de material biologico coletado na regido anaerdbia,
ao fundo do reator; ANE variando entre 1,3 a 4,4mg02.gSVT'1.h'1, para as amostras coletadas
na regiao aerobia, intermedidria ao reator; ¢ ADE variando entre 0,024 ¢ 5,20mgN2.gSVT'1.h'
l para amostras coletadas, respectivamente, no fundo e no topo do reator. As andlises do
material liquido também corroboram com a idéia de estratificacdo dos ambientes aerobio, no
fundo do reator, e micro-aerado, em sua regido intermedidria superior, apontando para regiao
com alto potencial de ocorrerem nitrificagdo e desnitrificagdo conjuntas no topo da sua zona
reativa. O microsensor amperométrico de OD com ponta entre 10 e 30um de didmetro,
confeccionados em laboratorio especializado, se mostrou sensivel para a observagdo do
gradiente de concentracao de oxigénio dissolvido dentro de filme biologico, suficientes para a
formacao de regides aerdbia e anaerdbia em seu interior, cuja informagdo pode ser util para a
aprimoramento de reatores com biofilme, projetados para remog¢des combinadas de matéria
organica e nutrientes. Entretanto, quando se pretende definir pardmetros cinéticos ou de
transferéncia de massa, maior rigor deve ser dispensado na definicdo dos locais para a
aplicagdo do sensor, nos quais sejam reduzidos os efeitos da heterogeneidade do agregado
microbiano no ajuste da modelagem matematica aplicada aos pontos experimentais.

Palavras-chave: Reator de leito expandido, nitrificagdo, desnitrificagdo, metanogénese,
respirometria, microsensor de OD.
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ABSTRACT

SIMAN, R. R. Full scale expanded bed reactor with overlaid anaerobic and aerobic
zones: Joint removal of organic matter and nutrients and the study of microbiological
biofilm behavior and DO microsensor 2007. 259f. Tese (Doutorado) — Escola de
Engenharia de Sao Carlos, Universidade de Sao Paulo, Sao Carlos, 2007.

The current research aimed the development of a 159m’ total volume biological reactor, with
a expanded and partially aerated granular coal bed (activated and anthracite), to promote
organic matter and nutrients (N and P) removal from wastewater due to the maintenance of
anaerobic and aerobic environments, stratified throughout the height of the reactor and also all
over the biofilm cultivated in its interior. Methods for the analyses of specific nitrifying
activities (ENA), denitrifying (EDA) and methanogenic (EMA) were applied to assess the
impact of the operational modifications in the biological behavior of microorganisms present
in the reactor, based on standard respirometric tests found in literature. The reactional
stratification was also studied inside the biological films with the help of DO microsensors in
batch tests. Thus, after 451 of operation it was possible to verify mean COD r, TNK and
Phosphate removal of 78%, 56% and 42%, respectively, when the reactor was operated for 66
days with average hydraulic detention time of 8.8h, pure oxygen injector which was installed
after the aerated recirculation line which was working pressurized (3 to 4 bar) and with mean
recirculation ratio equal to 3, when compared to the feeding flow. For the rest of the period
where mean volumetric loading rates of 0.74 + 0.28kgCODg.m™.day™; 0.17 + 0.07kgTNK.m"
3day! and 0.05 + 0.02kgPO,~.m>.day” were applied the system demonstrated average
removal of 65 £ 20% for COD g, 25 £ 21% for TNK and 48 + 18% for total phosphate, even
when it operated with mean cellular retention time of 15 £ 7 days. The respirometric tests
were sensible enough to assess the microbial activity from the biological material collected
throughout the reactor, and where mean PME of 0.25mlCH4.gSVT'1.h'1 was verified for the
samples of biological material collected in the anaerobic region, at the bottom of the reactor;
ANE varying between 1.3 to 4.4mg0,.gSVT.h™', for the samples collected in the acrobic
region, reactor’s intermediary; and ADE varying between 0.024 to 5.20mgN,.gSVT'.h™", for
samples collected at the bottom and the top of the reactor, respectively. The analyses of the
liquid material also support the idea of stratification of the aerobic environments, at the
bottom of the reactor, and micro-aerated, in its superior intermediate region, pointing to the
region as a high potential of occurring joint nitrification and denitrification at the top of the
reactive zone. The DO amperometric microsensor, with tip between 10 and 30um of diameter,
produced in a special laboratory, is sensible to the determination of dissolved oxygen
concentration gradient inside biological film, sufficient for the formation of anaerobic and
aerobic regions in its interior, this information can be useful to the improvement of biofilm
reactors, projected for the combined removal of organic matter and nutrients. However, when
the definition of kinetic parameters or mass transference is intended more strictness must be
applied when choosing the locals for microsensor application, where the effects of the
microbial aggregate heterogeneity is reduced in the adjustment of the mathematical modeling
applied to the experimental points.

Key-words: Exopanded bed reactor, nitrification, denitrification, metanogenesis,
respirometry, DO microsensor.
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1. INTRODUCAO

Com o grau de degradag¢do que ¢ verificado em grande parte dos recursos hidricos
localizados em bacias hidrograficas densamente povoadas, os conhecimentos adquiridos no
tratamento de 4guas visando a potabiliza¢do e no tratamento das aguas residudrias geradas,
tém se fundido num tUnico conceito de remediagdo dos impactos causados pelas atividades
antropicas.

Nessa linha de pensamento, os processos fisico-quimico e biologico sdo aproveitados
em sistemas de tratamento do tipo “multi-barreiras”, os quais sdo aplicados com a inten¢do de
adequar a matéria prima “adgua” seja para a emissao em corpo receptor, como ¢ o caso dos
esgotos domésticos; seja para aplicacdo industrial ou mesmo para fins de potabiliza¢do, nos
casos de cidades que captam d4gua em mananciais poluidos.

Para o tratamento de aguas residuarias, uma maneira inteligente para atingir os
limites restritivos de lancamento ¢ a associagdo, em unico sistema, dos processos biologicos
anaerobio e aerobio, principalmente quando ha necessidade de alcancar remogdo de
nutrientes. Quando s3o aplicados de maneira combinada, tira-se proveito das vantagens de
ambos os processos, e suas limitacdes podem ser compensadas ou reduzidas.

Vislumbrando a aplicabilidade de reatores mais compactos, o grupo de pesquisa
liderado pelo professor José¢ Roberto Campos, do Departamento de Hidraulica e Saneamento,
da Escola de Engenharia de Sao Carlos, da Universidade de Sao Paulo, vem, desde a década

de 80, estudando a aplicagdo de reatores bioldgicos verticais, com leito de particulas
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expandido/fluidificado, no tratamento de esgoto sanitario. Durante esse periodo, foram
estudadas, em escala de bancada e piloto, a utilizagao desse sistema sob condi¢gdes anaerdbias
e aerobias, conforme pode ser verificado nos trabalhos de Akutsu (1984), Maragno (1988),
Vieira (1989), Barros (1989), Campos (1989), Cuba Teran (1990), Therezo (1993), Hamada
(1992), Aratjo (1995), Silva (1995), Cuba Teran (1995), Mendonga (1998), Pereira (2000),
Mendonga (2004), Niciura (2005).

Entretanto, foi a partir do trabalho pioneiro publicado por Fdz-Polanco; Real e
Garcia (1994) que ficou demonstrada a potencialidade do sistema aplicado na remocao de
conjunta de matéria organica, NTK e fosforo de esgoto sanitario. No trabalho, os autores
utilizaram reator em escala piloto de leito fluidificado, com regides anaerobia e aerdbia
sobrepostas.

A partir da experiéncia acumulada, o professor José Roberto Campos propods a
constru¢do do reator em escala plena, utilizado no trabalho de doutoramento de Neyson
Martins Mendonca (MENDONCA, 2004), o qual envolveu, além do estudo da viabilidade do
projeto, a execucdo e o monitoramento do reator sob condi¢do anaerobia e anaerdbia e aerdbia
combinada. Verificou-se nesse trabalho que a velocidade ascensional, necessaria para a
expansao do leito de bioparticulas, além de estar envolvida com custos de bombeamento, esta
relacionada com fendmenos biocinéticos intrinsecos ao metabolismo microbiano, contidos no
biofilme. Ou seja, as condi¢gdes operacionais aplicadas ao reator correlacionam-se diretamente
ndo s6 na dindmica de formagdo do biofilme, como também nas velocidades de difusdo dos
principais metabolicos, através do filme biologico.

Para o entendimento e controle de reatores com leito mével (fluidificado/expandido)
e filme fixo (biofilme), aplicados no tratamento de aguas residudrias, seria necessario o
desenvolvimento e adaptacdo de métodos apropriados para a avaliagdo da atividade

microbiana exercida pelo biofilme. Dois métodos, identificados como potencialmente uteis
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para esse fim, foram a avaliacdo da atividade microbiana por respirometria ¢ o estudo do
biofilme com microsensores. O primeiro baseia-se na medida da velocidade com que gases
sdao consumidos (por exemplo, oxigénio ou hidrogénio) ou produzidos (por exemplo, dioxido
de carbono, metano, nitrogénio) por microrganismos em resposta a varidveis ambientais. O
segundo baseia-se no estudo da distribui¢do de metabolicos quimicos ao longo do filme
biologico, com microsensores, a fim de verificar estratificagdo de zonas reativas.

Com recursos provenientes do projeto tematico PRONEX (CNPg-FAPESP N°
03/10146-0), intitulado “Desenvolvimento e Otimiza¢ao de Sistemas Nao Convencionais de
Tratamento de Aguas Residuarias Constituidos de Reatores Biologicos e Fisico-Quimicos
Dispostos em Série”, foi implementado o Laboratério de Microsensores, o qual esta sendo ttil
para a confecgdo de sensores amperométricos de oxigénio dissolvido com ponta de didmetro
entre 15 a 30pum. Com o aprimoramento do conhecimento necessario para a utilizagdo dessa
tecnologia, serd possivel, futuramente, a confec¢do de outros eletrodos eletromecéanicos
amperométricos, como de sulfeto, e eletromecanicos potenciométricos como de pH, NH',,
NO;, NO;3™ e etc.

Assim, além do desenvolvimento de reator com leito expandido de bioparticulas,
com zonas anaerobia e aerada ao longo do reator vertical, para remogao conjunta de matéria
organica e nutrientes de esgoto sanitario, este trabalho teve a intencao de adaptar método para
avaliacdo da atividade microbiologica por respirometria, com material coletado nos diferentes
ambientes oxi-redutivos verificados no reator, de forma a inferir sobre o comportamento
microbiano sujeito as condi¢des ambientais impostas ao reator. Nao bastante, esse trabalho
também teve a intengdo de auxiliar na implantacao de laboratorio especializado na confecgao
de microsensores e desenvolver método para a utilizagdao desses eletrodos, principalmente de

oxigénio dissolvido, no estudo de filmes bioldgicos cultivados em experimentos de bancada.
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2. OBJETIVOS

O presente trabalho tem como objetivos principais:

Promover remog¢ao combinada de matéria organica, nitrogenada e fosforo, em reator
de leito expandido em escala plena com 159m’, com zonas anaerdbia e aerada sobrepostas,
aplicado ao tratamento de esgoto sanitario;

Avaliar o efeito da distribuicdo das zonas reacionais, ao longo da altura do reator de leito
expandido em escala plena,e seu efeito sobre o comportamento microbioldgico dos principais
grupos de organismos responsaveis pelas remogdes da DQO e de nutrientes;

Auxiliar na implementagdo de laboratorio para confecgdo e aplicacdo de microsensores, em
especial de oxigénio dissolvido, uteis no estudo do zoneamento reacional, também verificado
ao longo de biofilmes aplicados ao tratamento de dguas residudrias.

Para alcangar os objetivos principais, conta-se com a realizagdo dos seguintes

objetivos secundarios:

. Elaboragao de configuracao de reator de leito expandido com operacao estavel
e constante das linhas de alimenta¢do e recirculagdo, dentro do qual possa ser observada
remocdes combinadas de matéria organica e nutrientes do esgoto sanitario;

o Monitoramento das eficiéncias de remoc¢do de DQO, N e P;

. Estudo da distribuicao das zonas reacionais ao longo da altura do reator e do
biofilme;

o Avaliar a separacao fisica do material suporte ao longo do reator;
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o Adaptar e aplicar método para determinagdo das retencdes celulares, as quais
serdo verificadas ao longo do periodo operacional e fracionadas ao longo do reator;

o Caracterizar a atividades nitrificante, desnitrificante e metanogénica do
material biologico coletado no reator de leito expandido e quantificar os microrganismos
representantes dos processos de nitrificagdo, desnitrificacdo e digestdo anaerobia, por
estimativa do NMP, no material bioldgico coletado no reator de leito expandido;

. Testar a funcionalidade do microsensore eletromecanico amperométrico de
oxigénio dissolvido (OD) e aplica-los no estudo de biofilmes, desenvolvidos em reator de
bancada tipo “célula de fluxo”, tentando obter perfis de concentracdo, ao longo do filme
bioldgico, tuteis na determinagdo de parametros cinéticos intrinsecos e de transferéncia de

massa.
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3. REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1. Consideracoes Iniciais

Esse capitulo tem como objetivo de forma expedita, apresentar o estado da arte a
respeito dos reatores biologicos, empregados na remo¢ao de matéria organica e nutrientes,
para os casos de serem removidos em sistemas com mais de um reator e para os casos da
remog¢ao ser promovida simultaneamente, dentro de unico reator. Nesse ponto, a revisao
centraliza a atencdo de leito expandido no cenario do tratamento biologico de efluentes, o
histérico de uso do sistema pelo SHS-EESC-USP e a aplicagdao como sistema contendo zonas
reativas distintas estratificadas ao longo de sua altura.

Para completar o capitulo e relacionar o estudo dos processos bioldgicos a operacao
de reatores, topico especial sera dado aos casos de aplicagdo do reator de leito expandido na
remoc¢ao simultdnea de matéria organica, nitrogénio e fosforo; demonstrando claramente a
versatilidade operacional do sistema quando operado com microrganismos imobilizados na
forma de biofilme.

Inclui-se, também, revisdo bibliografica com respeito aos ensaios empregados na
avaliacdo da atividade microbiana dos principais grupos envolvidos no processo de
nitrificagdo, desnitrificagdo e remog¢ao anaerobia de matéria organica. Atengdo especial foi
dada ao ensaio de atividade nitrificante por respirometria, o qual foi identificado como 1til no

acompanhamento da etapa mais sensivel do processo de remogao de nitrogénio.
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Ao final, apresenta-se revisdo a respeito do uso de microsensores eletromecanicos,
para o monitoramento de filmes bioldgicos e obtengdo de perfis de concentracdo de substratos
ao longo de sua espessura, em especial o sensor de oxigénio dissolvido. Nesse ponto, aten¢ao
especial foi dedicada a modelagem matematica para biofilmes homogéneos. A formulagao
apresentada serd util na determinacdo de parametros intrinseco ao fendmeno de transferéncia
de massa, dentro do filme, e aos parametros cinéticos inerentes ao processo biologico de
conversao de matéria organica.

Dessa forma, o entendimento desse capitulo serd util ndo so para o entendimento dos
processos biologicos envolvidos, como também para o conhecimento das operagdes unitarias,
necessarias para o total aproveitamento do reator de leito expandido na remogao conjunta de

matéria organica, nitrogénio e foésforo, em sistemas com biofilmes.

3.2. Remoc¢ao Biologica de Nutrientes

3.2.1. Necessidade de tratamento

Nas ultimas décadas, cresceu a consciéncia de que a remocao de nutrientes
(principalmente nitrogénio e fosforo) das aguas residuarias, contribui para a preservagao da
qualidade dos ecossistemas aquaticos receptores de efluentes de sistemas de tratamento. O
lancamento desses nutrientes estd associado, entre outras conseqiiéncias, ao crescimento
exacerbado de microorganismos autotrofos, como por exemplo, as algas.

Entretanto, neste caso, os efluentes de estacao de tratamento de esgoto sanitario nao
sdo as principais fontes de emissdo. Em 1986, o Comité Consultivo Técnico e Cientifico do
Programa Baia de Cheasapeake (EUA) avaliou o efeito do crescimento populacional sobre

poluicao causada por nutrientes, especificamente N e P, na maior baia estuarina dos EUA — a
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Baia de Cheasapeake. Até aquele mesmo momento, a carga total de nutrientes depositada na
baia era de 163 milhoes de kg de N e 13 milhdes de kg P. Dessa carga, a atividade agricola foi
responsabilizada por 42% do nitrogénio e 40% do foésforo. Os efluentes de estagdo de
tratamento de &gua residuaria foram classificados como segundo maior fornecedor,
contribuindo com 24 e 32%, respectivamente para ao N e P (RANDALL, 2004).

Naquela ocasido, a recém formada Agencia de Protecio Ambiental (EPA) americana
recebeu missdo de produzir nova definicdo para os padrdes de emissdo dos sistemas
compostos por tratamento das dguas residuarias ao nivel secundario. Essa discussdo seria
utilizada para nortear o plano de atualizacdo das estacdes de tratamento de esgoto ja
existentes. A grande questdo foi se essa defini¢do incluiria a remocdo de nutrientes,
principalmente N e P, juntamente com a remog¢ao de material organico, sélidos suspensos
totais (SST), pH e coliformes.

Entretanto, com os sistemas de tratamento instalados na época, principalmente
unidades de lodos ativados, ndo apresentava eficiéncia satisfatéria de remogao de fosforo, sua
precipitacdo quimica poderia encarecer em pelo menos 50% o custo total do tratamento, além
de aumentar em 30% a produ¢do de lodo (RANDALL, 2004). Para remover o nitrogénio, o
unico modo praticavel segundo aquele comité, consistia em sistema com trés unidades em
série: uma para degradar matéria organica, outra para promover nitrificagdo e uma terceira
para a desnitrificacdo. A conclusdo foi que ambas as medidas encareceriam muito os sistemas
de tratamento de dguas residuarias.

Dessa forma, a defini¢do de tratamento secundario que norteou a reformulagdo dos
procedimentos adotados pela agéncia ambiental americana (EPA), e que influenciou
indiretamente os paises tecnologicamente dependentes dos Estados Unidos, foi que o
tratamento secundério se aplicaria, unicamente, a remoc¢do do material organico e sélidos

suspensos totais (85% de remocgdo para a DBOs e SST). A remogdo de P so seria necessaria
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para o caso de descarga de efluentes de estacdo de tratamento em lagos de dgua doce que ja
apresentassem sinais de eutrofizagao.

Contudo, cada quilograma de fosforo descarregado, tem o potencial de produzir 110
kg de alga com DQO teorica total de 138 kg (baseado na composi¢do média de algas
marinhas de C;osH2630110N16P) € que o potencial de DQO produzido pelo crescimento de
algas, a partir do P descarregado, poderia alcancar um total de 828 a 1104 kg, o que seria mais
que o dobro da DQO média no esgoto bruto, antes do tratamento (RANDALL, 2004).

Para o nitrogénio, a descarga pode causar varios efeitos deletérios ao meio ambiente
e danosos ao ser humano. Quando presente na forma de cloraminas, pode ter efeito
cancerigeno Pode apresentar—se toxico, € amoénia. Quando ingerido na forma de nitrito €
assimilado na corrente sanguinea e pode competir com a hemoglobina pelo oxigénio

(VIEIRA, 2000).

3.2.2. Nitrogénio: Aspectos gerais

O material nitrogenado presente nas dguas residudrias, pode apresentar-se tanto na
forma inorganica quanto na organica. Na inorganica ¢ principalmente representado pela
amonia nas formas livre (NH3) e ionizada (NH4"), pelo nitrito (NO,") e nitrato (NO37). Na
forma organica, uréia, aminodcidos e outras substidncias com o grupo amino apresentam-se
em maiores proporgoes.

O nitrogénio amoniacal geralmente tem origem na atividade industrial, na
decomposicdo de residuos organicos, nos efluentes de estagdes de tratamento de aguas
residudrias ou no esgoto sanitario, diretamente da amonificacdo na propria rede, enquanto que
o nitrato e nitrito encontram nas atividades agricola e industrial suas principais fontes de

emissao.
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Por outro lado, as formas de nitrogénio organicas tém origem bem diversificada, tais
como atividade de degradagao de tensoativos, bactérias, algas e vitaminas; dguas residudrias
contendo proteinas e acidos aminados e na atividade agricola (VIEIRA, 2000).

Namour e Muller (1998) caracterizaram diversos efluentes de estacdes de tratamento
de aguas residuarias. Para efluentes de estacdes de tratamento anaerdbio de esgoto sanitario,
os valores médios obtidos de concentragdo de nitrogénio foram proximas a 30 mgN.I" para
nitrogénio amoniacal, 17 mgN./" para nitrogénio organico, menor que 0,4 mgN./" para nitrato
e 0,03 mgN./" para nitrito.

Randaal (2004) apresenta a composi¢ao dos efluentes de estacdes de lodo ativado
americanas, que eram operadas segundo a definicdo de tratamento secundario, definida na
década de setenta pela agéncia de protecdo ambiental americana (EPA). Nessa época, as
estacdes apresentavam concentracdes efluentes tipicas de 15 a 25 mgN./' de nitrogénio
amoniacal ¢ 20 a 30 mgN./" de nitrogénio total. Para ambos os casos, ficam evidentes a
necessidade de pos-tratamento de efluentes de reatores anaerdbios e aerdbios, quando

operados isoladamente, para remocao de nitrogénio.

3.2.2.1. Remogao biologica de nitrogénio

A conversdo bioldgica do nitrogénio, em unidades de tratamento de &guas
residuarias, resulta da aplicagdo de processos de nitrificacdo e desnitrificacdo. Até poucas
décadas, esses dois processos eram idealizados como decorrentes de reagdes separadas,
realizadas por dois grupos distintos de microrganismos. A nitrificagdo em ambiente aerobio,
pelas bactérias autotroficas oxidadoras do NH4" para NO, e NOs”, com o oxigénio molecular

como receptor de elétrons; e a desnitrificacdo, em ambiente andxico, na qual o NO, e NO;3
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sao reduzidos a N, pelas bactérias heterotréficas desnitrificantes, que usam o NOx como
receptores de elétrons, na falta do oxigénio molecular.

No conceito convencional, o processo de nitrificagdo envolve duas etapas: uma, na
qual o N-amoniacal ¢ oxidado a nitrito (NO;"), denominada nitritagao e desempenhada por um
grupo representado pelas Nitrossomonas, e outra, na qual o nitrito formado ¢ rapidamente
oxidado a nitrato (NOj3'), numa fase denominada de nitratagao e desempenhada pelas bactérias
representado pela Nitrobacter. As representagdes esquematicas das reagdes bioquimicas
envolvidas na etapa de nitrificacdo para obtenc¢dao de energia foram retiradas de Metcalf e

Eddy (1991) e sdo representadas nas Equagoes 3.1, 3.2 ¢ 3.3:

NH4" +3/2 0, > NO, +2 H + H,0 (Nitritagio) (3.1)
NO; + % O; > NO5 (Nitratagao) (3.2)
NH; +2 0, > NOs +2H" + H,0 (Reacdo Global de Nitrificacio) (3.3)

A equacao global de conversao de N-amoniacal a nitrato, na qual a sintese biomassa,
representada pela concentragdo média dos constituintes da célula, CsH7;NO, € representada na

Equagdo 3.4 (METCALF; EDDY, 1991):

22 NH4" +37 O, +4 CO, + HCO3 — CsH;NO, + 21 NOy + 20 H,O + 42 H' (3.4)

De acordo com a reagdo estequiométrica apresentada na Equacdo 3.4, para cada
grama de nitrogénio amoniacal oxidado, sao consumidos 4,33g de O, ¢ 7,14 g de alcalinidade
e sdo formadas 0,15 g de novas células. A partir da reacdo geral simplificada, na qual as
principais fontes de carbono sao o dioxido de carbono, bicarbonato e carbonato, e a energia ¢

obtida mediante a oxidagcdo de substrato inorganico (amonia para os nitritantes € nitrito para
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0s nitratantes), os microrganismos envolvidos nesse processo sao classificados de autétrofos
quimiossintetizantes.

Porém, verifica-se na nitrificagdo, o desenvolvimento de cultura mista com a
presenca de bactérias heterotroficas que oxidam a matéria organica biodegradavel. A
competi¢do entre heterotroficas e nitrificantes autotroficas por oxigénio dissolvido, nitrogénio
e espago, sempre sera observada. H4 também uma série de interacdes benéficas, relacionadas
por alguns pesquisadores, como a producdo de compostos organicos que estimulam a
nitrificacdo e a biodegradacdo de compostos toxicos, pelas heterotroficas (RITTMANN;
REGAN; STAHL, 1994).

A desnitrificacdo ¢ a reducao bioldgica de nitrato e nitrito para nitrogénio molecular
em ambiente andxico, mediante a presenca essencial de um doador de elétrons, que podem ser
compostos organico e/ou inorganico reduzidos. Essa reagdo ocorre mediante a formagao de
uma série de metabolicos intermediarios, tais como HNO,, NO e N,O (TIEDIJE, 1982).

A origem do doador de elétrons para o processo de desnitrificagdo pode ser interna,
por exemplo, o material organico biodegradavel afluente, a massa bacteriana (respiracao
endogena), o sulfeto e o hidrogénio (van HAANDEL; MARAIS, 1999; van LOOSDRECHT;
JETTEN, 1998) ou externa, sendo empregados, na pratica, o metanol, o etanol, a acetona e o
acido acético (van HAANDEL; MARALIS, 1999).

Para ilustrar a reagdo global de oxi-reducdo no processo de desnitrificagdo, van
Haandel e Marais (1999) utilizaram o exemplo do sistema de lodo ativado, na qual foi
admitida a formula geral estrutural C,H,O, para o material orgénico utilizado como doador de

elétrons (Equagdo 3.5):

CH,0, + (4x+y-2z)/5H" + (4x+y-22)/5NO5 — xCO, + 1/5(2x+3y-2z)H,0 + 1/10(4x+y-2z)N, (3.5)
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E importante lembrar que, muitas das bactérias que oxidam aerobicamente a matéria
organica, também podem utilizar o nitrato como receptor final de elétrons, funcionando como
desnitrificantes facultativas. Desta forma, as desnitrificantes apresentam maiores velocidades
de crescimento, comparado as nitrificantes, por serem organismos heterdtrofos.

Operacionalmente, isso se reflete em menores tempos de retengdo celular exigidos
para sistemas que realizam a desnitrificacdo, comparados aos aplicados aos sistemas
nitrificantes, sendo encontrados valores minimos 0,5 dia (20°C) até 1,5 dia (10°C) para
desenvolvimento da reducdo anoxica do nitrato (CAMPOS, 1989) contra o minimo de 4 dias
de tempo de retengdo celular, observados em sistemas de lodos ativados que promovem a
nitrificagio (EPA', 1975 apud CAMPOS, 1989).

Hé algum tempo os microbiologistas tém demonstrado que os microrganismos que
desempenham nitrificagdo, assim como os que promovem desnitrificagcdo sdo de variedade
fisiologica muito maior do que se esperava. Por exemplo, na desnitrificacdo autotrofica,
varios microrganismos sao capazes de desnitrificar mesmo sob condi¢des aerobias (CHUI et

al., 1996, HELMER; KUNST, 1998; Van LOOSDRECHT; JETTEN, 1998).

3.2.3. Fosforo: Remocio biologica

Segundo Randall (2004), a substituicdo dos compostos de alquil-benzeno sulfonados
por compostos fosfatados nos detergentes domésticos, no final da década de 1970, fez com
que a concentragio de P-Total alcangasse valores médios de 10 mg./"! nos esgotos sanitérios
dos municipios dos EUA.

Porém, como a remog¢do de fosforo em sistema de lodos ativados convencional gira

em torno de 20 a 30%, segundo Metcalf e Eddy (1991), e sua precipitacio quimica pode

! Environmental Protection Agency (1975). Process Design Manual for Nitrogen Control United States. EPA,
Oct.
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encarecer o custo total de tratamento em até¢ 50%, devido ao aumento na producdo de lodo, a
retencdo biologica do nutriente em sistemas biolodgicos ficou desacreditada até meados da
década de 50 do século passado (RANDALL, 2004).

Entretanto, segundo o autor, ao fim desse periodo ja havia sido detectado que
unidades de tratamento bioldgico submetido a condigdes aerdbia e anaerdbia alternadas
poderiam remover fosforo do efluente liquido a niveis acima dos normalmente aceitos pelos
requerimentos de crescimento microbiano. Nesses sistemas, o fosforo ¢ acumulado em
excesso dentro das células microbianas durante a fase aerdbia.

Segundo Falkentoft et al. (2000), durante condi¢do anaerdbia, 0os microrganismos
contidos nos sistemas de tratamento consomem a matéria organica facilmente degradavel e
armazenam reserva energética na forma de PoliHidréxButirato. Porém, quando esses
microrganismos sdo submetidos a condicdo aerdbia ou anodxica, essa reserva energética e
usada para degradar o material organico, a0 mesmo tempo que ¢ reabastecida na forma de

Poli-Fosfato, retendo assim mais fosforo em seu interior.

3.3. Tratamento Biologico de Esgoto Sanitario: Emprego de Reatores

3.3.1. Generalidades

Os principais processos biologicos empregados para o tratamento de esgotos
sanitarios sao o aerdbio e o anaerobio. Para ambos os processos, 0 metabolismo bacteriano € o
fator mais importante para a remo¢dao de matéria organica e nutrientes, uma vez que as
bactérias utilizam esses materiais como fonte de energia para as reacdes envolvidas e para a

sintese celular.
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Entretanto, independentemente do processo aplicado, sempre serdo verificadas
diferenca relativas ao crescimento biologico preferido (suspenso ou aderido), ao fluxo de
alimentagdo dos reatores (continuo ou intermitente) e quanto a condicdo de mistura que o
sistema ¢ submetido (mistura completa, fluxo pistonado ou fluxo arbitrario).

Embora os sistemas anaerdbios possam atingir niveis secundarios de emissdo, seu
emprego tem acao somente sobre o material organico, ndo afetando de maneira significativa a
remog¢ao de outros constituintes presentes no esgoto, em particular nutrientes e patogénicos
(van HANDEEL; LETTINGA, 1994, SPEECE, 1996). Dessa forma, uma vez que foi
verificado por Randall (2004) que a implantacdo de sistemas com os processos anaerobio e
aerébio dentro do mesmo reator ndo alteram de maneira significativa no custo total de
tratamento, a maneira mais inteligente de promover as remogdes desses residuos seria a
aplicacdo do sistema combinado, além de favorecer a retencdo bioldgica de fosforo de
maneira significativa (ROS; VRTOVSK, 1998; FALKENTOFT et al., 2000; PATEL; ZHU;
NAKHLA, 2006).

O aprimoramento do conhecimento dos processos bioquimicos ocorridos no interior
de filmes bioldgicos abriu as portas para o surgimento de novas configuragdes de reatores, os
quais também podem propiciar remo¢ao de matéria organica e nutrientes dentro de Unico
reator. Como o transporte de substratos do meio reacional para o interior do biofilme acontece
principalmente por transporte difusivo, ¢ provavel que sejam observados micro-zoneamentos
reacionais devido a limitagdes no transporte de matéria. Esse fenomeno pode acarretar
formag¢ao de gradiente de potencial oxi-redutivo dentro do agregado microbiano, necessarios
para a remoc¢do conjunta dos materiais citados (YU; BISHOP; 1998; MORGENROTH;
WILDERER, 2000; OKABE et al., 2002).

Para esses casos, pode ser verificada, também, a estratificacio da atividade

microbiana ao longo do meio reacional. Esses conjuntos de condi¢des podem fazer do
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biofilme uma estacdo compacta de tratamento de agua residuaria (CHUI et al., 1996;
HELMER; KUNST, 1998; ROS; VRTOVSK, 1998; SEN; DENTEL, 1998; MENOUD et al.,

1999).

3.3.2. Reatores com filme fixo: Aspectos gerais

Os biofilmes estdo presentes em quase todas as superficies em contato com a agua.
Aratjo (1995) cita que qualquer interface que exibe atividade microbiana pode ser
denominada conceitualmente de biofilme. Assim sendo, biofilmes podem ser encontrados em
qualquer sistema, natural ou de origem antropica, exposto a ambiente liquido nao estéril.

O biofilme chega a ser comparado, por Consterton et al. (1995), com o tecido dos
mais complexos organismos, no qual a micro coldnia desfruta de uma medida de homeostasia
em que o ambiente interno ¢ condicionado pela matriz e pela atividade metabolica das células
componentes.

J& ¢ bem conhecido que as estagdes de tratamento de dguas residuarias que sdo
operadas com microrganismos imobilizados (reatores de filme fixo) tém a grande vantagem
de serem mais compactas, uma vez que concentram em seu interior mais material celular que
o sistema convencional, com crescimento suspenso. Esses reatores estariam aptos ao
tratamento de dguas residuarias com grandes taxas de carregamentos organicos, objetivando a
maxima utilizacdo da planta de tratamento e estabilidade operacional (HENZE;
HARREMOES, 1983; HUYSMAN et al, 1983; FYNN; WHITMORE, 1984;
CONSTERTON et al., 1995; LETTINGA, 1995, FALKENTOF et al., 2000).

Fica evidente que a agregacdo de microrganismos, seja em granulos ou outra forma
de imobilizagdo, otimiza a cooperagdo entre os organismos associados, principalmente pela

reducdo da distancia de difusdo para transferéncia de metabolicos, e como forma de prote¢ao
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contra fatores ambientais adversos e presenca de compostos inibidores/toxicos (GUIOT;
PAUSS; CONSTERTON, 1992; VAZOLLER; MANFIO; CANHOS, 1999; FALKENTOFT
et al., 2000). Consterton et al. (1995) notaram que células agregadas em biofilme poderiam
resistir até 500 vezes mais a agentes bactericidas.

Uma ampla variedade de materiais porosos pode ser usada como superficie para
imobilizacao da biomassa, destacando areia, rochas vulcanicas, pedacos de madeira, escoria
siderargica, o0xido de aluminio, vidro, graos de material sintético, espumas naturais ou
artificiais, carvao ativado, pedras, material ceramico, bambu e modulos ou pegas de material
sintético (HUYSMAN et al., 1983; FYNN; WHITMORE, 1984; CAMPOS, 1989).

A aderéncia dos microrganismos, e subseqiiente formacao do biofilme sdo rapidas e
resistentes dependendo, em uma primeira fase, da natureza fisica e quimica das superficies da
bactéria e do meio suporte (VERRIER; MORTIER; ALBAGNAC, 1987; CONSTERTON et
al., 1995) e do regime de fluxo imposto ao meio reacional. Apos a adesdo inicial, a natureza
da superficie influencia muito pouco na velocidade de formagao do biofilme (HUYSMAN et
al., 1983; HAMILTON, 1987). A Figura 3.1 ilustra esquematicamente a dindmica de

formagao e desprendimento do biofilme.

Figuré 3.1 - Desenvolvimento do biofilmes em trés etapas: Adesao inicial, colonizacdo e
crescimento e desprendimento do biofilme com dispersao do material bioldgico (Adaptado de
Stoodley e Dirckx, 2003).
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Andlises digitais de exame microbioldgico, apoiadas na interpretagao fisica e
quimica indireta, juntamente com uso de microeletrodos para estudo da difusao de
metabolicos em filmes bioldgicos, tém levado a revisdo dos conhecimentos sobre a
distribuicao dos organismos dentro do biofilme.

A hipotese de distribuicdo homogénea e bem organizada com estrutura e grupos
morfologicos distintos, como o apresentado por Guiot, Pauss e Costerton (1992), ja nao se
sustenta. Estudos usando microscopia oOtica, eletronica de varredura e varredura a laser
confocal revelam biofilme microbiano com estrutura bem heterogénea (CONSTERTON et
al., 1995; BISHOP; RITTMANN, 1995; RIBEIRO, 2001). Esta heterogeneidade ¢ a chave da
estabilidade dessa justaposi¢do eventual de microrganismos, onde a cooperacdo funcional
torna-se bem mais ativa (FLETCHERZ, 1987 apud CONSTERTON et al., 1995;
VAZOLLER; MANFIO; CANHOS, 1999).

Para o caso da retengdo bioldgica do fosforo de esgoto sanitario, o entendimento e
aplicagdo de reatores com filme fixo é exemplo importante de como o uso dos conhecimentos
advindos da biologia molecular, agregados a inovagdo de equipamentos de medi¢cdo de
metabdlicos em micro ambientes (microsensores), podem contribuir para o avango
tecnoldgico da biotecnologia aplicada ao tratamento de &guas residudrias. Como os
organismos acumuladores de poli-fosfato agem diferentemente, dependendo dos niveis de
oxi-reducdo a que sdo expostos (aerdbio ou anaerdbio/anoxido), o efeito da limitacdo da
transferéncia de oxigénio através do biofilme propicia o micro zoneamento reacional do
mesmo (CHOI; SHIN; LEE, 1996). Esse fator propicia a remocao de fosforo a niveis acima
dos observados para sistemas bioldgicos de lodos ativados convencionais (ROS; VRTOVSK,

1998; FALKENTOFT et al., 2000; PATEL; ZHU; NAKHLA, 2006).

2 FLETCHER, M. (1987). How do bacteria attach to solid surfaces? Microbiology Society 4:133-136.
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3.4. Reator Biologico de Leito Movel e Filme Fixo

3.4.1. Leito mével: Configuracio dos reatores

Os reatores bioldgicos classificados como de leito de particulas movel, envolvem a
interacao entre fases solida, liquida e gasosa em zona biocatalizada do equipamento. Quando
o0 sistema conta com a interacdo de no minimo duas dessas fases, por exemplo, a liquida com
a solida ou a liquida com a gasosa, tem-se o sistema dito bifasico. Para os casos nos quais as
trés fases estdo envolvidas, o sistema ¢ chamado de trifasico.

Nos reatores com biofilme aplicados ao tratamento de dguas residuarias, a fase solida
¢ representada pelas bioparticulas (material suporte + filme biologico), além da proveniente
da corrente afluente. Para o caso de reatores com microrganismos auto-imobilizados, o
agregado microbiano se apresenta na forma de flocos ou granulos. A fase liquida ¢ constituida
pela corrente afluente a ser tratada e pelo meio reacional, enquanto que a fase gasosa ¢
oriunda da geragdo interna de biogas ou pela introducao de outros gazes, como por exemplo, o
0xigénio no processo aerobio.

Com relacao a movimentagdo desse leito dentro do reator, Lazarova e Manem (1984)
dividiram conceitualmente os reatores em dois grupos principais: os de leito fixo, cujo leito
ndo apresenta movimentagao ¢ os de leito movel, como os reatores de leito expandido ou
fluidificado. Ambos ocorrem mediante a aplicacdo de fluxo ascendente ou descendente de
agua residuaria e/ou injecdo de gas.

E verificado em di Felice (1995) que o potencial para aplicacio industrial dos
reatores com leito expandido/fluidificado gas-solido € bem maior do que os liquido-solido.
Porém, o aumento do interesse na aplicacao industrial de sistemas com leito de particulas

expandido/fluidificado por liquido tem justificado seu estudo. Dentre as novas unidades
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pesquisadas, destacam-se as que sdo plicadas nos campos da hidrometalurgia, tecnologia de
alimentos, processos bioquimicos e no tratamento de dgua residuarias.

Para exemplificar a aplicabilidade dos sistemas operados com leito expandido de
bioparticulas ao tratamento de aguas residuarias, algumas configuracdes podem ser
apresentadas. Dentre eles, temos: reator de leito expandido/fluidificado com fluxo ascendente
ou descendente, reator tipo air-lift, reator anaerébio de manta de lodo e fluxo ascendente e
reator compartimentado. Estes sistemas podem ser encontrados tanto em escalas de bancada,
piloto ou plena, de acordo com o proposito de sua aplicagdo, € sdo operados de modo bifasico

ou trifasico.

3.4.2. Remocao simultinea de matéria organica, N e P

A remocdo simultdnea de nitrogénio, fosforo e matéria organica em reatores em
escala plena necessitam de ambientes aerdbio, anaerdbio e andxico para promover suas
remocdes. Isso pode ser conseguido recirculando o efluente por reatores com diferentes
ambientes oxi-redutivos ou através da manutengao dessas diferentes zonas reativas dentro do
mesmo reator, seja pela estratificacdo de seu leito, seja pelo aproveitamento do gradiente de
oxigénio dissolvido, formado dentro do aglomerado biolédgico.

As primeiras estacdes de lodos ativados que dispunham de sistema de nitrificacdo e
desnitrificacdo eram operadas com trés sistemas independentes em série, envolvendo reatores
bioldgicos sob condi¢des aerdbia e anaerdbia para remocdo de matéria carbondcea,
nitrificacdo e desnitrificacdo. No inicio da década de 70, o sistema se resumia a apenas dois
reatores independentes, em série e com recirculagdo. Somente em 1972 foi apresentado um
sistema unico, denominado One Sludge System para promover nitrificagdo/desnitrificacao

junto com a remocdo de matéria carbonacea (CAMPOS, 1989).
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Atualmente ja se conhece grande variedade de sistemas biologicos capazes de
remover material organico e nutrientes de aguas residuarias. Dentre os reatores empregados,
podem-se destacar os filtros com leito submerso, biodisco rotatorio, os com leito de particulas
movel (expandido e/ou fluidificado) e os tanques com crescimento suspenso € aeragao
intermitente.

Chui et al. (1996) estudaram o comportamento de filtro bioldgico submerso e fluxo
ascensional, em escala de bancada, para tratar agua residudria sintética com alta concentragao
de nitrogénio (250 mgN./" ¢ carregamento de 1 kgN.m>.dia™). Os autores verificaram que a
remog¢ao de nitrogénio com esse sistema ¢ afetada pela concentracdo de oxigénio dissolvido
no liquido, pelo tempo de detengao hidraulicas (TDH) e relagdo DQO/NTK a que o sistema ¢
submetido. Para esse caso, a remog¢ao de material organico esteve acima de 95%, mesmo com
a admissdo de 5 kgDQO.m™.dia”’ e que, para uma boa velocidade de nitrificacdo e melhor
remog¢ao de nitrogénio, a concentragdo de oxigénio dissolvido deve estar proximo a 3
mgOD.l’l, e a relagdo DQO/NTK proximo a 5.

Ros e Vrtovsek (1998) aproveitaram as vantagens do crescimento imobilizado na
forma de granulos e aderido a suporte inerte na forma de biofilme. Os autores utilizaram
unico reator com fluxo ascendente e separagdo fisica entre as regides anaerdbia (ao fundo,
com microrganismos na forma de granulos) e aerdbia/andxica (no topo, com microrganismos
aderidos a suporte especifico) para o tratamento de 4gua residudria industrial, contendo
compostos organicos complexos. Verificou-se que a manutencdo de curtos tempos de
detencdo (1 hora) da regido anaerdbia foi importante para a dissimilacdo dos compostos
complexos em compostos facilmente biodegradaveis, uteis como doadores de elétrons no
processo de desnitrificacdo. Ficou apontado também que a velocidade de nitrificagdo depende
muito da concentragdo de oxigénio dissolvido no liquido e das condi¢des hidrodinadmicas a

que o reator ¢ submetido.
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Falkentoft et al. (2000) operaram biofiltros em escala de laboratério durante um ano
e meio para demonstrar a flexibilidade operacional do sistema, de forma a promover a
remocao de fosforo e desnitrificagdo em sistema combinado. O sistema apresentado alternava
ambientes anaerobio e andxico dentro de mesmo reator. Os autores concordaram que a
limitagdo de transferencia de oxigénio para dentro do biofilme ¢ particularmente interessante
para a remocao biologica do fosforo pois para esses casos pode ser verificada a estratificagao
reaciomal dentro do sistema.

Ha e Ong (2007) também empregaram filtro bioldgico de areia parcialmente aerado
para remocao de matéria organica, nitrogenada e fosforo de agua residuaria sintética com
concentracdes de DQO e nitrogénio de 250 mgDQO.I" e 35mgN./". Os autores verificaram a
estabilidade do sistema mesmo quando operados com carregamentos volumétricos de matéria
organica de 2kgDQO.m™>.dia' e de nitrogénio de 0,28kgN.m™.dia”" (TDH de 3h) e eficiéncia
acima de 96% para remocdes de DQO e nitrogenio amoniacal. Quando o sistema foi operado
com tempo de deten¢do hidrdulico variando entre 4 e 6 horas, também foi possivel a

eliminagdo de nitrogénio acima de 80%.

3.5. Reatores de Leito Expandido/fluidificado

3.5.1. Tratamento de aguas residuarias

Os reatores de leito de particulas expandido ou mesmo fluidificado, aplicados ao
tratamento de dguas residudrias sao compostos por leito de particulas inertes, aderido aos
quais se desenvolve o biofilme, que sao submetidos a alimentagao de agua residuaria em fluxo
ascendente. A velocidade ascensional empregada deve ser tal que promova a expansao ou a

fluidificagdo das bioparticulas contidas em sua zona biocatalisada. Para distinguir entre esses
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dois regimes (expansao e fluidificacao), Kunii e Levenspiel (1969) apresentam uma defini¢ado
apropriada, e que sera utilizada nesse trabalho.

Os referidos autores consideram que o leito estara fluidificado quando o gradiente de
pressao, acompanhado ao longo do leito de particulas, independe da velocidade ascensional
aplicada. Tal comportamento ¢ observado a partir do ponto de fluidificacdo insipiente,
alcancado no momento em que as forgas devido ao atrito entre as fases liquida e soélida
superam o peso da particula. Por outro lado, os reatores que operam com velocidades
ascensionais inferiores a velocidade minima de fluidificagdo sdo ditos de leito expandido
apenas.

Em sua revisao bibliografica, Niciura (2005) discriminou os grupos liderados pelos
pesquisadores Jeris, na Ecolotrol Incorporation — Estados Unidos; Fernandez-Polanco, na
Universidad de Valladolid — Espanha; e Nicolella, na Universita degli Studi di Genova —
Italia, no cenario internacional que desenvolvem pesquisas com reatores de leito expandido ou
fluidificado aplicados ao tratamento de aguas residuarias.

Os sistemas em escala piloto ou plena, geralmente apresentam duas zonas distintas.
Na primeira, zona reativa ocorre degradacao ou conversdo do material organico com produgao
do biogas, além do desenvolvimento do filme bioldgico sobre a superficie do suporte. A
segunda, de decantagdo, ¢ responsavel pela sedimentacdo das bioparticulas e decantagdo do
efluente. Este fica localizado na parte superior do reator.

Na Tabela 3.1 Mendonga (2004) compara algumas caracteristicas de projeto,
extraidas da literatura, para reatores com leito expandido e microrganismos imobilizados em
filme fixo, no tratamento de aguas residudrias doméstica e industrial por processos anaerobio
ou aerobio. Nessa tabela, COV representa a carga organica volumétrica aplicada no reator,

enquanto que a relagdo S/M indica a quantidade de substrato disponivel para os
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microrganismos. Na Tabela 3.2 sdo listados alguns trabalhos relacionados com aplicagdes de

reatores de leito expandido/fluidificado no tratamento de dguas residuarias.

Tabela 3.1 - Caracteristicas de projeto de alguns reatores de filme fixo.

Caracteristicas Leito Fluidificado  Bio-disco UASB Filtro Biologico

COV (kgDQO.m”.dia™) 1a30 4as 2,4al2 0,4 al0
Relacdo S'M 0,5a1l -—- 0,5al 0,5a1l
TDH (h) 2a24 0,7a29 3,5al5 20296
TRC (dia) 5a30 3a30 30a50 30a 100
SSV (g.I'") 10290 S5als 20a 70 10230
Velocidade (m.h™) 4a39 0,5a2

Eficiéncia (%) 70 a 95 — 60 a 95 40290

Fonte: Mendonga (2004).

Tabela 3.2 - Destaque de algumas pesquisas recentes sobre reatores de leito
expandido/fluidificado.

Vol. (m’) Afluente Processo Leito TDH (h) Referéncia

3al0 Algas Aerdbio CAG 1 Tanaka et al. (2001)
230 Esgoto Sanitario Desnitrificagdo Areia 0,17 Bosander ¢ Westlund (2000)
541 Cervejaria Aerébio Areia 7 Sutton e Mishra (1991)
700 Cervejaria Anaerobio Pedra-pomes 3a4 Jordening e Moshe (1999)
32 Esgoto Sanitario Anaerobio CAG 3,2 Pereira et al. (2000)

— Papel e Celulose Anaerobio Biolita 2a24 Holst; Truc e Pujol (1997)

6,2 Esgoto Sanitario Desnitrificagdo Areia 0,10 Semon et al. (1997)
4,5 Esgoto Sanitario  Nitrificag@o Antracito 2 Hosaka; M(lln ;;?l)t ¢ Nasuno

Fonte: Mendonga (2004).

Narayanan et al. (1995) operaram reator de leito expandido anaerobio, tendo o
carvao ativado granular (CAG) como material suporte, seguido por um tanque de aeracao de
461. Os autores constataram que o sistema operado com processo anaerobio e aerébio em série
apresentou remog¢do muito boa de aproximadamente 97% de DQO e 97% de nitrogénio
amoniacal.

Operando reator similar, porém com leito de areia fluidificado, Sandick et al. (1996)
observaram eficiéncias de aproximadamente 73% na remocao de nitrogénio total. O sistema,
operado sob condi¢do anaerdbia apenas, também apresentou conversao de nitrato de

aproximadamente 96%, apresentando-se no efluente sob concentragdes na faixa de 0,3 mg./”".
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3.5.2. Reator de leito expandido/fluidificado na SHS/EESC/USP: Historico

A Escola de Engenharia de Sao Carlos (EESC) da Universidade de Sao Paulo (USP),
através do Departamento de Hidraulica e Saneamento (SHS), vem desenvolvendo, na linha de
pesquisa empregando reatores de leito expandido, varios aspectos que influenciam a
concepgao, controle e monitoramento desses reatores através dos trabalhos de Campos (1989),
Hamada (1992), Therezo (1993), Silva (1995), Cuba Teran (1995), Araujo (1995), Mendonga
(1998), Pereira et al. (2000) e Mendonga (2004). A seguir sao apresentados resultados de
alguns destes trabalhos.

Utilizando trés reatores de filme fixo em série, constituido por um reator anaerdbio
de leito fluidificado (volume de 10,9/), reator andxico de leito fixo (73,6/ de volume) e reator
aerébio de leito fluidificado (volume de 9,5/), alimentado com despejos liquidos sintéticos
contendo extrato de figado, glicose, bicarbonato de sodio, acetato de amodnia, fosfato de
potassio e sulfato de manganés, Campos (1989) verificou que o sistema apresentou eficiéncia
de remocdo de DQO e NTK de 80% e 20%, respectivamente, para o reator anaerobio

"¢ 0,47 kgNTK.m™.dia™") operado com tempo de

(carregamento de 13,6 kgDQO.m™.dia
tencdo hidraulico de 1,6 h; remogdo de 77% de NTK para o reator aerobio (carregamento
médio de 0,41 kgNTK.m™.dia™"). Para o processo global, o autor verificou remogio entre 96%
e 98% para DQO e 78,3% para o NTK.

Hamada (1992) comentou em seu trabalho a eficiéncia na desnitrificacdo, que foi
quase completa, para um sistema composto por dois reatores de leito fluidificado em série
para pré-tratamento de dguas de abastecimento. O sistema foi composto por um reator aerobio
seguido por um operado em condi¢gdes anoxicas.

Cuba Teran (1995) e Aragjo (1995), utilizando um reator anaerobio de leito

fluidificado e areia quartzosa como material suporte para desenvolvimento do biofilme,
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observaram remocdo de DQO de aproximadamente 92% para esgoto to sanitario sintético,
com tempo de deten¢do hidraulica de 6,5 h.

As investigagdes e conclusdes obtidas por todos esses trabalhos permitiram que, em
1996, fosse realizado o “scale-up” do reator, verificando, em termos praticos, que o reator de
leito expandido foi realmente eficiente no tratamento de 4guas residuarias.

Mendonga (1998), utilizando um reator anaerdbio de leito expandido de 32 m’
obteve eficiéncia média de remogao de DBO, DQO e de SST igual a 70% 68%, e 62%,
respectivamente, tratando esgoto sanitario sob taxas de carregamento organico de 5,5
kgDQO.m™.dia™. O sistema foi operado com tempo de detencio hidraulico de 3,2h.

Pereira et al. (2000) investigaram a aplicabilidade desse sistema em escala plena,
operado anaerobiamente, no tratamento de esgoto sanitirio, empregando-se reator com
volume de 32m’ , com leito de carvao ativado granular. Definiram-se, assim, os procedimentos
para concepg¢ao, construgao e operacao de sistemas desse porte.

Posteriormente, Mendonga (2004) realizou outro grande avanco no desenvolvimento
dessa tecnologia. O autor mediou projeto, constru¢do e operagdo de outra unidade em escala
plena. Para tanto, avaliou a remog¢do de DQO, nitrificagdo e desnitrificagdo empregando
ambiente anaerdbio, aerdbio e andxico num Unico reator bioldgico de leito expansivel, com
volume de 160m’, utilizado no tratamento do esgoto do campus da USP em S&o Carlos. Pode-
se, dessa forma, estudar a potencialidade de se remover matéria carbonacea e nitrogenada em
mesmo reator, mediante sobreposicdo de setores com ambientes distintos (anaerdbio-aerobio-
andxico).

A Tabela 3.3 apresenta alguns trabalhos que foram desenvolvidos no SHS-EESC-
USP. Nesses trabalhos, verificou-se a aplicabilidade de reatores com leito expandido de
particulas no tratamento de 4guas residudrias e no pré-tratamento de aguas de abastecimento

para remocao de DBO, para desnitrificagdo, quando operados sob condi¢do anaerobia e para
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nitrificacdo, quando aeracao foi aplicada, enfocando aspectos de concepgdo, operagao,

morfologia microbiana do material aderido ao suporte e padrdes de formagdo do biofilme.

Tabela 3.3 - Alguns trabalhos referentes a reatores com leito expandido-fluidificado
desenvolvidos no SHS-EESC-USP.

Volume (/) Afluente Leito do Reator TDH (h) Referéncia
35,3 Ind. Alimenticia Areia 6a2h Akutsu (1984)
10,5 Esgoto Sintético Areia 1,0a1,5 Maragno (1988)
9,5 Esgoto Sintético Areia 1,4a2,0 Barros (1989)
9,5 Esgoto Sintético Areia 1,3a10,0 Campos (1989)

21 Agua de Abastecimento Areia 0,3a2,0 Cuba Teran (1990)
21 Agua de Abastecimento Areia 1,142 13,8 Hamada (1992)
10,9 Esgoto Sintético Arela 1,4a5,2 Therezo (1993)
33 Fenol Arela 0,5a7,0 Silva (1995)

20 Esgoto Sintético Areia 2,4a12,0 Cuba Teran (1995)
20 Esgoto Sintético Areia 12a3,2 Aratjo (1995)
32.000 Esgoto Sanitario CAG 7a32 Mendonga (1998)
32.000 Esgoto Sanitario CAG 3,2 Pereira et al. (2000)
9,5 Esgoto Sintético Areia 1,5a7,0 Vieira (2000)

32.000 Esgoto Sintético e coagulante CAG 7a3.2 Santos (2001)
160.000 Esgoto Sanitario CAG 2,7 Mendonga (2004)

Fonte: Mendonga (2004).

3.5.3. Reator de leito expandido/fluidificado: Remocio simultinea de DQO, N e P

Dentre as inumeras vantagens apresentadas pelo reator biologico de leito
expandido/fluidificado em escala plena, com crescimento microbiano imobilizado em
biofilme, a flexibilidade operacional ¢ uma das mais importantes. A possibilidade de
estratificar o leito e criar ambientes aerobio, anoxico € anaerdbio na zona biocatalizada do
reator o torna altamente qualificado para ser empregado na remocdo conjunta de matéria
organica e nutrientes (CAMPOS, 1989; FDZ-POLANCO, REAL e GARCIA, 1994; SEN e
DENTEL, 1998; MENDONCA, 2004; PATEL e NAKHLA, 2006).

Por se tratar de reator com crescimento microbiano aderido a particula inerte, o
zoneamento reacional também pode ser esperado ao longo do filme bioldgico. Dessa forma,

com a unido dos conhecimentos a respeito das operagdes unitarias envolvidas, somado ao
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entendimento dos processos biolodgicos, a potencialidade para aplicagdo dessa tecnologia
cresce muito.

Dentre as varidveis operacionais a serem estudadas, a velocidade ascensional
necessaria para a expansao/fluidificacao do leito requer atengdo especial. Além de influenciar
diretamente nos custos de bombeamento, ela esta diretamente correlacionada com a dinamica
de formacdo do filme bioldgico. A tensdo cisalhante causada pela passagem da corrente
liquida pelo leito de bioparticulas, bem como o atrito entre as mesmas, leva a erosdo do
biofilme (STEWART, 1993; BEYENAL e TANYOLAC, 1998; MORGENROTH e
WILDERER, 2000; CHEN e CHEN, 2000; MENDONCA, 2004).

No trabalho pioneiro de Fdz-Polanco, Real e Garcia (1994), pode-se avaliar
claramente a potencialidade do reator em escala piloto (5,3m®) de leito de pedra pomer
fluidificado e zonas anaerobia, aerdbia e andxica, aplicado no tratamento de esgoto sanitario.
No trabalho em questdo, os autores alcancaram eficiéncias de remocgdes superiores a 80% para
DQO soluvel e 95% para NTK para carregamentos de 1,2ngQO.m'3.dia'1 e 0,2ng.m'3.dia'1
(TDH de 24horas), demonstrando a eficicia em atender at¢ mesmo a padrdes de langamento
de nitrogénio total, bastante restritivos. Entretanto, foi verificado arraste de sélidos junto com
o efluente.

Sen e Dentel (1998) também empregaram leito fluidificado sem separacdo fisica
entre as regides aerdbia e anodxica criadas dentro do reator de bancada empregado para
nitrificacdo e desnitrificagdo de efluente de estagcdo de tratamento de esgoto, com suprimento
de N.Amoniacal, nitrato (NOj3') e acetato. As regides oxi-redutivas foram definidas por meio
da recirculagdo de uma corrente saturada com oxigénio dissolvido ao fundo do reator. O
sistema demonstrou eficiéncia de 99% na remocgao de nitrito devido a baixa concentracao de

oxigénio dissolvido no topo do reator (0,1 a 0,3 mgO,./™").
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Menoud ef al. (1999) operaram reator em escala de bancada com fluxo ascendente de
meio sintético e glicose como fonte de carbono para a desnitrificagdo € microrganismos
aderidos a suporte SIPORAX™. Os autores avaliaram as remog¢des de amonia e NOy (nitrito
e nitrato) dentro de unico reator devido também a estratificagdo reacional mantida dentro do
reator pela inje¢do de ar comprimido na regido intermediaria do reator. O sistema apresentou
taxa nitrificacdo méaxima de 0,61kgN.m™.dia e desnitrificacio méaxima de 0,83 kgN.m™.dia™".
Pode-se ressaltar mais uma vez que a presenca de micro-zona andxica nos poros do suporte
especifico foi fundamental para o sucesso do sistema e que a desnitrificacdo ndo ¢ muito
afetada por pequenas concentragao de oxigénio dissolvido no bulk do liquido.

Patel, Zhu e Nakhla (2006) aplicaram reatores de leito fluidificado com recheio de
particulas de rocha vulcanica, aplicados a remocao de matéria organica, nitrogénio e fosforo
de esgoto municipal. Os autores utilizaram reatores aerdbio de 3,3/ e andxico de 0,8/ por
periodo de aproximadamente 370 dias. O sistema foi operado primeiramente sem recirculacao
de bioparticulas do reator andxico para o aerdbio (260 dias), e depois com a recirculagdo das
particulas (110 dias). Durante o periodo em que as bioparticulas foram recirculadas, o sistema
foi capaz de atingir eficiéncias de remocao de carbono, nitrogénio e foésforo de 91%, 78% e
85%, respectivamente.

Principalmente para os casos em que ndo se dispde de area para a implantacdo da
estacdo de tratamento de esgoto ¢ que o sistema vertical de leito fluidificado ¢ justificado. No
trabalho de Wang et al. (2007) os autores empregaram a coagulacdo quimica em conjunto
com a degradacao biologica para alcangar remogdes acima de 90% para SST, DQO, DBO e P-
total com tempos de detenc¢ao hidraulica de 55 minutos. Entretanto, as remogdes de NTK e N-
Amoniacal ndo foram superiores a 44% e 35%, respectivamente, como previsto para

coagulagdo (METCALF; EDDY, 1991).



30 R.R. SIMAN (2007)

3.6. Avaliacao da Func¢ao Microbiana em Sistemas de Tratamento de

Esgoto Sanitario

3.6.1. Consideracoes preliminares: Avaliacio do comportamento biolégico

Para o sucesso da operagdao de sistemas operados com biofilme, ndo basta apenas
conhecer sua composi¢do. Sem o conhecimento basico da estrutura e fun¢ao microbiana nao ¢
possivel avaliar a capacidade de conversao da matéria organica.

Lazarova e Manem (1995) classificaram os métodos analiticos comumente usados
para a analise do biofilme, sejam convencionais ou avangados, em trés categorias principais:
os que focalizam a estrutura e formagao do biofilme; os que descrevem sua composicao; e
aqueles que descrevem a atividade da biomassa.

Devido a falta de técnicas analiticas que permitam a observagao in situ das interagdes
da bactéria em filme biologico, poucas informagdes experimentais estdo disponiveis para o
estudo da estrutura e formagdo do biofilme. A distribuicao espacial do biofilme tende a ser
descrita por modelos matematicos baseados na hipotese de estruturas homogéneas e
uniformes (LAZAROVA; MANEM, 1995). Entretanto, com o aprimoramento das técnicas de
microscopia Otica, eletronica e confocal a laser, além do estudo do biofilme com uso de
microsensores, tem sido demonstrado que estrutura espacial do biofilme ¢ complexa e nao
homogénea (BANKS; BRYERS, 1991; de BEER; van den HEUVEL; OTTENGRAF, 1993;
ARAUIJO et al., 2000).

As técnicas desenvolvidas para o estudo da composicao do biofilme encontram a
dificuldade de tratarem de um conjunto de células e colonias microbianas cultivadas numa
matriz polimérica, cuja estrutura e composicao variam com a idade e condi¢gdes ambientais a

que sao submetidos (LAZAROVA; MANEM, 1995). Segundo os autores, a quantidade total
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de biofilme pode ser estimada tanto pelas propriedades fisicas (massa, densidade, espessura),
quanto pelas variaveis fisico-quimicas (COT e DQO).

As Tabelas 3.4 e 3.5 apresentam, respectivamente, algumas caracteristicas dos
métodos empregados na avaliagdo da atividade e da composicdo microbianas em sistemas
com biofilme. Quanto aos ensaios para a avaliagdo da atividade do biofilme, as técnicas
comumente empregadas consistem em testes bioquimicos que procuram medir enzimas
especificas nas rotas avaliadas, ou produtos do metabolismo bacteriano.

Para a escolha do ensaio adequado, ndo basta que os métodos desenvolvidos sejam
simples e rapidos, mas, acima de tudo, devem ser sensiveis e representativos. Nesse contexto,

as reagOes metabolicas de interesse podem ser avaliadas pelo método respirométrico.

Tabela 3.4 - Comparacao dos varios métodos para estimagao da atividade microbiolégica.

Grupo Método Tipo de Amostra Vantagens Desvantagem
ATP! Bactéria ambiental Valores constantes, easily Extragdo de produtos,
Biofilmes lysed, possibilidade de dependente do estado
. . 1 to. fisiologico, na
Biofilmes de leito move]  congclamento isiologico, nao
seletivo para
Biofilmes de leito fixo bactérias.
'qé Lodos ativados
=
= DHA®?  Bactéria ambiental Sensibilidade e simplicidade = Representatividade
< Biofilmes de leito fixo Precisao como funcdo da
3 ] amostragem-
S Lodos ativados
"é DNA®’  Bacterioplanctom Sensibilidade Complexidade e alto
g Bactérias de d4gua doce custo
Bactéria ambiental
OUR* Bactéria ambiental Simplicidade Baixa sensibilidade e

Lodos ativados ndo ¢ seletivo

Actinomicetos

'ATP: Trifosfato de adenosina;

’DHA: Atividade da desidrogenase;

SDNA: Acido desoxiribonucleico;

*OUR: Oxigen Uptake Rate (Velocidade de consumo de oxigénio);
Fonte: Lazarova e Manem (1995).



32

R.R. SIMAN (2007)

Tabela 3.5 - Comparacao dos varios métodos para estimagao da composi¢ao do biofilme.

Grupo Método Tipo de Amostra Vantagens Desvantagem
Massa de Biofilme Cultura pura Simplicidade Consumo tempo e baixa
P Cultura mista repetitividade
= Cultura mista com agua
2 g intercelular
8 Densidade do Biofilmes Simplicidade Baixa precisdo
2.2 biofilme
g R coT Biomassa livre e Alta Procedimento mais
é aderida sensibilidade complexo
DQO Biomassa livre ¢ Alta precisao Células mais
aderida exopolimeros
Exopolisacarideos  Bactérias aquaticas - -
Lodos ativados - -
Método de Lodos e biofilmes Simplicidade Superestimagao
§ DUBOIS
% Proteina Total Culturas pura e mista - -
5
mm Meétodo de Biofilme de lodos Simplicidade, Algumas interferéncias
2 LOWRY ativados precisdo
g Método de Proteina soluvel Simplicidade Subestimagdo
g BRADFORD
S Peptodoglicano Bactéria ambiental - Ensaio complexo
Lipopolisacarideos Bactéria da agua do Valores Alto custo
mar constantes

E. coli

Fonte: Lazarova e Manem (1995)

3.6.2. Respirometria aplicada ao monitoramento de reatores

Segundo Young e Cowan (2004), a aplicagdao da respirometria baseia-se na medida

de volume ou velocidade com que gases sdo consumidos (por exemplo, oxigénio ou

hidrogénio) ou produzidos (por exemplo, didéxido de carbono, metano, nitrogénio) por

microrganismos, plantas ou animais, em resposta a variaveis ambientais.

No campo da microbiologia, em que os cientistas estdo interessados nas reagoes

metabolicas e crescimento microbiano, podem ser estudados os processos aerdbio, andxico ou

anaerdbio, por exemplo, a metanogénese ou sulfetogénese, dependendo do ambiente nos quais

os organismos estdo contidos e as reacdes que prevalecem entre eles e o meio de cultivo.
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Os procedimentos para operagao dos respirdmetros podem variar consideravelmente,
mas, em geral, sua resposta ¢ uma curva continua do consumo de oxigénio, para as reagdes
aerdbias, ou a producao de biogases, para as reagdes anoxicas ou anaerobias. As vantagens
inerentes das medidas por respirometria incluem:

(1) As amostras podem nado requerer diluigdes, e dessa forma a medida ¢ obtida no
estado natural;

(11) Podem ser usados maiores volumes de amostras, tornando a analise representativa e
minimizando os erros;

(111) Contato uniforme entre os microrganismos, substrato e oxigénio devido agitacao
continua das amostras;

(iv) Nenhuma titulagdo € requerida;

(v) Podem ser usados para a avaliacdo do efeito de vdrios fatores, como diluicao,
concentracdo e tipo de substrato, temperatura, pH e a presenga de compostos toxicos.

Os ensaios respirométricos aerobios podem ser aplicados como base para o
entendimento da biodegradacdo de espécies quimicas, para medidas da demanda bioquimica
de oxigénio (DBO) ou mesmo para o monitoramento dos processos de tratamento de aguas
residudrias. Para esses casos, a “inclinacdo” da curva cumulativa da quantidade de oxigénio
utilizado (OUR — Oxygen Uptake Rate) ¢ usada para determinar parametros cinéticos de
crescimento bioldgico e reagdes de conversao de substrato.

Os respirometros comercialmente disponiveis, ou mesmo os fabricados pelo proprio
usuario, podem medir a producdo ou consumo do gés no head space ou dissolvido no meio
reacional, dependendo do método empregado (YOUNG; COWAN, 2004). Entretanto, quase
todos os trabalhos relatados na literatura sdo aplicados a material biologico suspenso,
principalmente na determinagdo da atividade aerobia. Como aplicacdo de sistemas de

tratamento nos quais os microrganismos estdo imobilizados em biofilmes vem crescendo
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bastante, faz-se necessario o desenvolvimento de novas metodologias, ou a adaptacao das ja

existentes, para as determinagdes das atividades microbioldgicas nesses ambientes.

3.6.2.1. Atividade Nitrificante Especifica - ANE

No processo de remogao biologica de nutrientes, a nitrificagao ¢ reconhecidamente a
etapa mais vulneravel. Em sistemas de lodos ativados isso se d4, em parte, pela dificuldade no
monitoramento e ajuste da nitrificagao.

Para uma rapida avaliacdo da composicao das populacdes envolvidas no processo
global de nitrificagdo, o uso de respirdmetros, para determinar a atividade das bactérias
autotroficas oxidadores do nitrogénio amoniacal e do nitrito e a atividade das bactérias
heterotroficas oxidadoras da matéria organica, sdo ferramenta poderosa na avaliacdo do
crescimento microbiano, informagao Util no entendimento e controle do processo.

As diferengas fisiologicas entre as bactérias autotroficas nitrificantes e as aerdbias
heterotroficas oxidadoras da matéria organica, em termos da velocidade de crescimento
especifica, € de 0,76 ¢ 0,48dia'1 para as oxidadoras do amdnio e nitrito, respectivamente e 4,8
dia™! para as heterotroficas (FURUMAIL RITTMAN, 1992; WATANABLE; MASUDA;
ISHIGURO, 1992). Dessa forma, o ensaio de respirometria ¢ muito util no controle de
processos que envolvam remocdes de nitrogénio e matéria organica conjunta.

Fdz-Polanco et al. (2000) utilizaram respirdmetro fechado como recurso para o
monitoramento de filtro bioldgico aerado submerso, utilizado durante dois anos para o estudo
da nitrificacdo de efluente contendo apenas amoénia. Ao final desse periodo, a comunidade
suposta predominantemente autotrofica nitrificante apresentou atividades especificas de 15,2

e 4,5mgOD.gSVA'1.h'1 para os microrganismos oxidadores da amoénia e do nitrito,
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respectivamente. A caracterizagdo da biomassa foi feita por gravimetria e expressa por
Solidos Volateis Aderidos (SVA) ao suporte inerte.

Apo6s esse periodo, os autores identificaram que, com o aumento progressivo de
matéria organica pode-se verificar a estratificacdo microbiana ao longo da altura do reator,
verificando a divisdo do filtro em duas zonas: fundo tipicamente heterotréfico e topo
nitrificante. A Tabela 3.6 apresenta o resumo dos resultados obtidos para os ensaios
respirométricos, medidos como taxa de consumo de oxigénio para os organismos
heterotroficos, oxidadores de amonia e de nitrito, quando o sistema foi alimentado a relagao
DQO/N-NH," igual a 4. A atividade especifica desses trés grupos de microrganismos revelou
claramente a segregacdo microbiana ao longo do filtro biologico, dependendo da relagdo

DQO/N observada no sistema.

Tabela 3.6 - Resultados de taxa de consumo de substrato e atividade especifica, obtida por
respirometria, para filtro bioldgico aerado.

Ponto Ta>’(a' RemoA(;a.o Taxa R?m.o‘;ao Atividade Especifica
Amostragem Matéria Orgénica Amonia (mgOD.gSV Al h'l)*
& (keCOT.m>.dia")  (kgN.m>.dia™) e '

Heterotréficos 15

Fundo (0,5m) 3,85 0,19 Oxid. Amoénia <1

Oxid. Nitrito <1

T Heterotréficos 8

opo 0,42 0,96 Oxid. Aménia 22
(2,0m) R

Oxid. Nitrito 12

Fonte: Fdz-Polanco et al. (2000);
SVA — Solidos Volateis Aderidos ao suporte inerte, ensaio gravimétrico.

Para esse caso, o método utilizado recomenda a aplicagdo de solugdes contendo
substratos chave na via bioldgica investigada, ao lodo previamente aerado. Foram utilizadas
solucdo de fonte de nitrito e nitrogénio amoniacal, para o estudo das atividades autotroficas
nitritantes e nitratantes, e fonte de matéria organica (sacarose ou acetato) para o estudo da
atividade heterotrofica. Para todos os casos, temos como resultado as inclina¢des referentes a

Velocidade de Consumo de Oxigénio (OUR — Oxygen Uptake Rate) para oxidar os substratos
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adicionados. Apo6s afericdo dos soélidos, a atividade aerdbia pode ser expressa como
miligramas de O, consumido por grama de sélidos totais volateis adicionados por hora.

Block (1976) utilizou respirdmetro aberto para medir a concentracdo de biomassa
viavel em lodo ativado, enquanto que Andreottola et al. (2002) utilizaram o respirometro
fechado para a mesma finalidade, utilizando lodo proveniente de lodos ativados no estado
bruto e pré-sedimentado.

Nowak e Svardal (1993) apresentaram uma variagdo da analise respirométrica
convencional. Para esse caso, os parametros cinéticos da biomassa nitrificante seriam
avaliados com uso de inibidores microbioldgicos. Na ocasido, os autores utilizaram
Allyltiourea (ATU) como inibidor seletivo das bactérias nitritantes representado pelas
Nitrossomonas, discriminando, dessa forma, a atividade heterotrofica da autotrofica
nitrificante.

A tiourea e seus derivados possuem alta afinidade pelo complexo cobre, causando
inibigdo da atividade enzimatica das células que necessitam desse metal. E provavel que o
composto se incorpore na estrutura enzimdtica de forma a modificar sua estrutura, dessa
forma o funcionamento da cadeia de transporte de elétrons seria impedida (WOOD;
HURLEY; MATHEWS, 1981).

Seguindo essa mesma linha de uso de inibidores quimicos, Gorska et al. (1995)
utilizaram além da Allylthiourea (ATU) como inibidor seletivo da oxidagdo do N-NH,', o
NaClO; como inibidor da oxidacdo do N-NO; pelas bactérias do género Nitrobacter. Dessa
forma se pode discriminar as atividades para oxidagdo do N-NH," e do N-NO,™ em tnico teste
respirométrico.

O processo de oxidagdo do N-NO, ¢ inibido pelo NaClOs a uma concentragdo de 20
mM (BELSER; MAYS, 1980). O ion ClO; ndo exerce nenhum efeito inibidor imediato no

mecanismo de oxidagdo do N-NH," devido a lenta conversio (aproximadamente 30 minutos)
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do ClOs™ a ClO;, o qual inibe tanto o grupo representado pelas Nitrossomonas quanto o pelas

Nitrobacter.

3.6.2.2. Atividade Desnitrificante Especifica - ADE

A produgdo de nitrogénio gasoso (N;) pela redugdo microbiana de o6xidos de
nitrogénio ¢ conhecida como desnitrificacdo bioldgica. Os produtos principais sdo o
nitrogénio gasoso e 0xido nitroso (N,O), embora o 6xido nitrico (NO) também ja tenha sido
detectado (TIEDJE, 1982). Nesse processo, o nitrato € nitrito servem como receptores de
elétrons e sao reduzidos por Unico conjunto de complexas enzimas que armazenam energia
das varias etapas redutivas por transporte de elétrons e fosforilagao.

As bactérias desnitrificantes sdo basicamente aerdbias e preferem usar o oxigénio
como receptor de elétrons, mas possuem a capacidade de usar o NOy para essa finalidade, na
auséncia de oxigénio (TIEDJE, 1982). Tanto a sintese, quanto a atividade das enzimas
desnitrificantes sdo inibidas pela presenga de oxigénio.

Entretanto, varios autores ja observaram a desnitrificacio em ambientes micro
aerados (CHUIL, et al., 1996; SEN; DENTEL, 1998). Os autores explicam que tal fato pode ter
ocorrido pela observagdo de ambientes com auséncia de oxigénio no interior de filmes
microbianos, ou devido a estratificagdo da zona reacional, em reatores de leito movel e filme
fixo.

Tiedje (1982) enfatiza ainda que a Unica propriedade mensuravel conhecida, que ¢é
especifica para as desnitrificantes, € o ensaio no qual se mede o consumo de NO;3™ e/ou NO,
ou a produgdo dos produtos gasosos, por respirometria. Entretanto, o autor comenta que
métodos que se baseiam na velocidade de consumo de NOy', além de ndo serem sensiveis, ndo

sdo especificos, pois existe grande numero de organismos que o utilizam para outros fins. Por



38 R.R. SIMAN (2007)

outro lado, os ensaios que verificam a taxa de producao de N,O, na presenca de C,H
(acetileno) em quantidade suficiente para bloquear sua redugao a N,, sdo muito eficientes para
a determinacdo da atividade desnitrificante (YOSHINARI; HYNES; KNOWLES *, 1977 apud
TIEDIJE, 1982; ETCHEBEHERE et al., 2001).

Etchebehere et al. (2001) apresentaram resultados referentes a avaliagdo da
microbiota desnitrificante realizadas através da medida de atividade especifica com a técnica
do bloqueio com acetileno, ¢ a contagem de células através do NMP (Numero Mais
Provavel), como pode ser observado na Tabela 3.7. As amostras de lodo foram coletadas de
reator UASB, em escala de bancada, que tratava lixiviado de aterro sanitario (DQO/N-NO;5
proxima de 12). Trés amostras foram testadas, as duas primeiras (amostras A e B) coletadas
durante a operagao do sistema, no momento que este demonstrava eficiéncia de remogao de
NOs™ de 75%; e a terceira (amostra C) coletada quando o sistema ja havia sido desligado ha
pelo menos 1 més.

Como pode ser observado nos resultados apresentados na Tabela 3.7, a medida de
atividade ¢ mais sensivel do que a enumeragdo por NMP quando se deseja avaliar o
desempenho do reator, uma vez que para a amostra C, que havia sido coletada de reator
desativado apresentaram contagem de células semelhantes as duas outras amostras, coletadas
com o reator em plena operacao.

Tabela 3.7 - Atividade desnitrificante e estimativa do NMP de microrganismos

desnitrificantes para lodos de UASB aplicado ao tratamento de lixiviado de aterro.
Atividade Desnitrificante

Amostra L Qe NMPcélulas.I!
(mgN,./".h.™) (mgN,.gSSV™.h.")
A 144,5 35,9 2,1x10°
B 142,8 58,8 2,4x10"
C 55,4 70,6 9,3x10°

Fonte: Etchebehere ef al. (2001).

’ YOSHINARI, T.; HYNES, R.; KNOWLES, R. (1977). Acetylene inhibition of nitrous oxide reduction and
measurement of denitrification and nitrogen fixation in soil. Soil Biology Biochemistry, Vol. 9, pp.177-
183.
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Marchetto et al. (2003) também aplicaram o teste de atividade desnitrificante em
ambiente com acetileno para obter parametros cinéticos do processo de desnitrificacdo e a
quantificagdo microbiana pela estimativa do NMP. Para tal, os autores testaram lodo de reator
com aeragdo intermitente e varios materiais como doadores externos de carbono, como o
metanol, acido acético, glicose, efluente de reator anaerdbio e agua residuaria sintética que
simulava esgoto sanitario.

Os resultados apresentados pelos autores para a estimativa do NMP levando-se em
consideragdo os solidos inoculados para o teste, estiveram proximos a 10'°células.gSSV™'. A
Tabela 3.8 apresenta os resultados das atividades desnitrificantes especificas (ADE), para as
varias fontes de carbono testadas. Segundo os autores, o conhecimento da atividade
desnitrificante juntamente com a quantificacao das células pela técnica do NMP das bactérias
desnitrificantes podem ser uteis para a implementagao dos processos de pds-tratamento para

efluentes de reatores aerdbios.

Tabela 3.8 - Avaliacdo do processo de desnitrificacdo para diversas fontes de carbono
exdgeno com do ensaio de Atividade Desnitrificante Especifica (ADE).

Fonte de Carbono ADE (mgN,.gSVT'.h™)
Acido Acético 32,5
Esgoto Sanitario 28,3
Glicose 20,8
Esgoto Sintético 20,8
Metanol 30,0

Fonte: Marchetto et al. (2003).

Outros trabalhos descritos na literatura apresentam valores entre 107 e
10°células.gSSV™! para reatores andxicos em escala de bancada operados com 4gua residudria
sintética e nitrato, e 10°células.gSSV™' para reator compartimentado anaerdbio com ambiente
micro-aerado, aplicado no tratamento de esgoto sanitario (GIANOTTI; JERONIMO;

CAMPOS, 1997; MARCHETTO et al., 2003).
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3.6.2.3. Atividade Metanogénica Especifica — AME

Testes de atividade metanogénica especifica fornecem a da taxa de producdo de gés
metano ou a taxa de consumo de substratos pela populagdo microbiana, a partir de substratos
especificos. Consistem de testes em batelada, sob condigdes ambientais controladas (JAMES;
CHERNICARO; CAMPOS, 1990; MONTEGGIA, 1997).

Com uso de substratos especificos, pode-se avaliar a atividade de diferentes grupos
microbianos que estdo envolvidos na conversao anaerobia da matéria organica a metano. Para
o monitoramento das arqueas metanogénicas acetoclasticas, pode ser utilizado acetato como
fonte de carbono. Quando se deseja avaliar o desenvolvimento das arqueas metanogénicas
acetoclasticas e hidrogenotréficasos podem ser utilizados mistura de acetato de sédio,
propionato de calcio e acido butirico numa propor¢do compativel com o apresentado pelo
esgoto sanitario. Pode-se, ainda, utilizar a sacarose como unica fonte de carbono e assim
avaliar o desenvolvimento de todos os microrganismos mencionados, além das bactérias
acidogénicas, presentes na comunidade microbiana.

No método proposto por Dolfing e Bloemen* (1985 apud STEIL, 2001) a produgio
de metano foi avaliada por cromatografia gasosa a partir de amostras coletadas do volume
livre de frascos reatores, nos quais o lodo foi ensaiado. Os substratos utilizados foram éacidos
acético, propidnico e butirico, que foram adicionados em conjunto e separadamente,
juntamente com solucdo tamponante.

Vazoller (1989) apresenta método semelhante, proposta por DUBORGIER, com a
diferenga que, nesse caso, ndo foi utilizada solucdo tampao nem solucdo de nutrientes ou

metais. O resultado da atividade foi, entdo, denominado atividade metanogénica especifica

4 DOLFING, J.; BLOEMEN, W.G.B.M. (1985). Activity measurements as a tool to characterize the microbial
composition of methanogenic environments. Journal of Microbiology Methods, Vol. 4, N1, pp. 1-12.
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absoluta, ou real, obtida pela diferenca entre a atividade aparente do substrato (reator com
lodo e substrato) e a atividade do frasco controle (reator apenas com a amostra testada).

James, Chernicaro e Campos (1990) desenvolveram método simplificado a partir de
adaptagao do respirometro de WARBURG. Entretanto, o desempenho desse método dependia
da automagao do sistema de medic¢ao de gases e da otimizagdo do sistema de monitoramento.
Nesse sentido, o trabalho desenvolvido por Monteggia® (1991 apud INCE et al., 1995) o qual
incorporou manometros, com sensores elétricos, para o monitoramento em tempo real da
producao de biogéas, foi um importante avango para o ensaio da atividade metanogénica.

O que fica claro na revisao bibliografica ¢ que, independente do método empregado,
alguns aspectos podem influenciar o ensaio, de forma que os resultados obtidos possam ser
mascarados. Entre esses aspectos, ressalta-se a relagdo entre a concentragdo inicial de
substrato ¢ de biomassa. A concentracdo de substrato nao deve limitar a atividade
metanogénica, seja por falta de substrato ou por inibi¢do no caso de excesso. No protocolo
apresentado pelo PROSAB (CHERNICHARO, 1997), as rela¢des iniciais entre substrato e
biomassa variaram de 0,4 a 1,0gHAc-DQO.g"'SVT. Entretanto, assim como para outros testes
de atividade utilizando método respirométrico, a relagdo 6tima entre a quantidade de substrato
e biomassa deve ser estudada para cada lodo, de forma que os ensaios reflitam méaximas de
produgdo do gas, durante o ensaio (STEIL, 2001; YOUNG e COWAN, 2004).

No trabalho de Silveira e Monteggia (2000), foram utilizados testes de atividade
metanogénica especifica para monitorar trés reatores anaerobios de manta de lodo. Cada
reator foi continuamente alimentado: reator A: acetato; reator M: mistura de acidos graxos
(acético, propionico e butirico); reator S: sacarose. Todos sob carregamentos organicos
volumétricos de 1,6kgDQO.m™.dia". Ao final de seis meses de operagdo, foram empregados

ensaios de atividade microbiana com fontes distintas de substrato para avaliar o

> MONTEGGIA, L. (1991). The use of a specific methanogenic activity for controlling anaerobic reactors. PhD
Tesis — University of Newcastle, Tyne.
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desenvolvimento dos diferentes grupos microbiologicos dentro dos reatores. A Tabela 3.9
apresenta os resultados para cada substrato aplicado nos testes.
Tabela 3.9 - Ensaio de atividade metanogénica especifica (AME) aplicado ao liquor misto de

reator de manta de lodo alimentados com acetato (Reator A), mistura de acidos graxos
volateis (Reator M) e sacarose (Reator S).

Velocidade maxima de produgdo de AME
Reator CH4 (m/CH,.I"' h™) (m/CH,.gSSV™'.h™")
Acetato Formiato Etanol Acetato  Formiato Etanol
A 14,8 5,8 0,0 7,4 2,9 0,0
M 18,0 6,8 10,0 9,0 34 5,0
S 10,0 5,6 19,2 5,0 2,8 9,6

Fonte: Silveira e Monteggia (2000).

Com os resultados se pode verificar que a alimentagdo continua de substrato
especifico pode selecionar grupo microbioldgico anaerobio ativo dentro do lodo, No reator A
e M os quais selecionaram o0s microrganismos metanogénicas acetocldsticas e
hidrogenotroficas e no reator S todos os grupos foram privilegiados, devido a alimentagao
com proteina de degrada¢dao mais complexa.

Steil (2001) também utilizou o teste de atividade metanogénica especifica para
avaliacdo da atividade metanogénica do lodo coletado de digestores de residuos de aves de
postura, frangos de corte e suinos. Para os teses, a autora aplicou diferentes concentragdes de
solucao mescla de substrato (acetato, propionato, butirato e formiato de s6dio na proporgao
2:1:1:1) de forma a estudar relagdes DQO/SVT iniciais entre de 0,25 a 1,00.

Nesse trabalho, as velocidades maximas de produgdo de metano de 4,93; 5,24 e
6,29mICH,.h™", respectivamente para os lodos dos digestores de residuos de aves de postura e
de corte e suinos, foram encontrados para testes com relagdo DQO/SVT de 0,25. Essas
velocidades resultaram em atividades metanogénicas aparentes especificas de 0,94; 0,53 e
0,42m/CH,.gSVT.h"'. Outra caracteristica importante destacada pela autora foi que, a

caracteristica do lodo utilizado nos ensaios ¢ de fundamental importancia, principalmente no
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momento de calcular a atividade especifica. Os lodos com grande quantidade de material

organico abiotico podem subestimar os valores calculados.

3.7. Monitoramento Estrutural do Filme Biolégico

3.7.1. Visao geral: da Espessura a estrutura do biofilme

Em revista a literatura (CUBA TERAN, 1995; ARAUJO, 1995; NAM et al., 2000),
denotam-se desde métodos simples para observacao da espessura do biofilme, como a
microscopia oOtica equipada com micrometro ¢ a projecao dos perfis da bioparticula sobre
superficie milimetrada; at¢ métodos mais apurados como a microscopia eletronica de
varredura e a confocal de varredura a laser. As primeiras t€ém a vantagem de serem menos
onerosas, podendo ser aplicadas a quantidade maior de particulas, e nao sofrerem nenhum
tratamento prévio para observagao; e desvantagem da falta de precisdo e nao diferirem grupos
bioticos de abidticos. As segundas tém vantagem de serem precisas na determinagao espacial
e morfologica do biofilme, mas por serem mais caras, a amostragem ampla de particulas para
analise estatistica dos dados fica prejudicada. Além disso, para a microscopia eletronica, €
necessario tratamento prévio das amostras para observagao em microscopio, o que poderia
mudar as caracteristicas naturais do filme biologico.

A distribuicdo dos microrganismos ao longo do biofilme pode ser observada por
métodos convencionais quantitativos, como o das dilui¢des decimais seriadas ou através da
biologia molecular pela técnica do FISH (fluorescent in situ hybridization ou hibridagao in
situ com sondas fluorescentes).

O microsensoreamento in situ dos perfis de oxidacdo de substrato, potencial redox e

concentracdo de oxigénio permite o micro zoneamento do biofilme, auxiliando na elucidagdo



44 R.R. SIMAN (2007)

de estratificagdo de zonas aerobias, anoxicas e anaerdbias, necessarias para reagdes de
nitrificagdo/desnitrificacdo e remog¢ao de matéria organica carbondcea combinada.

Segundo Araujo et al. (2000) existem sondas desenvolvidas tanto para deteccao
generalizada de organismos pertencentes a grupos taxondmicos de hierarquia elevada, como
Dominios Archaea, Bacteria e FEucarya, como para deteccdo de grupos taxondmicos
especificos, incluindo organismos pertencentes a mesmo género, espécie € ou ainda em nivel
linhagem-especifica. Segundo os autores, a aplicagdo do FISH pode ser feita em membranas
de filtragao ou em laminas de imunofluorescéncia.

Associada a microscopia confocal de varredura a laser (CSLM), a técnica do FISH
permite identificar as células microbianas presentes nas camadas de biofilme intacto. Desta
forma, torna-se possivel representar distribuicdo espacial da taxonomia microbiana ao longo
do biofilme, refletindo associacdes metabdlicas obrigatorias ou preferenciais, dado o carater
de consorcio microbiano do biofilme e interdependéncia de diferentes grupos de
microrganismos (AMANN et al., 1992).

Outra ferramenta poderosa aplicada na obtencdo de perfil local de concentragdo de
nutrientes ao longo do biofilme sdo os sensores em escala microscopias, ou microsensores.
Seu uso associado a outras técnicas de estudo de biofilme, como a microscopia confocal de
varredura a laser e a hibrida¢ao in situ com sondas fluorescentes, pode fornecer informagdes a
respeito da composi¢do quimica local associada com a presenca e distribuicdo de varios
grupos fisiologicos e com a estrutura fisica dos agregados microbianos no biofilme
(SANTEGOEDS; MUYZER; de BEER, 1998; OKABE et al., 2002; LEWANDOWISKI;
BEYENAL, 2003a).

Como exemplo do uso combinado dessas técnicas, OKABE et al. (2002), utilizaram
biologia molecular (DNA ribossomal 16S) para a caracterizacdo da diversidade filogenética

da comunidade bacteriana nitrificante em filme biologico de reator de disco rotatorio.
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Conjuntamente, os autores determinaram o perfil in situ de substrato através do biofilme com
0 uso de e microeletrodos (NH4+, NO7, NO;™ e Oy). A analise dessas informagdes levou ao
entendimento da distribuigdo espacial da atividade microbiana ao longo do biofilme, o que foi
util para promover discussdo quanto a relacdo entre a organizagdo espacial da populagao
microbiologica e a atividade in sifu dessa populacao ao longo do biofilme. A andlise dos
perfis com microeletrodos revelaram a separagdo vertical das zonas ativas de oxidagao de
amonia ¢ de oxidag¢do de nitrito. Segundo os autores, essa separacdo torna-se ainda mais
evidente quando do aumento da relacao de substrato C/N, ocasionando reducdao no processo

de nitrificagdo.

3.7.2. Microsensores aplicados ao estudo do biofilme

Segundo Lewandowski e Beyenal (2003a), dentre os varios mecanismos divulgados
como microsensores, dois tipos sdo particularmente usados com biofilmes: (i) Microsensores
eletromecanicos, construidos como microeletrodos e (ii) Microsensores Oticos, construidos
como sensores de fibra Otica. Dentre os microsensores eletromecanicos empregados,
destacam-se os microeletrodos potenciométricos (medida de potencial através de membranas),
e microeletrodo amperométrico (medida de corrente entre eletrodo de trabalho e outro de
referéncia). Os microsensores de fibra 6tica, também chamados de microoptodes, medem
absorcao de luz, reflexdo de luz e fluorescéncia.

Segundo os autores, a maioria dos microsensores usados em pesquisa com biofilme
sdo os eletromecanicos e dentre eles, destacam-se os amperométricos. Esses sensores podem
ser usados para medir as concentragcdes de gazes dissolvidos, ions e moléculas organica ou

inorganicas.
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O principio da medida ¢ avaliar a corrente gerada entre eletrodo polarizado com
corrente conhecida (sensor) e eletrodo de referéncia (contador) mediante reacao de oxi-
redu¢do no interior do sensor. A magnitude dessa resposta depende da concentracdo e
velocidade de transferéncia de massa dos reagentes presentes na vizinhanca dos eletrodos.
Para serem seletivos, apenas um par redox deve influenciar a resposta do eletrodo. Dessa
forma, o sensor deve ser polarizado para potencial selecionado corretamente.

Para o estudo de biofilmes, parte-se do principio que a ponta do sensor seja
suficientemente pequena de forma a nao causar danos a estrutura do biofilme. Porém, seu
tamanho ¢ limitado pela resisténcia mecanica do sensor e pela possibilidade de ser afetado por
ruido eletromagnético. Desta forma, os microsensores devem ter o formato alongado e afilado
com ponta sensivel, geralmente menor que 10 um em didmetro, embora o diametro da ponta

de microsensor possa ter 50 um ou até 100 um. Sensores com didmetros de ponta maiores que

100 um sdao menos usuais no exame de biofilmes, a menos que sejam usados inteiramente fora
do espago ocupado pelo biofilme (YU; BISHOP, 1998; SANTEGOEDS; MUYZER; de
BEER, 1998; LEWANDOWISKI; BEYENAL, 2003a).

Segundo Lewandowski e Beyenal (2003a), a indisponibilidade comercial ndo ¢ o
unico fator que inibe o uso de microsensores na pesquisa de biofilmes. As variaveis obtidas
com essa ferramenta ndo explicam, ou mesmo predizem o comportamento do biofilme em
macro escala. Os autores explicam que esta expectativa ndo ¢ satisfeita por duas razdes: 1) as
medidas obtidas com microsensores fornecem partes isoladas de informagdes sobre biofilme
especifico e essas informagdes devem ser emendadas a outras partes para obter resultado
representativo; i1) os modelos matematicos apropriados da atividade do biofilme sdo escassos,
de forma que a transposicao dos resultados coletados em micro escala nao pode predizer o

comportamento do biofilme em macro escala.
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O método apresentado na literatura para o estudo do filme biologico com
microsensores consiste em retirar ¢ acondicionar amostras intactas de biofilme em reator tipo
células de fluxo, no qual os microsensores sao aplicados (de BEER et al., 1993, OKABE et
al., 2002). Para obtencao de perfis de concentragdo do metabolico no biofilme, podem ser
utilizado microeletrodo amperométrico para a andlise de O,, como o apresentado por
Revsbech e Jorgensen (1986), microeletrodos potenciométrico de membrana liquida de troca
ionica, para analise de NH4', NO, e NO;3’, como apresentado por de De Beer; Van Den
Heuvel; Ottengraf (1993) e Schramm et al. (1997) e microeletrodos para a analise do

potencial redox, como apresentado por Yu e Bishop (1998).

3.7.3. Transporte de massa e estimativa de parametros cinéticos em biofilmes

Ha, atualmente, dois modelos conceituais para estudo do biofilme: o modelo
homogéneo e o heterogéneo. No modelo homogéneo, os biofilmes sdo tratados como
agregados de células aderidas de maneira uniforme a superficie do material inerte; enquanto
que no modelo heterogéneo, os biofilmes sdo formados a partir de agregados densos e porosos
de micro colonias aderidas irregularmente sobre a superficie do material suporte (de BEER et
al., 1994; LEWANDOWSKI; BEYENAL, 2003b). Enquanto o modelo conceitual de biofilme
homogéneo ¢ favorecido pela comunidade de engenheiros, uma vez que sua modelagem
matematica ¢ simplificada, a comunidade cientifica persegue o desafio de empregar o
conceito de biofilme heterogéneo no estudo desses sistemas, mesmo que sua modelagem
tenha que ser feita em trés dimensdes.

Entretanto, para ambos os modelos, ¢ unanime o fato de que o soluto ¢ transportado
para dentro do agregado microbiano segundo a combinag¢do de fendmenos advectivos e

difusivos. Porém, a estrutura heterogénea do biofilme também permite o transporte
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convectivo de massa por meio dos vazios e canais que permeiam o filme bioldgico (De
BEER, et al, 1994, STEWART, 1998; LEWANDOWSKI; BEYENAL, 2003b). Assim,
segundo os autores, para quantificar a dinamica de transporte de massa nesses sistemas, deve-
se levar em conta as velocidades de transporte de nutrientes no meio aquoso, dentro do poro,
dentro do agregado microbiano além de prever o consumo do nutriente para o metabolismo
bacteriano.

Na Figura 3.2 pode ser visualizado esquema de transporte de massa em biofilme
heterogéneo. Nessa representacao, o fundo do biofilme é coberto com camara descontinua de
células. Acima dessa camada desenvolve micro colonias, em formato de cogumelo, que sao
separados por vazios. O liquido se move entre esses vazios, permitindo o transporte de
nutrientes também por convecgdo (De BEER et al, 1994, STEWARD, 1998;

LEWANDOWSKI; BEYENAL, 2003b).
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Figura 3.2 - Zonas alternativas de transporte de massa por difusdo e convecgdo em biofilme
heterogéneo (Adaptado de Lewandowski e Beyenal, 2003b).

A grande diferenca entre microrganismos suspensos e agregados estd na distancia
difusiva. Para as células livres, o transporte de massa por difusdo ¢ insignificante comparado
com o transporte por convecgdo, pois esses microrganismos geralmente estdo contidos em
sistemas bem agitados. Entretanto, as limitacdes pelo efeito difusivo aumentam em sistemas

com biofilmes uma vez que o fluxo liquido ¢ reduzido consideravelmente devido a presenca
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de substancias poliméricas extracelulares e alta densidade celular no filme bioldgico (De
BEER et al.; 1994). Como o tempo de difusdo ¢ proporcional ao quadrado da distancia
difusiva, o tempo para a difusdo de um substrato em um biofilme com comprimento de 10
células sera 100 vezes maior que o necessario para a mesma célula, quando suspensa no meio
reacional.

A heterogeneidade do biofilme também influencia na obtencdo dos perfis de
substratos com microsensores. A escolha de dois pontos aleatorios dentro de um biofilme
heterogéneo pode resultar em perfis de concentracdo de substratos totalmente distintos. A

Figura 3.3, apresentada por Lewandowski e Dirkx (1995) ilustra bem essa observagao.
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Figura 3.3 - Esquema de escolha de local para microsensor de OD em biofilme heterogéneo.
Na figura da esquerda pode ser visualizada a localizagcdo do microsensor no canal € no
aglomerado bioldgico, enquanto que na da direita sdo apresentados os perfis de oxigénio para
cada caso (Fonte: Lewandowski e Dirkx, 1995).

Nesse trabalho, os autores demonstraram com microsensor de oxigénio dissolvido
que um mesmo biofilme pode apresentar regido com comportamento aerébio, como pode ser
verificado no perfil do géas obtido na regido de vazios microbioldgicos, e regido com
anaerobiose, quando o sensor foi posicionado no centro do aglomerado. Na tentativa de usar
analises estatisticas para encontrar “perfil representativo” para o biofilme estudado, os autores

ndo obtiveram sucesso, pois as diferengas entre esses perfis individuais foram muito maiores

que os esperados para modelagem supondo biofilme homogéneo.
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Para tentar reduzir o efeito da heterogeneidade do biofilme e quantificar a velocidade
de consumo de nutrientes e as dinamicas de transporte de massa em seu interior,
Lewandowski e Beyenal (2003b) sugerem que o agregado microbiano deva ser separado,
conceitualmente, do espago ocupado pelo bulk liquido. Assim, os fatores que afetam a
transferéncia de massa podem ser monitorados em dois niveis de observa¢do: macro e micro
escalas.

Segundo os autores, enquanto as observagdes em macro escala referem-se a média
das propriedades do bulk da solucdo, medidas por andlises quimicas e serdo uteis para o
balan¢o de massa do sistema, as observagdes em micro escala estarao referidas a distribuicao
espacial dos fatores que afetam a atividade microbiana e dindmica de transporte de massa
locais, como por exemplo, a estrutura, hidrodinamica e velocidade de transporte de massa
locais no biofilme.

Assim sendo, as reagdes metabolicas seriam limitadas, principalmente, pela
velocidade com que os substratos chegam até o ponto reacional e as velocidades intrinsecas
das reacdes envolvidas, além dos fatores hidrodindmicos. Entretanto, uma vez que os
problemas relacionados com transferéncia de massa controlam as reagdes em biofilme, os
nutrientes formam perfis de concentracdo e cada ponto nesse perfil reflete o estagio de
pseudo-equilibrio entre as velocidades citadas. Dessa forma, ¢ possivel tentar descrever
balanco de massa para cada ponto observado (LEWANDOWISKI; BEYENAL, 2003a).

Para facilitar o entendimento do equacionamento matematico utilizado na analise do
perfil de substrato ao longo do biofilme, sera considerada, nesse texto, a hipotese de biofilme
uniforme, ndo heterogéneo, mesmo sabendo que essa afirmagdo ndo ¢ consistente.

De forma a minimizar os efeitos causados pela heterogeneidade do biofilme nos

modelos matematicos disponiveis, os pesquisadores recomendam a escolha minuciosa do
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local para a realizacdo do perfil, como o centro dos agregados biologicos (BEYENAL;
LEWANDOWSKI, 2000; BEYENAL; LEWANDOWSKI, 2002).

Assim, assumindo que os biofilmes sdo uniformes e que o transporte de massa nos
biofilmes se da principalmente em uma dire¢ao, normal a superficie do biofilme, a equagao da
continuidade (Equagdo 3.6) pode ser usada como modelo para o transporte de massa e

bioreagao no filme bioldgico (SAEZ; RITTMANN, 1992):

2
(£j = 5? -V . ¢ 0<x<xg (3.6)
or ), \ox” ) K,+C

Na equacao 3.6, o primeiro termo do lado direito corresponde a resisténcia ao
transporte difusivo de massa do substrato “C”, expresso como mg./"', dentro da espessura “x”
do biofilme (b), expressa em cm, a qual segue o modelo de transporte de massa tipo Fick. O
segundo termo corresponde a reagdo de utilizagdo do substrato pelos microrganismos e pode
ser representado, por exemplo, pelo modelo cinético de Monod, no qual estdo verificados seus
coeficientes cinéticos, Vnax € Kg, expressos respectivamente como mg.l’l.s'1 e mg.l’l. Para
predizer a resposta do biofilme a diferentes estimulos e para calibrar modelos de atividade e
crescimento de biofilmes, ¢ importante avaliar as constantes na equagdo cinética.

O estado de pseudo-equilibrio dentro do biofilme (8C/ot = 0) ¢ alcangado quando a
concentragdo do substrato, acompanhado no perfil, ndo se modifica consideravelmente com o

tempo, de forma que a equagdo 3.6 pode ser reescrita na Equacao 3.7:

2
D, d S LS (3.7)
dx~ ), Kg+C
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Nessa ultima equagdo, pode ser verificada a introducdo do coeficiente de
difusividade efetiva dentro do biofilme, “Dy”, a qual é expressa como cm”s”'. Como 0s
biofilmes sdo basicamente compostos de agua, nada mais proprio, como ponto de partida, que
comegar a avaliacdo do coeficiente de difusividade do soluto de interesse na interface agua-
biofilme. Entretanto, ¢ necessario ter em mente que a presenga de células microbianas,
polimeros extracelulares e material inorganico impedem a difusao em biofilme e reduz o valor
do coeficiente quando comparado com a agua.

A expansdo de Taylor pode ser aplicada, segundo Lewandowski e Beynal (2003a),
para estimar Dy, Viax € Kg e descrever o perfil de concentragdo do substrato proximo a

superficie do biofilme (x=xs), como pode ser verificado na Equagao 3.8:

c-c, +@_CL(X_XS)+£(¢_C]X (tox. ) +l(dzcjxs(x_xs)3 .

x 21 dx? 3 dx?

1{d"C "
WLM j (v-x,)

A primeira derivada (dC/dx) ¢ estimada pela informagao de que o fluxo de substrato

N

(3.8)

“J” através da interface agua (a) e biofilme (b), expresso como mg.l’l.cm'z, tem que ser
continua (Equacao 3.9), de forma que a parte do biofilme e a parte da 4gua sdo descritas pelas

Equacdes 3.10 e 3.11, respectivamente.

J=J, =J, (3.9)

Jox, =Dy [Ej (3.10)
b,Xg

oy, = Da(—j (3.11)
a,Xg
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A derivada (dC/dx), xs pode ser estimada a partir do fluxo de substrato na superficie

do biofilme proveniente do lado da 4dgua e do coeficiente de difusdo no biofilme (Equagao

3.12):
J

(d—cj = o5 (3.12)

dx )y x, D,

Com base na equacao 3.7, as derivadas de maior ordem na equagdo 3.8 sdo estimadas

com as Equacdes 3.13 e 3.14:

d’C Vo ViuKs 1

max _ max 3.13
d* D, D, K +C (3-13)
d3C_i d’c _d d’C dC _ V. K 1 dac (3.14)
d® dx\ dx’ dC\ dx* ) dx D, (K,+C) dx '

Uma vez que se tiver a forma geral dessas derivadas, elas serdo verificadas na
superficie do biofilme, na posicdo onde x = X;. A primeira derivada ¢ estimada conforma a
equagao 3.12. A segunda e a terceira derivadas no ponto x = X; sdo estimadas com as

Equagoes 3.15 e 3.16, respectivamente:

4. N S (3.15)

(3.16)
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Se necessario, mais derivadas também podem ser calculadas. Entretanto, segundo
Lewandowski e Beynal (2003a), para este procedimento computacional, as trés primeiras
derivadas sdo suficientes, pois existem apenas trés variaveis desconhecidas, Vpax, Ks € Dy,

Stewart (1998) agregou as consideragdes de permeabilidade do soluto em cada fracao
que compode do biofilme, como a fase aquosa extracelular, células, substancias poliméricas e
precipitados, no conceito de difusividade efetiva total no biofilme (Dpy). Com esse
pensamento, foi possivel estabelecer comparagdo entre os trabalhos descritos na literatura,
para o estudo da dinamica de transferéncia de massa dentro dos filmes bioldgicos.

Na Figura 3.4 pode ser visualizada a distribuicao da relacdo entre a permeabilidade
difusiva efetiva entre as fases biofilme e aquosa (Dy/D,), para os principais solutos,

verificados na literatura pelo autor.

1.0
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S I
o
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0.2 butirato
acetoto
0.0 . . : : : :
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Figura 3.4 — Relacao entre a difusividade efetiva de varios solutos em meio aquoso e dentro
do biofilme (Fonte: Stewart, 1998).
Segundo o autor, a caracteristica fisico-quimica do soluto influencia tanto na
difusividade do material no meio bioldgico que foi possivel separa-los em trés categorias

principais: 1) solutos ndo-polares de baixo peso molecular (menor que 44), na qual estdo
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incluidos o O,, Hy, N,O, CO; e metanol; ii) solutos idnicos inorganicos, como NH.', Li',
HCO5; e NOs™ e iii) espécies com peso molecular maior que 44, como aglcares e acidos
graxos. O grau com o qual o soluto ¢ descartado ou atraido pelo biofilme interfere na relagao
D./D,, de forma que poderia ser esperada a difusdo mais rapida do oxigénio para dentro do
biofilme e da membrana celular, devido a permeabilidade que esse tem no meio, comparado a

glicose, a qual encontra mais resisténcia para ser absorvida (STEWART, 1998).

3.7.4. Microeletrodo de oxigénio dissolvido

Os eletrodos de oxigénio dissolvido sdao muito usados para quantificar a atividade
aerébia do biofilme, como velocidade de consumo de oxigénio, devido ao fato de varios
microrganismos utilizarem o oxigénio como receptor final de elétrons na respiracao (OKABE
et al., 2002). Os microeletrodos de oxigénio estdo entre os microsensores mais seguros usados
na pesquisa de biofilme.

Os microsensores de OD sao eletrodos do tipo Clark e sua constru¢ao ¢ baseada nos
trabalhos de Revcbech e Jorgensen (1986) e Revsbech (1989). Nesses dispositivos, o gas
difunde através da membrana de silicone, alcanga o eletrodo de trabalho polarizado
catodicamente e ¢ reduzido a 4gua. O mecanismo utiliza meia célula de Ag/AgCl como contra
eletrodo e metal nobre, como ouro ou platina, como eletrodo de trabalho. A redu¢do do
oxigénio ¢ alcancada em potencial entre -0,4 e -1,2V, entretanto, para satisfazer a condi¢ao de
corrente limite, geralmente ¢ suficiente aplicar potencial de -0,8V, na qual a corrente medida ¢
proporcional a concentra¢do de oxigénio dissolvido nas vizinhangas da ponta do sensor.

A Figura 3.5 apresenta o microsensor amperométrico de oxigénio dissolvido com

detalhes para os componentes do sensor como eletrodo de trabalho (catodo) de platina coberto
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com ouro, membrana de silicone e eletrodo de referencia tipo Ag/AgCl e solugdo eletrolitica

de KCI.

MEMERANA CATODO COMPOSTO ELETROLITO
DE SILICONE DE FIO DE PLATINA ANODO
COBERTO POR VIDRO E AgiAgCI
BOLBO DE OURC DE

10um NA EXTREMIDADE

COMPARTIMENTO
EXTERNO DE VIDRO

| MICROSENSOR PARA OD

Figura 3.5 - Fotografia da ponta sensivel do microsensor amperométrico de OD com detalhes
para os componentes do sensor.

Segundo Lewandowski e Beyenal (2001), os sensores (eletrodos) do tipo corrente
limite estdo entre o grande grupo de sensores amperométricos cujo principio ¢ a medida da
corrente gerada pela reducao (ou oxidagdo) de material eletro-ativo na superficie de eletrodos
polarizados eletricamente. A corrente medida por esses dispositivos € equivalente a
velocidade de reacdo no eletrodo, a qual ¢ determinada pelo potencial aplicado e pela
velocidade com que os reagentes chegam até o eletrodo (velocidade de transporte de massa).

Nessas reagdes, quando se aumenta o potencial até o ponto chamado de “corrente
limite”, acima da qual qualquer aumento no potencial ndo produz mais corrente, a velocidade
da reacgdo passa a ser determinada pela velocidade com que o material eletrolitico alcanga o
eletrodo. Assim ¢ possivel mensurar a velocidade de transporte de massa: difusividade do
material ao redor do eletrodo, concentragdo dos reagentes na fase liquida (bulk) e
hidrodinamica.

As Equagoes 3.17 e 3.18 apresentam as reagdes de reducdo do oxigénio na superficie

do eletrodo de trabalho (catodo) e a reagao no eletrodo de trabalho Ag/AgCl, respectivamente.
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26+ 1,0, +H,0—>20H" (3.17)

2Ag+2Cl" —2 AgCl+2¢ (3.18)

Para a calibragdo do microeletrodo de OD apenas dois pontos sdo necessarios, uma
vez que a curva de calibragdo ¢ linear. A Calibracdo pode ser feita com agua saturada com
oxigénio para o ponto de concentragdo maxima de oxigénio dissolvido e agua saturada com
nitrogénio ou com solu¢do de sulfito de sddio, na qual ambas demonstram concentragao zero
de oxigénio dissolvido. O tempo de resposta do microeletrodo de oxigénio ¢ muito bom ¢ a
leitura pode ser feita com 1 a 5 segundos (LEWANDOWSKI; BEYENAL, 2001; LU; YU,

2002).
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4. MATERIAL E METODOS

4.1. Apresentacio

Esse capitulo tem como objetivo detalhar o procedimento experimental utilizado para
alcancar os objetivos propostos nesse trabalho. O procedimento experimental foi dividido em
trés Etapas Experimentais principais: 1) operacao e caracterizacdo do reator em escala plena
com leito de bioparticulas expandido alimentado com esgoto sanitario; ii) avaliagao da fungao
microbiana (quantificagdo microbiana e qualificacdo de sua atividade) do material biologico
retirado do reator, em teste de bancada; ii1) confecgao e aplicagdo de sensores eletromecanicos
amperomeétricos de oxigénio dissolvido em biofilme gerado em reator de bancada.

Como se trata de trabalho que envolve muitas varidveis a serem analisadas, para
facilitar o entendimento dos procedimentos, inicialmente serd apresentado breve resumo de
cada Etapa Experimental, para somente apds serem descritos, separadamente € com mais
detalhes, os procedimentos analiticos empregados.

Foram utilizadas as dependéncias do Laboratério de Tratamento Avangado e Retiso
(LATAR), Laboratério de Processo Biologico (LPB), Laboratorio de Saneamento (LS),
Laboratorio da Estagao Experimental de Tratamento de Esgoto, pertencentes ao Departamento
de Hidraulica e Saneamento (SHS) da Escola de Engenharia de Sao Carlos (EESC) da

Universidade de Sao Paulo (USP), para a realizagao de grande parte desse trabalho. Para as
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analises especiais, foram utilizados laboratorios que serdo descritos em momento mais
oportuno.

Finalmente, cabe ressaltar nessa apresentacdo que todos os recursos para o
financiamento dessa pesquisa sdo advindos do projeto temdtico dentro do Programa Pronex
(processo Fapesp N° 03/10146-0), coordenado pelo professor José Roberto Campos,
intitulado “Desenvolvimento e Otimizacao de Sistemas Nao Convencionais de Tratamento de
Aguas Residuarias Constituidos de Reatores Biologicos e Fisico-Quimicos Dispostos em
Série” e da reserva técnica da bolsa de doutorado, financiada também pela Fapesp (processo

Fapesp N° 03/04813-4).

4.2. Resumo das Etapas Experimentais

O reator de leito expandido utilizado nesse trabalho foi construido no Campus Area 1
da EESC-USP, Sao Carlos/SP, durante o doutoramento de Neyson Martins Mendonga
(MENDONCA, 2004). Naquele momento o objetivo foi o de construir, estudar melhor
suporte inerte para introduzir no reator, efetuar a partida e obter dados sobre aspectos gerais
da operagao e eficiéncia do sistema na remocao de DQO, N e P. Devido ao curto espaco de
tempo de operagdo dispensado no trabalho anterior, e ao atraso de liberagao de recursos e
atraso na entrega da obras da Estacdo Experimental de Tratamento de Esgoto (EETE), nao foi
possivel operar o sistema por periodo de tempo suficiente para promover significativa
remog¢ao combinada de material nitrogenado e de origem carbonacea.

O presente trabalho deu continuidade ao anterior, incluindo a meta de avaliar a
distribuicdo da atividade microbiana e estimativa do NMP para os microrganismos
nitrificante, desnitrificante metanogénicos, com material coletado ao longo da altura do reator

de leito expandido em escala plena, bem como desenvolver microsensores eletromecanicos
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para o estudo da distribuicao de oxigénio dissolvido dentro de filmes biologicos aplicados no
saneamento ambiental. Na Tabela 4.1 encontram-se listadas as Etapa Experimental aplicadas

nesse trabalho, bem como e as atividades principais planejadas em cada uma.

Tabela 4.1 — Representagao ilustrativa das principais etapas experimentais aplicadas nesse
trabalho de doutoramento.

ETAPA TITULO ETAPA DESCRICAO ATIVIDADES
PRIMEIRA Operagdo do Reator Leito e Operagdo e manutengdo da EETE;
Expandido e Amostragem temporal para acompanhamento

do Reator de Leito Expandido;

e Amostragem espacial das variaveis fisico-
quimicas e distribuicdo granulométrica do
material suporte;

e Amostragem de lodo descartado.

SEGUNDA Fungdo Microbiana e Avaliagdo de método respirométrico para
analise de Atividade Nitrificante;

e Ensaio de Atividade Nitrificante,
Desnitrificante e Metanogenica;

e Quantificagdo celular dos microrganismos
Nitrificantes, Desnitrificantes e
Metanogénicos pelo método das dilui¢des
decimais seriadas (NMP).

TERCEIRA Confeccdo e Aplicacdo de e Auxilio & montagem Laboratorio de
Microsensor de Oxigénio Microsensores pertencente ao LATAR;
Dissolvido e Auxilio na confecgdo de microsensor

eletromecanico amperométrico de
Oxigénio Dissolvido (OD);

e Aplicacdo de microsensor de OD em
biofilme desenvolvido em reator de
bancada;

e Calculo de coeficientes intrinsecos de
transferéncia de massa e cinéticos no
biofilme.

Primeira Etapa: Operacio do Reator Leito Expandido

Essa Etapa Experimental contempla a operacdo do reator em escala plena de fluxo
ascensional e leito expandido de bioparticulas aplicado na remogdo conjunta de matéria
organica, nitrogénio e fosforo do esgoto sanitario encaminhado a Estagdo Experimental de
Tratamento de Esgoto (EETE) do Campus Area 1 da USP de Sdo Carlos/SP. Como esses
processos sO acontecem em ambientes oxi-redutivos distintos, foi necessario manter esses

ambientes estratificados ao longo do leito de bioparticulas contidos na zona reativa do reator.
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Trata-se de reator construido em concreto armado com volume total de 159 m’
projetado com previsdes para tratar vazdes de 5 a 40 m’.h’', apresentando flexibilidade
operacional para funcionar sob condigdes anaerdbia e aerdbia distintas ou anaerdbia aerdbia
combinadas. O sistema ¢ dividido internamente em duas zonas: de rea¢ao e de decantagao.

Além da recirculacdo do efluente para o fundo do reator, também foi instalada
recirculacdo para sua regido intermediaria. Essa linha de recirculacao foi usada como camara
de solubilizagdo de oxigénio puro de modo que, quando recirculada para dentro do reator,
propiciou a formagao de regido aerada. Na Figura 4.1 apresenta-se esquema simplificado do
reator de leito expandido, com as correntes afluente, efluente e recirculadas, juntamente com a
bomba de alimentagdo (B1), bomba de recirculagdao da linha anaerdbia (B2) e para a linha

aerdbia (B3).

Saida
de Efluente

Reciraulacdo
Ancierobia

Figura 4.1 — Esquema simplificado de funcionamento do reator de leito expandido com

atencao para as correntes afluente e efluente e recirculada aerdbia e anaerobia. Legenda: [(B1):
bomba de alimentacdo; (B2): bomba para recirculagdo anaerdbia; (B3): bomba para recirculagdo aerdbia).

Como o reator objeto de estudo esta inserido na EETE do Campus Area 1 da USP de

Sdo Carlos/SP, a operagdo do sistema também incluiu a manutencdo dos sistemas de
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tratamento preliminar (gradeamento e caixas de areia) e sistema de recalque e elevatoria de
esgoto, bem como a administracdo geral das obras de modificacdo ¢ manutencdo da EETE
durante todo o periodo experimental.

Como foram necessarias algumas obras estruturais para a operagao do reator,
principalmente na linha de recirculagdo aerobia, essas modificacdes foram usadas para definir
quatro fases operacionais principais, distribuidas cronologicamente para facilitar o estudo da
eficiéncia de remocgoes.

O monitoramento das variaveis fisico-quimicas de controle para o processo bioldgico
de remocdao de matéria organica carbonicea e nitrogenada e retencdo de fosforo foi feito
mediante coleta semanal de amostra composta liquida das correntes afluente e efluente,
chamado nesse texto de “amostragem temporal”. As eficiéncias de remocdo desses
contaminantes foram acompanhadas durante a aplicacao de diferentes taxas de carregamentos
volumétricos e razdes de recirculagdo no reator. Isso foi conseguido através da variagao na
vazdo alimentada ao sistema e nas vazdes de recirculagdo para as regides anaerobia e aerdbia.

Também foram realizadas amostragens de “sélidos” e liquido, nos pontos de coleta
dispostos ao longo da altura do reator, chamado nesse texto de “amostragem espacial” e os
valores das varidveis quimicas e fisicas encontrados serdo uteis para o entendimento da
distribui¢do das zonas reacionais dentro do reator, calculo do tempo de reten¢do celular e para
o estudo da estratificacdo do leito de material suporte através da segregacdo das particulas

com granulometrias distintas ao longo do reator.

Segunda Etapa: Fun¢io Microbiana
Essa Etapa Experimental contemplou a amostragem de material “solido” e liquido do
reator de leito expandido, nos pontos de coleta dispostos ao longo sua zona reativa, para

avaliagdo das funcdes microbianas dos organismos de interesse. A funcdo microbiana
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compreende a associacdo das informagdes a respeito da estimativa das atividades
microbiologicas por respirometria, jJuntamente com as informagoes a respeito da quantificagao
celular pelo método das dilui¢des seriadas (técnica do NMP - Numero Mais Provavel).

Foram realizadas analises de atividades especificas nitrificante, desnitrificante e
metanogénica ¢ a estimativa do Numero Mais Provavel (NMP) dos microrganismos
nitrificantes (oxidadores da amoénia e do nitrito), desnitrificantes e arqueias metanogénicas.

Essa etapa também previu o estudo e adequacdo dos métodos descritos na literatura
para determinagdo da atividade nitrificante por respirometria para os grupos heterotrofico
oxidador da matéria orgdnica e o autotrofico oxidador da amodnia e do nitrito para
microrganismos em biofilme e suspensos. Para o cumprimento dessa atividade, foi utilizada a
infra-estrutura do Departamento de Ingenieria Quimica y Tecnologia del Medio Ambiente de
la Universidad de Valladolid, em Valladolid, Espanha. Essa atividade compoOs a parte
experimental realizada durante Estagio Sandwich financiado pela CAPES e contou com a

orientagdo do professor Dr. Fernando Fdz-Polanco.

Terceira Etapa: Confeccio e Aplicacio de Microsensor de Oxigénio Dissolvido

Essa Etapa Experimental contemplou o acompanhamento na implantagdo do
Laboratério de Microsensores, pertencente ao LATAR. Esse laboratorio foi estruturado para
poder confeccionar eletrodos eletromecanicos amperométricos de oxigénio dissolvido (OD) e
sulfeto e potenciométricos de pH, NH',, NO,™ e NO5". Entretanto, até 0 momento apenas foi
aplicada e aprimorada a tecnologia para confec¢do de microsensores de OD com ponta
sensivel de didmetro entre 20 a 30 pm.

Dessa forma, além do acompanhamento para montagem do laboratdrio e confecgao
dos microsensores de OD, essa etapa experimental abrangeu a aplicacdo do sensor para estudo

de biofilme formado na superficie de rocha basaltica, carvdo mineral, carvdo vegetal,



58 R.R. SIMAN (2007)

polietileno de baixa densidade e disco plastico comercial, de modo a verificar a possibilidade
de estratificacdo de zonas reacionais ao longo filme biologico.

O objetivo dessa etapa ¢ a de desenvolver ferramentas uteis para o entendimento dos
processos bioldgicos ocorridos dentro do biofilme, onde podem ser verificados micro-
ambientes variados, devido a limitagdo da difusdo de metabdlicos importantes como o

oxigénio.

4.3. Primeira Etapa: Operaciao do Reator Leito Expandido

4.3.1. Reator de leito expandido: Evolucio do sistema durante a operacao

Como citado, o reator de leito expandido foi construido durante o doutoramento de
Neyson Martins Mendonga (MENDONCA, 2004). Entretanto, ao longo do periodo de
operacdo contemplado na Primeira Etapa Experimental desse trabalho, o sistema passou por
varias mudangas estruturais. A maioria dessas modificagdes tiveram o objetivo de melhorar o
sistema de solubiliza¢ao de oxigénio puro na recirculagdo aerobia e a forma de distribuigao
dessa corrente dentro da matriz porosa de bioparticulas, contidas no reator. Assim, além da
descricdo do reator no estado atual, serdo descritas as modificagdes estruturais que o sistema
passou durante a execucgdo deste trabalho, assim como as motivagdes que determinaram tais
mudancas.

O reator foi construido em estrutura de concreto armado, com 18,0m de altura total e
volume total de 159,0m3. A camara de reagdo, em formato cilindrico, tem 13,0m de altura e
3,0m de didmetro interno (volume total de 91,9m*), enquanto que a cimara de sedimentacio
tem 5,0 m de altura, 3,0m de didmetro menor e 4,5m de diametro maior (volume total de

67,Im’). Ainda durante o doutoramento de Mendonca (2004), foram alocados
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aproximadamente 45 toneladas de carvao mineral dentro do reator em duas etapas. Na
primeira, foram colocadas 22 toneladas de carvao ativado granular (CAG), e posteriormente
mais 23 toneladas de carvao antracitoso.

O sistema conta ainda com tanque pulmio (11,64m’) para armazenagem do esgoto,
unidades de gradeamento e caixa de areia, além de central operacional informatizada. Na
Figura 4.2 podem ser verificadas as unidades que compdem a instalacdo de tratamento, na
qual se pode observar ndo somente as camaras que compdem o reator como também as linhas

de recirculagdo, o tanque pulmao e o sistema preliminar de tratamento.

b

Estaciio
Elevatoria
de Esgoto

Laboratorio
da EETE

Sistema de Tratamento
Preliminar: Gradeamento e
Caixa de Areia

Figura 4.2 — Esquema geral do reator de leito expandido, instalado no campus I da USP de
Sao Carlos. Legenda: [(a): EETE com reator de leito expandido e tanque pulmao em destaque;
(b): EETE com vistas para o sistema preliminar (grade para solidos grosseiros e caixa de
areia), estacdo elevatdria e laboratorio)

Na Figura 4.3 se pode verificar o esquema geral do reator de leito expandido, com

suas diversas linhas de alimentagdo, recirculagdo, efluente tratado e de descarte de lodo do
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sedimentador, além do posicionamento dos pontos de coleta lateral ao longo do reator e as

principais cotas € do ponto de introducao do oxigénio puro na linha de recirculagdo aerdbia.

Coletor de gdses . 4
(separador trif afico) 2 25m ona de
il'l : [ Sedimentagao
5m
Coletor de Lodo I Fosgiiieha
18m T Reacdo

Redrcul agdo
Aerdbia

Porto 10

Recirculagdo
Aerada

g.om Ponte 2 (P2)

* Distribuidor

7.0m|Ponto 1 (P1)

: Recirculacao
\I\x Ancerébia

e - - R

Figura 4.3 — Esquema simplificado do reator de leito expandido com medidas de seus
principais componentes. Legenda: [(B1): bomba de alimentacao; (B2): bomba para
recirculagdo anaerobia; (B3): bomba para recirculagdo aerobia).

O fornecimento de oxigénio ao reator foi realizado por meio de tanque criogénico
(TM-1500-White Martins). O gas deixa o tanque e ¢ encaminhado para vaporizador, passando
pelo painel de controle de oxigénio (mandometro, valvula de alivio de pressdo, valvula de
retencdo, rotametro) e, desse, segue por tubulagdo de 1/2” de didmetro até ser injetado na

corrente de recirculagdo aerdbia, por meio de injetor instalado apos placa de orificio (ago inox

com orificio central de 50 mm em placa instalada em tubulacao de 150 mm).
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Entretanto, a introdugdo de oxigénio no reator nao foi sempre feita dessa maneira.
Originalmente, o oxigénio puro era injetado por dispositivo poroso de aco inox instalado em
regido da tubulagdo de recirculagao aerobia, na qual foi observada formagao de bolsao de gas.
Assim, a razdo para a mudanca foi melhorar a solubilizagdo de oxigénio na corrente
recirculada. A Figura 4.4 apresenta a evolucdo na inje¢do do oxigénio na tubulagdo

recirculada.

Figura 4.4 — Injecdo in line de oxigénio na corrente recirculada aera (Foto esqrda:
injecdo original com placa porosa; foto direita: inje¢ao apos placa de orificio).

Ainda com o intuito de favorecer a solubilizacao de oxigénio, a linha de recirculagao
aerada também passou por algumas modificagdes. Com base em decisdo conjunta com o
engenheiro da empresa fornecedora do oxigénio, decidiu-se por criar uma regido que
propiciasse maior tempo de contato entre o oxigénio e a corrente liquida recirculada. Devido a
falta de espago na planta para dispor essa nova linha mais extensa, a opgao foi posicionar-la
na vertical, fixada ao reator.

Essa mudanca também abrandou o acimulo constante de so6lidos (bioparticulas e
lodo) na tubulacdo, o que causava manutengdes freqlientes, pois o formato de sifao invertido
da nova tubulagdo evitou o retorno do material particulado para dentro da bomba B3. Mais
tarde, devido a ruptura nessa linha recirculada, a tubulacdo foi substituida por outra de ago

com conexodes flangeadas. A ruptura se deu porque no momento optou-se por trabalhar com a
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tubulacao pressurizada (3 a 4 BAR) para tentar favorecer a solubilizacdo do oxigénio na
corrente. Na Figura 4.5 e 4.6 podem ser observadas, respectivamente, a linha de recirculagao
aerdbia original e a atual de aco e em formato de sifao invertido, que foi utilizada nesse
trabalho.

Como pode ser visualizado nas Figuras 4.5 e 4.6, originalmente, a corrente saturada
com oxigénio poderia ser introduzida dentro da matriz porosa de leito de particulas em trés
pontos diferentes a 6,0; 7,0 € 9,0m. do fundo do reator, por meio do acionamento de valvulas
de gaveta. Atualmente, o ponto a 6,0m foi transformado em sistema para dreno do meio
reacional, para o caso de manutencdo dentro do reator, restando, atualmente, os ponto de

introducao P1 (7,0m) e P2 (9,0m).

Figura 4.5 — Corrente recirculada aerdbia original, sem camara de solubilizagao com entrada
no reator em trés pontos (6,0; 7,0 e 9,0 metros).
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Recirculagdo

<

Figura 4.6 — Corrente recirculada aerobia com camara de solubilizacdo e entrada no reator em
dois pontos (P1 a 7,0m e P2 a 9,0m).

Dentro do reator, essa corrente deve ser distribuida de maneira o mais uniforme
possivel junto com o leito de particulas. Originalmente isso era realizado por Unico tubo de
aco inoxidavel de 100mm, perfurada com orificios de 2”, para cada ponto de introdugdo da
corrente aerdbia. Entretanto, essa tubulacdo ndo resistiu @ movimentagao do leito de particulas
e em pouco tempo estava destruida. A Figura 4.7 apresenta o distribuidor original rompido,

que foi removido do reator e o posicionamento original dentro do reator.
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Figura 4.7 — Sistema original de distribui¢cdo da corrente recirculada aerdbia e posicionamento
dentro do reator.

Depois de estudar as possibilidades para novo distribuidor, foi construido um
sistema, chamado de “distribuidor radial”, composto de 4 tubos de ago inoxidavel de 17
perfurados, ligados a distribuidor central. Figura 4.8 mostra o esquema do novo distribuidor
radial e na Figura 4.9, podem ser observadas o posicionamento desses distribuidores dentro
do reato e também o sistema de prote¢dao contra retorno de bioparticulas para dentro do

distribuidor.

Figura 4.8 - Esquema do sfr?Bﬁldbr radial dé ffégéd recirculada aerobia (detalhe para tubos
Inox 304 de 1polegada).
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Figura 4.9 - Instalagdo dos distribuidores radiais (P1 e P2) dentro do reator e sistema protecao

furo anti-retorno de bioparticulas.

No topo do reator, para separacgao e coleta dos gases formados no processo biologico
e do oxigénio nao dissolvido, foi instalado separador trifasico, construido em fibra de vidro,
como pode se visualizado na Figura 4.10. Logo acima do coletor, para a coleta do efluente
tratado, foram posicionadas quatro calhas niveladas, como apresentado na Figura 4.11. Ao
final, todo o sistema foi protegido com tampa de ago inoxidédvel, adaptada com quatro portas

para acesso e manutencdo do nivel das calhas.

Figura 4.10 — Separador trifdsico em fibra de vidro, instalado na base da zona de
sedimentador, no topo do reator.
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Figura 4.11 — Vista para coletor do efluente, em calhas com altura ajustavel, instaladas acima
do separador trifasico, no topo do reator.

Para drenagem do lodo acumulado na base da cdmara de sedimetacao, foi instalado
coletor em formato de anel, posicionado junto ao separador trifdsico. O dreno ¢ formado por
anel de 3m de diametro, feito com tubo corrugado de 100 mm de diametro. Esse tubo foi
provido de 42 furos de 20 mm separados a cada 200 mm. O material era sugado por
sifonamento quando a valvula globo, posicionada na base do reator, era aberta. A Figura 4.12
mostra o sistema de coleta de esgoto, com detalhe para os furos no anel de tubo corrugado, € o
sifao formado para descarte do lodo dotado de valvula para carregamento com agua quando

necessario.

Figura 4.12 - Sistema de drenagem de lodo na base da regido de sedimentagado, no topo do
reator de leito expandido, com detalhe para furos no tubo corrugado de 100 mm.
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Para coleta de amostras “solidas” e liquidas de dentro da zona biocatalizada do reator
foram instalados 12 vélvulas de 1 ao longo de sua altura, como pode ser verificado na Figura
4.3. Entretanto, os primeiros dois pontos estiveram indisponibilizados para coleta devido a
presenca de seixos rolados nessa regido. O material foi usado como distribuidor de vazdes
afluente e recirculado anaerobio na base do reator.

No final do periodo de operagdao do reator, foi verificado que o distribuidor radial
instalado anteriormente, em substituicdo ao original, ainda foi fragil demais frente a grande
massa de bioparticulas em movimento dentro do sistema. Depois dessa constatagdo, foi
necessaria outra substitui¢ao, agora por sistema mais robusto (Tubos de ago com 5S5mm de
espessura de tubo conectado ao distribuidor central, também em aco inoxiddvel com 10mm de
espessura) escorados com “mao francesa” na parede do reator. Na Figura 4.13 pode ser
visualizado o novo distribuidor - mais robusto - com sistema de prote¢ao contra retorno de

particulas, tipo “lingua de sogra”.

. " 2 'i

Figura 4.13 — Novo distribuidor radial da corrente recirculada aerdbia, mais robusto, e detalhe
para sistema de prote¢ao contra retorno de particulas, tipo “lingua de sogra”.
Aproveitou-se a obra para instalar sistema de limpeza de solidos da linha recirculada

aerada, que obstruia o distribuidor radial. Nesse sistema, os tubos perfurados de 1” do

distribuidor ndo mais se estendiam até a parede interna de concreto do reator, mas sim a

transpassaram para serem externamente conectadas, externamente, a valvulas globo. Assim,
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diariamente essas valvulas foram abertas por curto periodo de tempo de forma a purgar os

solidos acumulados dentro da linha. A Figura 4.14 apresenta o sistema de limpeza.

Figura 4.14 — Sistema de lipezé dé corrente recirculada aer(')bi c dlara valvula
globo para descarte de sujeira.

Convém descrever que para as duas intervengdes para troca do distribuidor radial,
instalado dentro do reator, foi necessaria a remoc¢do do material suporte (carvdes granulares
ativado e antracito). Para efetuar essa ardorosa tarefa foi utilizada mangueira corrugada de
75mm conectada no antigo ponto de introducdo da recirculagao aerébia (6,0 metros). Quando
a valvula desse ponto era aberta, o liquido contido dentro do reator arrastava o carvao, os
quais eram recebidos em containers flexiveis de polipropileno (chamados comercialmente de
Big Bags) suportados por guindaste. Como esses bags sdo permeaveis ao liquido, as
bioparticulas ficavam retidas. Apds a reforma, os sacos eram erguidos novamente por
guindaste para retornar o carvao para dentro do reator.

O reator de leito expandido, bem como as unidades que compdem a EETE contou
com os seguintes equipamentos € assessorios principais:

e Dois conjunto moto-bombas para recalque do esgoto bruto desarenado e gradeado da
elevatoria para o tanque pulmao (Bomba-IMBIL-E3, Poténcia-10HP, H=18mca e vazao de

até 60m>/h );
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e Um conversor de freqiiéncia (SIEMENS) para variagdo da vazao conjunto moto-bomba da

elevatoria;

e Um conjunto moto-bomba helicoidal para bombeamento do esgoto afluente — B1 (Bomba-

NEMO-NMO076SY01L04]J, Poténcia-11HP, H=40mca e¢ vazdo de 12 a 50m? /h);

e Um conjunto moto-bomba helicoidal para recirculagdo anaerébia — B2 (Bomba-NEMO-

NMO090SY01L04J, Poténcia-20HP ¢ H=30mca e vazio de 22 a 80m’/h);

e Um conjunto moto-bomba helicoidal para recirculagdo aerébia — B3 (Bomba-NEMO-

NMO063SY01L04J, Poténcia-7HP, H=30mca e vazdo de 10 a 40m3/h);

e Trés conversores de freqliéncia (DANFOSS VLT-5011; DANFOSS VLT-5016 e

DANFOSS VLT-5032) para controle da vazao dos conjuntos moto-bombas helicoidais;

e Um medidor de vazdo eletromagnético (CONAUT-IFS 4000/67 IP-67-60m’/h) para

controle da vazio tratada;

e Vilvulas automaticas micro-processadas (T & S-MOT-600) tipo wafer para tubulacdes

PVC DeF°F° de ¢=100mm (2 unidades) e ¢$=150mm (lunidade);

e Um controlador logico programavel (CLP-ATOS-MCP4004);

e Um microcomputador (Processador Pentium II1-128RAM);

e Um sistema de monitoramento (Y SI-6500);

e Dois coletores automaticos de amostra (ISCO-6700);

¢ Um medidor ultra-sénico (NIVOCAL-PQS-220) para controle de nivel no tanque pulmao.
Por fim, para situar o leitor dentro dos periodos usados para as obras no sistema, a

Figura 4.15 ilustra o cronograma geral das modifica¢des fisicas apresentadas durante a

explanacdo desse topico. Nessa figura ¢ caracterizado o periodo operado pelo antecessor,

Mendonga (2004) e o periodo necessario ao cumprimento dessa etapa experimental.
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4.3.2. Material suporte

Foram utilizados os carvdes minerais granulares ativado e antracitoso como suporte para o
desenvolvimento do biofilme. Optou-se por esses materiais por terem apresentados melhores
condigdes para a fluidificagdo em sistema bifasico ou trifasico e atividades nitrificante quando
operados com biofilme aerobio (MENDONCA, 2004) quando comparados com a areia. Na
Tabela 4.2 estdo apresentadas as principais caracteristicas fisicas dos materiais utilizados, as
quais podem ser listadas: densidade especifica (p), coeficiente de desuniformidade (CD),

tamanho especifico (TE) e didmetro equivalente (dcq).

Tabela 4.2 — Caracteristicas fisicas dos materiais utilizados como suporte para o
desenvolvimento do biofilme.

Carvao Granular p (g.cm?) CD TE (mm) deq (mm)
Ativado 1,80 1,22 1,8 2,09
Antracitoso 1,65 2,05 0,76 1,16

4.3.3. Esgoto sanitario encaminhado a ETE do Campus 1 da USP de Sao Carlos

O esgoto encaminhado ao sistema preliminar da EETE recebe contribui¢cdes das
4guas residuarias geradas no campus da USP de Sdo Carlos-SP-Area 1 e do esgoto sanitario
gerado no bairro da cidade, Jardim Macarengo, localizado proximo ao campus. Esse esgoto de
origem doméstica foi interceptado por derivagdo instalada em tubulagdo de 800 mm de
diametro que atravessa o campus.

De modo a caracterizar preliminarmente a agua residudria que chega a EETE, foram
coletados duas séries de amostras em julho de 2001 e julho de 2003 pelo grupo de alunos que
operavam a EETE no periodo (MENDONCA, 2004). Na Figura 4.16, extraida e Mendonga

(2004), pode ser constatada a variacao diaria da vazao esgoto. Nessa figura, Hi representa os
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hidrogramas individuas para os dias estudados e HM ¢ a média aritmética dos hidrogramas

individuais.
50
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Figura 4.16 - Hidrograma do esgoto encaminhado a EETE do campus I da USP em Sao
Carlos (Fonte: Mendonga, 2004). Legenda: [(Hi): hidrogramas individuas; (HM): média aritmética dos

hidrogramas individuais; (Qmedp): vazdo média de projeto (m’.h™"); (Qméx): vazdo maxima (m’.h™"); (Qméd):
vazdo média (m’.h™); (Qmin): vazio minima (m’.h™")].

Com base nos dados apresentados pelo autor, o “hidrograma médio” apresentou
vazdo méxima, média e minima de 41,0 (11,4l/s), 27,0 (7.5l/s) e 12,0 m’h" (3,3U/s),
respectivamente. Tais valores indicam relacdo de 1,52 e 0,44 entre Qmax./Qméd. e
Qmin/Qméd., respectivamente. Com relagdo a vazao média de projeto observam-se valores de
1,95 para Qmax./Qmédp. e 0,6 para Qmin/Qmédp.

No periodo também foi realizada campanha diaria de coleta de amostras do esgoto
sanitario de forma a poder caracterizd-lo qualitativamente. A Tabela 4.3 apresenta os

resultados das médias (ponderada e aritmética) das varidveis quimicas analisadas; os desvios

padrdao, minimo, maximo e numero de determinacdes obtidas durante a realizagdo da coleta.
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Tabela 4.3 — Resultado da amostragem do esgoto encaminhado a EETE com base em coleta
ao longo do dia e analise estatistica dos resultados.

Esgoto Bruto

Variavel Unidade N MP < dp Min  Mix.
Temperatura °C 12 20 21 1 19 22
pH - 12 - - - 6,98 7,73
Alcalinidade Total mgCaCO;.I" 12 145 148 24 104 187
Acidos Volateis mg Hac./"! 12 37 38 11 22 59
Condutividade pS.cm™ 12 815 904 387 606 1981
DQOt mg0,.I" 12 482 490 292 171 1118
DQOf mgO,./"! 12 225 215 146 47 529
Sélidos Sedimentéveis ml./"! 12 3 3 2 0,1 6
Solidos Totais ml./"! 12 702 751 357 416 1778
Soélidos Fixos Totais ml.["! 12 372 376 228 135 949
Soélidos Volateis Totais ml.["! 12 330 375 199 153 829
Soélidos Suspensos Totais ml./" 12 202 211 115 99 544
Soélidos Fixos Suspensos ml./" 12 7 8 10 2 38
Solidos Suspensos Volateis ml./" 12 195 204 117 82 539
NTK mgNH;./"! 12 43 43 10 25 58
N.Amon. mgNH;./"! 12 30 31 7 18 45
N.Organico mgNH;./"! 12 13 12 7 4 25
Fosfato Total mgPO,” I 12 14 14 4 6 19

Fonte: Mendonga (2004).
Legenda: [(MP): média ponderada calculada com os dados do Hidrograma Médio; (N): nimero de amostras

analisadas; (X): média aritimética; (dp): desvio padrdo; (Min): valor minimo; (Max): valor maximo
encontrado].

4.3.4. Procedimento experimental: Reator de leito expandido

Para o bom funcionamento do reator de leito expandido em escala plena, foram
necessarias a operagao ¢ manutengao de todos os equipamentos instalados na EETE, como o
sistema preliminar de tratamento do esgoto bruto, estagdo elevatéria de esgoto gradeado e
desarenado, administracdo do sistema de oxigénio, equipamentos elétricos € mecanicos
instalados no reator, descarte de lodo na zona de sedimentacao, purga de solidos na corrente
aerdbia, limpeza da sonda LDO de oxigénio. A Tabela 4.4 apresenta resumo e freqiiéncia para

execucao dessas atividades.
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Tabela 4.4 — Descri¢ao dos principais servigos e freqii€ncia de execugao para a operagao e

manuten¢do da EETE.

Item Descrigao do servigo Freqiiéncia
(n°vezes/tempo)
Sistema Preliminar
Gradeamento Remogao de so6lidos grosseiros da grade com 2/dia
rastelo.
Caixas de areia Drenagem de areia e residuos do Restaurante 2/dia
Universitario com bomba sapo.
Elevatoria de Esgoto
Poco da Elevatoria Remogao de placas de gordura e solidos 1/més
sedimentados com caminhdo limpa fossa.
Bombas IMBIL Ajuste na bomba e recolocagdo de 6leo 1/més
lubrificante.
Valvulas de Retengdo Remogao de trapos e solidos grosseiros. 2/més
Sistema de Oxigénio
Pedido e Recebimento O, Contato com empresa fornecedora e 8/ano
recebimento do gas.
Rotametro Limpeza do rotametro. 1/més
Injetor in line Limpeza de solidos na tubulagdo de injegao. 2/més
Descarte de Lodo Excesso Abertura manual de sistema de descarte de 1/dia
lodo em excesso da base do sedimentador.
Valvula de retengdo na tubulagdo Remocgédo de trapos e sujeira da valvula de 2/més
alimentacdo retengdo instalada apos B1.
Recirculagdo Aerobia e Bomba 3  Purga manual de sélidos acumulados na 1/dia
recirculacdo aerdbia através das valvulas
instaladas apos distribuidor.
Remocao solidos Abertura da bomba helicoidal para remocao 4/ano
de sdlidos (carvao e lodo).
Troca de rotor e estator Recebimento e troca de rotor e estator 1/ano
desgastados pelo bombeamento de solidos.
Sonda de Oxigénio Dissolvido Limpeza da sonda de oxigénio dissolvido 4/més

instalada no topo do reator.

Embora apresentado na tabela, ¢ importante descrever a operagao diaria de descarte
do lodo acumulado na base do sedimentador, pois existe a meta de estimar o Tempo de
Retengao Celular (TRC) para o sistema. Apo6s implantagao do sistema de coleta e descarte,
procedia-se a abertura didria valvula de descarte de lodo por periodo de trés minutos. Esse
periodo foi estabelecido com base na concentragao de sélidos na corrente descartada, a qual
apresentava-se muito diluida apos esse periodo. Os procedimentos para coleta de amostra da
corrente descartada e calculo do TRC serdo descrito posteriormente, em topico especial.

O controle operacional do sistema experimental, composto por sistema preliminar,

estacdo elevatoria, tanque pulmao e reator de leito expandido, foi realizado pelo CLP e pelo



4. Material e Métodos 81

software supervisorio SCADAT&S, desenvolvido em linguagem DELPHI 3.0. A seguir
descreve-se a operacao dessas unidades.

O esgoto oriundo do campus da USP de Sao Carlos, somado ao esgoto sanitario
proveniente do interceptor da tubulagdo de esgoto da cidade, era encaminhado por gravidade
até a unidade preliminar de tratamento. Apds ser gradeado e desarenado, o CLP acionava o
conjunto moto-bomba da elevatéria para recalque do esgoto para o tanque pulmao, até que seu
nivel atingisse 97% da capacidade, cerca de 11,64 m’.

Do tanque pulmao, o esgoto era bombeado (Bomba B1) para zona de reagdo do
reator de leito expandido, permeando em sentido ascendente através das regides anaerobia e
aerada, seguindo posteriormente para zona de sedimentagcdo do reator, local no qual onde se
davam a clarificagcdo do efluente final e a captura do biogas, pelo separador de trifasico. Antes
de ser descartado, o efluente tratado passava por medidor oOtico de vazdo, posicionado
adequadamente na linha de saida..

O controle das vazdes das bombas de recirculagdo anaerobia (B2) e aerobia (B3) foi
realizado pelo ajuste da porcentagem de vazdo de trabalho no software SCADAT&S, cujo
valor fora obtido da relagdo de rotacdo do motor e da curva caracteristica da bomba
fornecidos pelo fabricante.

Além de controlar as unidades de tratamento mencionadas, o sofiware SCADAT&S
realizava a aquisi¢cao de dados como: nivel do tanque pulmio, quantidade de vazao tratada,
status do conjunto moto-bomba (ligado ou desligado), nimero de horas de funcionamento,
poténcia e freqiiéncia dos conjuntos moto-bombas (B1; B2 e B3).

Foram instalados dispositivos de seguranca e de manuten¢do, tais como as valvulas
automaticas microprocessadas e a bdia de nivel no poco da estacdo elevatoria e no tanque

pulmao. Esses equipamentos e acessorios foram responsdveis, respectivamente, pela
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interrupcao de fluxo dos conjuntos moto-bombas (B2; B3 e B1) e o desligamento da bomba
da elevatoria quando o poco atingia nivel minimo de trabalho.

A Figura 4.17 apresenta diagrama de blocos que representa a automacao da estagao
elevatoria, do tanque pulmao e do reator de leito expandido. Nas Figuras 4.18 e 4.19 estdo
apresentadas, respectivamente, as relagdes entre vazao e rotagdo do motor dos conjuntos
moto-bombas para recirculacdo nas regides anaerdbia e aerdbia e as telas do software

supervisorio SCADAT&S.

EA4 Medidor de

vazio
Medidor de nivel * \L
ultrasonico do Conversor de
Tanque Pulmio Rt Gancia.
freqiiéncia-1 EAL
i EAS V2
R C d e
CLP RS-485 1, onversorce
. freqiiéncia-2 EA2
SA1¢ A I—V3
Conversor de Conversor de "
A > iAo
freqiiéncia-0 freqiiéncia-3
A EA3

!

Bel.

Chave Boia

Figura 4.17 - Diagrama de blocos da automacao da estagao elevatoria, tanque pulmao e do
reator de leito expandido (Fonte: MENDONCA, 2004). Legenda: [(EA): entrada analégica de 1 a 5;
(AS): saida analdgica 1; (Bel): bomba para recalque do esgoto bruto da elevatoria até o tanque pulmao; (B1):
bomba de alimentacdo; (B2): bomba de recircula¢do da regido anaerébia; (B3): bomba de recirculagio da regido
aerdbia; (V1, V2 e V3): valvulas automaticas].
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Figura 4.18 - Relagdo entre vazao e rotacdo do motor dos conjuntos moto-bombas para
recirculacao anaerobia (B2) e aerdbia (B3).
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Figura 4.19 - Tela do software supervisorio SCADAT&S indicado o status e poténcias dos

conjuntos moto-bombas. Legenda: [(Bel): bomba para recalque do esgoto bruto da elevatoria até o tanque
pulmaio; (B1): bomba de alimentagdo; (B2): bomba de recirculagido anaerdbia; (B3): bomba de recirculagio
aerobia; (V1, V2 e V3): valvulas automaticas].
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Para o calculo do tempo de detencao hidraulica (TDH), foi adaptado o conceito geral
para os casos de reatores com recheio inerte para crescimento de biofilme. Assim, para
volume de zona reativa considerado, levou-se em consideracdo apenas a altura do leito de
bioparticulas dentro do reator, sem descontar o volumem ocupado pelo recheio, a qual pode
ser verificada por meio dos pontos de coleta de amostra dispostos ao longo da altura do reator.
Como o reator em questdo apresentou duas regides reativas distintas, estratificadas ao longo
de sua altura, decidiu-se por dividir também esse conceito de detengdo de liquido para o
espaco ocupado pela regido anaerobia (TDHaN) e para o espago ocupado pela regido aerdbia
(TDHag). Assim, pode-se escrever a equacdo de detengdo para ambas as regides, como

apresentado nas Equacdes 4.1 ¢ 4.2.

v
TDH ,, = —4¥ h 4.1
0 (h) (4.1)

AF

TDH ,, = Lz (h) 4.2)

AF

Onde Van e Vag representam, respectivamente, os volumes reacionais (m3) das
regides anaerobia e aerobia da zona reativa do reator. Como a quantidade de carvao
adicionada ao reator ndo foi suficiente para preencher toda sua zona potencialmente utilizével,
como pode ser verificado na Figura 4.20, o célculo do volume anaerdbio foi feito com base na
altura de leito de 7,0m (até o primeiro ponto de introducao da linha recirculada aerada — P1),
enquanto que o do volume aerobio foi calculado com base nos 2,5m de leito restantes. Essas
consideragdes resultaram em Van de 49,5m3 e Vag de 17,7 m3, totalizando em volume
reacional de (VurorarL) de 67,2m3 . A soma dos TRHan com TRHag resulta no tempo de

detengao util total (TRHyry).
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Figura 4.20 — Esquema ilustrativo para demonstrar o nivel de preenchimento do suporte inerte
dentro da zona reativa do reator de leito expandido.

Al

Para o calculo dos carregamentos volumétricos de material organico (COV),
expresso como kgDQO.m>.dia”, de NTK (CNV), expresso como kgNTK.m>.dia”, e de
fosfato total (CPV), expresso como kgPO,”.m>.dia”', foram utilizadas as concentragdes
afluentes para o poluente investigado e o tempo de detengdo hidraulico util total (TDHyry),

como pode ser visto nas Equagdes 4.3, 4.4, ¢ 4.5:

coy = 1PQO no_afluente] (kgDQO.m™ dia™) (4.3)
TDHUT[L

cny = IVTK no afluente] (keNTK.m™ dia™) (4.4)
TDHUTIL
3

cpy = P04 no afluente] (kPO m™ dia™) 4.5)

TDH

UTIL

Para facilitar a a caracterizagdo da operagao do reator de leito expandido no dia da

amostragem de material bioldgico ao longo de sua altura, foram incluidos os conceitos de taxa
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de carregamentos para a matéria organica e nutrientes, especificos para a quantidade de
microrganismos contidos na regido onde foi verificado leito de particulas, estimados na forma
de SVT. As Equagdes 4.6, 4.7 e 4.8 representam, respectivamente, o calculo do carregamento
organico especifico (COE), carregamento nitrogenado especifico (CNE) e carregamento de

fosfato total especifico (CPE):

| %
cor = 1000xCOr (eDQO.keSVT " .dia™) (4.6)
SVT
1000 x CNV
CNE= —— 20 (eNTK kgSVT . dia™) 4.7)
NZ&
CPV

CPE =

(gPO,~ kgSVT™.dia™") (4.8)

NZA

Nas ultimas equagdes, Xgyt representa a concentragdo de SVT (kgSVT.m’3) para a
regido do reator em que foi verificada a presenga de leito de carvdes granulares, ou seja, entre
os pontos 1 e 7 de coleta lateral de amostras.

Assim, o reator foi operado durante toda a primeira etapa experimental com o intuito
de favorecer o crescimento da comunidade nitrificante na regido aerdbia do reator. Com esse
propdsito, foram implementadas modificagdes estruturais principalmente na linha de
recirculacdo aerdbia e no distribuidor dessa corrente dentro do reator (topico 4.3.1 Reator de
leito expandido: Evolugdo do sistema durante a operacao).

O periodo dedicado a operacdo do reator foi dividido em quatro fases operacionais
principais, divididas com base nas modificagdes estruturais implementadas no sistema. Essa

divisdo foi adotada para facilitar o entendimento do efeito das modificacdes nas eficiéncias de
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remogdes da matéria organica, nitrogénio e fosforo. Na Tabela 4.5 podem ser verificadas as
vazoes médias aplicadas em cada fase operacional e os tempos de detengdes hidraulicos
previstos para as regides anaerodbia e aerdbia do reator de leito expandido A Figura 4.21
ilustra a distribuicdo cronologica empregada nessa divisdo. Para melhor entendimento,
recomenda-se analisar a Figura 4.22 juntamente com a Figura 4.16 apresentada anteriormente.
As vazoes afluente (Q4), anaerobia (Qan) € aerobia (Qagp) apresentadas na Figura 4.5 e na

Tabela 4.5 estdao associadas, respectivamente a operagao das bombas B1, B2 e B3.

Tabela 4.5 — Caracteristicas principais das quatro fases operacionais principais a que foi
submetido o reator de leito expandido.

(i Prin Qa Qw'  Qu'  TDHu TDHse  TDHym
Fase Caracteristica Principal (m3'h.1) (m3.h'1) (m3.h'1) (h) (h) (h)
- 14,0
-Injetor in line com placa porosa. ’
6,6+2.4 - 14,0 8,0£2,3 2,9+0,8 10,94£3,1
11 -Rec. Aerébia em Ago (PRESSURIZADA) .5 ¢ - 140 54422 19408 73+3,0
-Injetor in line com placa porosa.
m  Rec Aerdbiaem Ago (PRESSURIZADA) = 55,55 23,0 6,5¢04 23+0,1 8,8+0,5
-Injetor in line com placa de orificio.
Rec. Aerdbia em Ago (PRESSURIZADA) 10,6+2.,9 20,0 18,0 5,0£1,6  1,8+0,6 7,022
v -Injetor in line com placa de orificio;
8,3+1,2 - 18,0 6,1£1,0 2,2+0,3 8,2+1,3

-Sistema Limpeza Recirculacao Aerdbia.

Legenda: [(Q4): Vazdo Afluente associado a B1; (Qan): Vazdo Recirculagdo Anaerobia associado a B2;
(Qag): Vazdo Recirculagdo Aerodbia associada a B3; (TDHay): tempo de deteng@o hidraulico para
anaerobia; (TDHag): tempo de detencdo hidraulico para regido aerébia; (TDHyry): tempo de
detengdo hidraulico para volume util da zona reacional.

'Estimado com base nas curvas de calibragio das bombas, entretanto ndo foram aferidas durante a
operagao do sistema.
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4.3.5. Procedimento experimental: Amostragem temporal

Durante o periodo necessario para a operacao do reator de leito expandido foram
coletadas amostras nas correntes afluente e efluente com a finalidade de verificar a eficiéncia
do processo bioldgico nas remogoes de matérias organica e nitrogenada e retencao de fosforo.
O termo Amostragem Temporal foi usado para designar todo o procedimento para coleta e
preservacao de amostras, bem como a aplicagdo de metodologias para aferi¢ao das variaveis
fisico-quimicas de interesse.

Semanalmente, foram programadas coletas de afluente e efluente com coletores
automaticos da marca ISCO. Os equipamentos foram programados para compor duas
amostras compostas ao final de 24 horas de coleta: uma da corrente de esgoto gradeado e
desarenado encaminhado ao reator e a outra coletada na calha de efluente, no topo do reator.
Ao final do periodo de coleta, essas amostras compostas foram encaminhadas para laboratorio
para realizacdo dos ensaios e determinacdo de: DQO e DBO (bruta e filtrada com papel de
diametro médio de poro de 1,2 pm), N-Amoniacal, NTK, sulfato, fosfato total e série de
solidos.

Também foram coletadas, manualmente, amostras das correntes afluente ¢ efluente
as 10 horas da manha e 13, 16 e 19 horas da tarde para as determina¢des que apresentavam
mais exatiddo se realizados imediatamente, como foi o caso do pH, alcalinidade total, acidos
volateis totais, sulfeto, nitrato e nitrito.

Nesses eventos, paralelamente, foi caracterizada a quantidade de lodo drenado com o
descarte didrio (trés minutos de descarte por dia) previstos na operagdo do reator. Para tal,
foram coletadas amostras no tempo zero, 1,5 minuto e 3,0 minutos de tempo de descarte, em
recipiente adequado. Essas amostras foram uteis para a determinagdo das concentracdes de

solidos totais e volateis totais purgados, necessarias para o calculo do Tempo de Retengdo
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Celular (TRC), e para a determina¢do da concentracdo volumétrica do lodo (%v/v) com cone
Imhoff.

O cronograma para a realizagdo da amostragem temporal sempre permitiu periodos
de adaptacdo do processo biologico apds alguma modificacdo operacional ou adaptagao
estrutural aplicada ao reator. A Tabela 4.6 apresenta a preparacao para a semana de coleta e

analises das variaveis estudadas.

Tabela 4.6 — Descricao das atividades programadas para a semana durante o periodo de
Amostragem Temporal.

Periodo _— ..
. Descricdo da Atividade
(dia)
1° e Ajuste dos equipamentos instalados junto ao reator como valvulas, bombas e
sondas;
e Manutengdo das correntes afluente, efluente e recirculada e sistema injetor de
oxigénio;
e Preparagdo dos coletores automaticos (verificacdo de baterias e frascos).
2° e Manutengdo do funcionamento do reator durante periodo de coleta;
e (Coleta de amostras afluente e efluente com coletor automatico;
e Coleta manual de amostras para analises imediatas;
e Coleta manual de lodo descartado para caracterizagao.
3¢ e Analises fisico-quimicas das variaveis acompanhadas.
4° e Analises fisico-quimicas das variaveis acompanhadas.
5° e Processamento dos resultados em planilhas eletronicas.

Todos os métodos para as andlises fisico-quimicas aplicados na Amostragem
Temporal durante a operagdo do reator de leito expandido foram baseados em APHA (1998),
com excecao dos ensaios para verificagdo das concentragdes de acidos volateis, o qual foi
feito segundo o método proposto por Dilallo e Albertson (1961) e modificado por Ripley,
Boyle e Converse (1986). Para a verificagao da concentracao de oxigénio dissolvido na regiao
aerdbia do reator, foi instalada sonda da marca HACH que mede a concentragdao do gés pelo
processo de luminescéncia. Entretanto como essa sonda ndo dispunha de sistema de

armazenamento de dados, os valores foram coletados manualmente. A Tabela 4.7 apresenta os
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métodos para medidas e protocolos utilizados para determinagdo das analises fisico-quimicas

descritas nesse topico.

Tabela 4.7 - Procedimento analitico para afericao das variaveis analisadas durante a
Amostragem Temporal.

Variavel Método Protocolo APHA
pH Potenciométrico -
DQO total e filtrada (mgO,./™") Colorimétrico 5220 (D)
DBO total ¢ filtrada (mg O».I") Me(ti%‘il‘gizgégl){m 5210 (B)
Alcalinidade (mgCaCO5.I™") Titulométrico 2320 (B)
Acidos volateis totais (mgHac./™") Titulométrico Dilallo e Albertson (1961)
NTK e N.Amon. (mgNH;./") Tilulométrico 4500-Norg (B) e 4500 (C)
N-NO, e N-NO; (mgN-NO,"./") Tilulométrico 4500-NO;, " (B) e 4500-NO;™ (I)
PO, (mgPO,”.I'") Colorimétrico 4500-P (B)
Sulfato (mgSO4~.1") Todométrico 4500- SO, (E)
Sulfeto (mgS™>.I"") Colorimétrico 4500-S™ (D)
Oxigénio dissolvido (mgO,./™") Luminescéncia Sonda HACH
ST, SV, SVT e SST (mg./"") Gravimétrico 2540 (B,D e E)

4.3.6. Procedimento experimental: Amostragem espacial

Com a intencao de estudar a distribui¢ao das zonas reacionais dentro do reator para
verificar a possibilidade da estratificacio dos ambientes oxi-redutivos ao longo da zona
reativa, foram planejadas coletas de amostras “solidas” e liquidas nos pontos dispostos ao
longo do reator (10 valvulas de 17 de diametro). Na Figura 4.22 podem ser visualizadas as
localizagdes dos pontos de coleta de amostras ao longo da altura do reator.

Assim como para o caso da amostragem temporal, o termo Amostragem Espacial
também foi empregado para designar os procedimentos selecionados para a coleta e
preservacao das amostras, bem como a aplicagdo de métodos necessarios para verificagao das

variaveis fisico-quimicas de interesse.
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Figura 4.22 — Ilustragdo da regido abrangida pela Amostragem Espacial, com a indicacdo das
alturas dos pontos de coleta, altura de leito e introdugdo da corrente aerada (P1 e P2).

A coleta de amostra nos 10 pontos foi feita no menor espaco de tempo possivel, de
forma a tentar obter a caracterizacao instantanea de sua zona reativa. Dessa forma, como nao
se tratou de pratica simples, foram realizadas apenas trés amostragens espaciais durante o
periodo de operagdo do sistema.

Para todos os pontos de amostragem, o material “solido” e liquido foi recebido em
balde, apds ser descartado o residual que poderia estar acumulado na vélvula ou estagnado
proximo ao ponto de coleta, no interior do reator. Conjuntamente foi feita a analise com a
sonda multi-pardmetros marca YSI (modelo 600XL). A Tabela 4.8 apresenta o procedimento

experimental usado para a coleta e acondicionamento das amostras durante a realizacdo da

Amostragem Espacial.
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Tabela 4.8 — Descricao da rotina de atividades necessarias para a realizagao da Amostragem

Espacial.
Per1.odo Descricdo da Atividade
(dia)
1° e Ajuste dos equipamentos instalados junto ao reator como valvulas, bombas ¢ sondas;
e Manutencdo das correntes afluente, efluente e recirculada e sistema injetor de
oxigénio;
e Preparo de recipientes para armazenamento de amostras “solidas” e liquidas.
2¢ Atividade e Preparar sonda (calibracdo) muti-parametros para coleta de dados;
Preliminar: e Preparar software EcoWin® (YSI) do sistema de monitoramento da
sonda YSI para amostragem no modo “tempo real”.;
Amostragem: e Abertura da valvula para saida de material acumulado no tubo;
e (Coleta de material solido e liquido em frascos separados;
e [eitura imediata com sonda multi-pardmetros.
3° e Analises fisico-quimicas em laboratorio das varidveis acompanhadas.
4° e Analises fisico-quimicas em laboratorio das varidveis acompanhadas;
e Analise da concentragdo de solidos volateis totais aderidos ao carvao.
5¢ e Analise da concentracdo de solidos volateis totais aderidos ao carvao;
e Analise granulométrica do material s6lido coletado.
6° e Processamento dos resultados em planilhas eletronicas.

As amostras “solidas” foram coletadas para quantificacdo do material bioldgico
aderido ao carvao (procedimento descrito no topico dedicado ao estudo do Tempo de
Retengdo Celular) e para estudo da distribuicdo granulométrica do material suporte dentro do
reator. As amostras liquidas foram utilizadas, apds terem sido filtradas com papel técnico
(filtro qualitativo 80g - Marca SATELIT), para ensaios de determinagdo de NTK, N.Amon.,
NOy, DQO, fosfato total, alcalinidade total, acidos volateis totais, sulfato e sulfeto. Na analise
com a sonda, foram determinados oxigénio dissolvido (OD), pH, POR e temperatura. A
Tabela 4.9 apresenta o método analitico para determinacdo das varidveis acompanhadas
durante o perfil espacial.

No momento da andlise com a sonda multi-parametro, verificou-se grande
instabilidade na leitura do oxigénio dissolvido. Esse comportamento foi associado ao efeito de
descompressao da amostra, antes submetida a pressao da coluna de agua dentro do reator.
Esse efeito ocasionou a formacao de bolhas de oxigénio dentro do balde de coleta, causando

erro na aferi¢do da real concentragdo desse gas.
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Tabela 4.9. Procedimento analitico para afericdo das varidveis analisadas durante a
Amostragem Espacial.

Variavel Método Protocolo APHA
Temperatura Termopar ¢/ Sonda multi-parametro
pH Potenciométrico ¢/ Sonda multi-parametro
Potencial redox (POR) Potenciométrico ¢/ Sonda multi-parametro
Oxigeénio dissolvido (mgO,./™") Potenciométrico ¢/ Sonda multi-parametro
DQO total e filtrada (mgO,.I") Colorimétrico 5220 (D)
Alcalinidade (mgCaCO5./™") Titulométrico 2320 (B)

Acidos volateis (mgHac./™) Titulométrico Dilallo e Albertson (1961)
NTK e N.Amon. (mgNH;./'") Tilulométrico 4500-Norg (B) e 4500 (C)
N-NO, e N- NO;™ (mgN-NO,.I™") Tilulométrico 4500-NO;," (B) € 4500-NO;™ (I)

PO, (mgPO,>.I'") Colorimétrico 4500-P (B)
Sulfato (mgS0,2.1") Todométrico 4500- SO, (E)
Sulfeto (mgS™>./™") Colorimétrico 4500-S” (D)

STeSVT Gravimétrico 2540 (B,D e E)

Na tentativa de mitigar esse problema, foi desenvolvido receptaculo, aqui chamado
de equalizador de pressdao, que permitiu que as medidas fossem feitas nas condi¢des mais
proximas o possivel da que foram verificadas dentro do reator. Esse sistema consistiu de
camara com a sonda acoplada, adaptada de sistema de engate na valvula de coleta do reator e
registro de saida, para compressao/descompressao da camara. O sistema de acoplamento ao
reator continha tela de aco inox com 2mm de abertura, para evitar a saida das bioparticulas
grosseiras para dentro do equalizador de pressdao. A Figura 4.23 apresenta o equalizador de

pressao com detalhe para a tela de aco inox.

Figura 4.23 - Receptaculo especial (equalizador de pressdo) para amostragem espacial no
reator em escala plena.
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Com esse novo equipamento, o procedimento de amostragem sofreu pequenas
modificagdes. Primeiramente foram coletadas em balde as amostras “s6lidas” e liquidas como
descrito anteriormente. Logo apds, o equalizador de pressdao foi acoplado a valvula de
amostragem para as leituras com a sonda. O procedimento para operacdo desse equipamento
foi: ApoOs engate e abertura da valvula de amostragem, todo o ar foi expulso de dentro do
equalizador deixando seu registro de saida totalmente aberto. No momento que se verificava a
saida de liquido da camara, o registro foi fechado gradativamente para pressurizagdo do
sistema. Assim, apoOs estabilizacdo e leitura das varidveis acompanhadas, o equalizador de
pressdo era desacoplado. Passava-se entdo para a proxima valvula de coleta posicionada
acima. Pode ser visualizada na Figura 4.24 a atividade de amostragem com o equalizador de
pressao.

Com outra sonda multi-parametros, instalada no topo do reator nos dias de
amostragens espaciais, foram coletadas dados de oxigénio dissolvido (OD), pH e Temperatura
em tempo real, necessarios para auxiliar na caracterizagdo da condi¢do do reator para o dia de

coleta.

Figura 4.24 - Amostragem com equalizador de pressao e armazenamento de dados (OD, POR,
pH e temperatura) em microcomputador.



96 R.R. SIMAN (2007)

4.3.6.1. Distribuicao granulométrica dos sélidos coletados

A determinagdo da distribuicao granulométrica das amostras de carvao coletados ao
longo do reator durante a Amostragem Espacial foi importante para a caracterizacao fisica do
material coletado. Para tal, utilizou-se a técnica de fracionamento da amostra por
peneiramento, na qual a distribuicao de tamanho de particulas foi obtida depois de sucessivas
etapas de separacdo. Em conseqliéncia, as diferentes faixas de tamanho puderam ser
analisadas individualmente.

Para a realizacao desses ensaios, foram utilizadas as amostras de carvao tratados
quimicamente com NaOH (4 mol./'"). O teste de distribuicdo granulométrica foi feito com
particulas secas e livres de material bioldgico.

Os procedimentos efetuados nos ensaios de peneiramento estdo de acordo com a
NBR 5734 (ABNT, 1980), que fixa as caracteristicas elegiveis para as peneiras que serao
utilizadas nos ensaios de separacdo de materiais suscetiveis de serem classificados segundo o
tamanho de seu grao e envolveu a selecdo e montagem de peneiras em agitador, obedecendo a
seguinte ordem da série de peneiras, do fundo para o topo: fundo; peneiras 50 (0,30 mm), 30
(0,60 mm); 20 (0,84 mm); 16 (1,20 mm); 14 (1,41 mm); 12 (1,70 mm); 10 (2,00 mm); 7 (2,80
mm) e 4 (4,76 mm). As amostras foram peneiradas por 15 min e as fracdes retidas em cada
peneira foram pesadas em seguida. Como o departamento de hidraulica ndo dispunha de tais
equipamentos, os ensaios foram realizados no Laboratério de Mecanica dos Solos do
Departamento de Geotecnia, da EESC-USP.

Esses testes foram uteis para a afericdo do didmetro equivalente (deq), tamanho
efetivo (TE), grau de uniformidade (U) e o tamanho equivalente a 90% em peso do material
que passa no peneiramento (dog,). Essas varidveis foram obtidas a partir da andlise da Curva

de Distribuicdo Granulométrica (CDG) gerada com o auxilio de sofiware Microcal Oringin
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6.1. A CDG ¢ gerada a partir dos valores da porcentagem do material que passa pela peneira,
na ordenada, e a abertura nominal da peneira, numa escala logaritmica na abscissa.

As Equagoes 4.9, 4.10 e 4.11 apresentam a forma de célculo para o deq., TE e U,
respectivamente (ALLEN, 1997). Nessas equagdes, foram necessarias as determinagdes do
tamanho equivalente a 10% em peso do material que passa no peneiramento (djgy) do
tamanho equivalente a 60% em peso do material que passa no peneiramento (dep,) € do
tamanho equivalente a 90% em peso do material que passa no peneiramento (dog,), 0S quais

foram obtidos diretamente a partir das CDGs.

1
dy =7 (mm) (4.9)
i=1 D[
TE =d,, (mm) (4.10)
d
U=—2% 4.11)
le%

Na Equagdo 4.9, X; representa a fragdo do material presente entre duas peneiras

consecutivas da série granulométrica e D; representa o tamanho médio da abertura das duas

peneiras consideradas (mm).

4.3.7. Procedimento experimental: Determinacio do Tempo de Reten¢do Celular (TRC)

4.3.7.1. Generalidades

Foi prevista para a Primeira Etapa Experimental a avaliacdo do tempo de retencdo

celular (TRC), ou idade do lodo, na regido com leito de suporte, durante a operagdo do
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sistema. Assim, apos a instalagdo do dreno do lodo em excesso (descrito no topico 4.3.1
Reator de leito expandido: Evolugcdo do sistema durante a operagdo) foram coletadas,
semanalmente, amostras de lodo descartado para caracterizacdo dos so6lidos. O material
coletado durante a Amostragem Espacial também foi utilizado, nesse ponto, para a
quantificagdo do material celular na verificado na zona com leito de material suporte, na

forma de sélidos volateis totais (SVT).

4.3.7.2 Calculo do TRC no reator de leito expandido

A estimativa do TRC foi efetuada mediante a aplicagdo do conceito classico para os

sistemas de tratamento de esgoto, cuja defini¢ao ¢ expressa na Equacao 4.12:

TRC=—"— (4.12)

Em que X ¢ a concentracdo de microrganismos (expressa como SSV) dentro do
reator e AX/At ¢ a taxa de retirada de microrganismos, seja intencionalmente ou arrastados do
sistema junto com o efluente. Entretanto, em reatores com biofilme esse conceito deve ser
aplicado com restri¢des, pois a biomassa retida no filme bioldgico ndo ¢é exatamente a mesma
que ¢ descarregada para fora do reator junto com o efluente. Porém, devido a falta de
instrumentos para avaliar essa varidvel operacional, muitos trabalhos desenvolvem sua
formulagdo matematica para o tempo de retencao celular baseados em método classico. Dessa
forma, a Equacgdo 4.13 apresenta a formulagdo para a determinagdo do TRC (dia) utilizada

nesse trabalho. Essa equacao foi baseada no trabalho publicado por Mendonga et al. (2004).
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WX )f+X,V,.€
(M,,+0..X,)

TRC = (h) (4.13)

Nessa equacdo, W representa a massa do carvao granular dentro do reator (gCQG);
Xcg € a concentragdo de solidos totais aderidos no carvido granular (gST.gCG™); Xi ¢ a
concentracdo de soélidos volateis totais para a biomassa suspensa, contida na regido em que foi

verificado leito de material suporte (gSVT.I™); Vi é o volume da zona reacional do reator com
leito de material suporte (/); € € a porosidade do leito, sendo utilizado valor de 0,5 registrado

para esse tipo de recheio quando ndo ha movimentagao do leito (MENDONCA, 2004) e f
representa a relagdo SVT/ST para biomassa suspensa coletada na regido. No denominador,
M.p que representa a massa de lodo descartado pelo sistema de drenagem no dia (gSVT.dia®
"; Q. representa a vazio de efluente no dia da coleta (L.dia™) e X, a concentracio de solidos
volateis totais no efluente (gSVT./™M).

De forma a aproveitar ao maximo as informagdes que poderiam ser obtidas com as
Amostragens Temporal e Espacial, previstas nessa Etapa Experimental, o calculo do TRC foi
aplicado para duas situagdes distintas:

e (alculado com base nos resultados da amostragem temporal: A intencao desse calculo
foi avaliar as variagdes do tempo de retengdo celular durante a operacdo do reator, o
qual foi considerado como bloco tnico de material bioldgico. De forma pratica, o
numerador da equagdo 4.13 (material bioldgico, como SVT, contido dentro da zona
reacional do reator) ¢ assumido constante para o periodo estudado e calculado com
base na caracterizagdo do material celular durante a amostragem espacial. Enquanto
que o denominador varia com os resultados obtidos na caracterizagdo do material
celular que deixa o sistema, previsto na amostragem temporal. A equagdo 4.13 pode

ser reescrita na forma da Equacao 4.14.
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(W.}cc )f + X1 V, .
(M, +0.X,)

TRC, = (h) (4.14)

Onde TRCp representa o tempo de retengdo celular no dia do descarte de lodo e
Xco e X1 representam, respectivamente, as médias para as concentragdes de solidos totais

de todas as amostras de material bioldgico (no carvao e suspendido) calculados com base nos
resultados para os 7 pontos de coleta ao longo do reator, nos quais foram verificados leito de
material suporte.

e (alculado com base nos resultados da amostragem espacial: A intengao desse calculo
foi verificar a distribuicdo dos tempos de retencao de solidos para as varias fragcdes de
zona bio-catalizada, as quais foram delimitadas pelos pontos de coleta de amostras
dispostos ao longo do reator. De forma pratica, enquanto o denominador foi mantido
constante e calculado com base na caracterizagdo do material celular que deixou o
reator (descarte e junto com efluente) no dia do perfil espacial, o numerado variou de
acordo com a caracteriza¢do do material celular contido em cada fra¢do de reator. A
Equacdo 4.15 calcula as Retencdes Celulares para cada altura do reator, nos pontos de

coleta em que foram verificados o carvao.

(W XL f+ XDV e
(MLD + Qe'Xe)

TRC,, = (h) (4.15)

Onde TRCp; representa o tempo de retengao celular para a fragao de reator associado
ao ponto individual de coleta, W " representa a fragdo do carvdo granular, calculada a partir

da altura do ponto de coleta, X/, representa a concentragdo de sélidos totais no carvio

granular no ponto de coleta, X, representa a concentragdo de solidos totais para a biomassa



4. Material e Métodos 101

suspendida no ponto de coleta, V,” representa a fragdo do volume do reator no ponto de

coleta.
4.3.7.3 Quantificacio do material descartado pelo sistema de drenagem de lodo (Myp)

Como a operagdo de descarte de lodo foi feita de forma intermitente e como a
concentragcdo de lodo no inicio do descarte foi bem diferente do verificado no fim dessa
opera¢do, foi padronizado o modo para o calculo da quantidade de material celular (Myp),
expressa como gSVT drenada do sistema no dia do descarte.

Inicialmente foi necessario determinar a vazao do lodo descartado. Para tal, o tempo
gasto para que a corrente de lodo drenado percorresse o espago compreendido entre a valvula
de descarte e a extremidade de lancamento do tubo, localizado junto a caixa de recep¢do de
residuos tratados foi determinado com crondmetro. Como se trata de tubula¢ao de 75 mm de
didmetro interno foi possivel calcular a vazao tendo a velocidade do fluido e a area do tubo,

normal ao fluxo de lodo. A Equagao 4.16 apresenta a forma para o célculo:

0, :(%).1000.4”,,0 (Ldia™) (4.16)

Na equagdo anterior, Qrp representa a vazdo de lodo descartado (l.dia'l), Liubo
representa o comprimento de tubo compreendido entre a valvula de descarte e a ponta do tubo
(m), t representa o tempo gasto pelo fluido para percorrer Ly, (dia) € Awpo representa a area
do tubo normal ao fluxo de lodo descartado (m?).

Para caracterizar o lodo descartado, trés amostragens foram feitas: Amostra 1: no
inicio do descarte; Amostra 2: no tempo 1,5 min. de descarte; Amostra 3: no final dos trés

min. de descarte. Essas amostras foram uteis para a determinacdo das concentracdes de
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solidos totais e solidos volateis totais purgados do sistema durante o descarte, chamado aqui
de Xip (gSVT.I™M).

Assim, a quantidade de solidos descartados pelo sistema de drenagem durante o dia
(Mrp) pode ser aproximada a area sob o grafico construido a partir do produto da vazao de
lodo descartado (Qrp) pela concentragdo de lodo nas amostras (X p) em fungdo do tempo
entre cada amostragem do descarte (amostragens 1, 2 e 3), o que pode ser facilmente

visualizado na Figura 4.25 que exemplifica o problema.
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Figura 4.25 — Ilustragao para exemplificar o calculo da quantidade de material bioldgico
descartado pelo sistema de drenagem de lodo (Myp).

4.3.7.4 Quantificacao do material aderido ao carvao granular (Xcc)

Para a quantificacdo do material celular aderido ao carvao granular (Xcg) coletado
durante a amostragem espacial, expresso como gST.gCG™, foi utilizado o método de
dissolucio do material orgdnico com NaOH 4mol.l", descrito por Chen e Chen (2000).
Inicialmente foram transferidos aproximadamente 30g de bioparticulas para cadinhos de

porcelana limpos, numerados e tarados. Apds passar por estufa (110°C) durante periodo de
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48h, os cadinhos foram esfriados em dessecador e pesados de forma a obter o peso seco de
bioparticulas (P1 = mg CG + biofilme secos).

O material organico aderido ao CG foi entdo dissolvido sob fervura com a solugdo de
soda por um periodo de 2h em placa de aquecimento. Cuidado especial foi dedicado a fervura
da solugdo caustica para evitar acidentes de queimadura. Apds a dissolugdo, todo o material
contido nos cadinhos foi transferido para provetas de 2/, as quais foram completadas
cuidadosamente com agua potavel. Para lavar todo o material dissolvido com a soda, foi

desenvolvido sistema de gotejamento de agua dentro das provetas, como ilustrado na Figura

4.26.

Distribuidor de
Agua Potdvel

Provetas com Material
Dissolvido para Lavagem
Figura 4.26 — Esquema de lavagem de solidos dissolvidos por gotejamento em provetas para
calculo de Xcg.

Nesse sistema, a dgua potavel foi distribuida para as provetas de forma a lavar o
material sem arrasta-lo. Assim, apdés 48h de lavagem, o sedimentado foi transferido
novamente para seus cadinhos de origem, secos em estufa (110°C por 48h), esfriados em

dessecador e pesado (P2 = mgCQG). A Equacdo 4.17 apresenta o modo de céalculo de Xcg:

_PI-P2
P2

X (gST.gCG™) (4.17)



104 R.R. SIMAN (2007)

4.4. Segunda Etapa Experimental: Fun¢ao Microbiana

4.4.1. Generalidades

Essa etapa teve como objetivo caracterizar as atividades microbioldgicas e estimar o
Numero Mais Provavel (NMP) dos organismos contidos nas amostras de material “solido” e
liquido coletados durante a Amostragem Espacial ao longo da altura do reator. Para dinamizar
o processo analitico, foram utilizados dois pontos de coleta na regido anaerobia do reator para
estudo da Atividade Metanogénica Especifica (AME) e estimativa do NMP das arqueas
metanogénicas, dois pontos escolhidos dois pontos de coleta na regido aerada para estudo da
Atividade Nitrificante Especifica (ANE) e estimativa do NMP dos principais microrganismos
envolvidos no processo e dois pontos, um ao fim da regido aerada e outro no ponto de
introducdo da corrente recirculada anaerdbia, para estudo da Atividade Desnitrificante
Especifica (ADE) e estimativa do NMP dos microrganismos desnitrificantes.

Entretanto, devido a literatura escassa sobre a aplicacao do teste respirométrico para
a determinac¢do da atividade nitrificante em biofilme, foi necessario o estudo prévio de dois
métodos principais descritos na literatura para lodo suspenso, para que mais tarde fosse
aplicado na avaliagdo da atividade nitrificante do biofilme coletado na regido aerdbia do
reator. Para tal, contou-se com as instalacdes fisicas do Laboratorio de Aguas, do
Departamento de Engenharia Quimica e Tecnologia Ambiental da Universidade de

Valladolid, Espanha e a orientacdo do Professor Fernando Fernandez Polanco.
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4.4.2. Determinacido do material celular para os ensaios de atividades microbiologicas

As representacdes das atividades nitrificante, desnitrificante e metanogénica foram
expressas como atividades especificas, ou seja, relativas as quantidades de material celular
contido nos frascos reatores, submetidos as analises. Entretanto, devido ao fato de as amostras
de liquor misto, coletado no reator de leito expandido, submetidas aos testes serem compostas
de material bioldgico aderido ao carvao granular e lodo suspenso, a quantificacao celular foi
estimada como quantidade de solidos volateis totais (SVT). Assim, logo apos a determinagao
das atividades devidas (nitrificante, desnitrificante € metanogénica) os meios reacionais foram
transferidos para capsulas de porcelana, as quais foram submetidas a aquecimento em estufa
(110°C por 48 horas) e mufla (550°C por 2 horas). O peso relativo ao material perdido ap0s

mufla determinou o valor da quantidade de solidos volateis totais em cada meio reacional.

4.4.3. Atividade nitrificante especifica (ANE)

4.4.3.1. Testes para estabelecimento de método

Estes testes iniciais foram necessarios para a determinacdo do método mais adequado
para a avalia¢do da atividade nitrificante por respirometria, para o material retirado do reator
de leito expandido. Dentre os métodos citados na literatura, dois foram classificados como
potencialmente tteis na determinagdo da atividade aerobia total (Heterotrofica e Autotrofica
Nitrificante): O primeiro, na qual foram utilizados substratos chave no processo de
nitrificacdo, que sera chamada aqui de “método convencional” (FDZ-POLANCO et al,. 2000)

e o segundo, na qual foram utilizados inibidores quimicos especificos para 0os microrganismos
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oxidadores do nitrogénio amoniacal e do nitrito, chamado aqui de “método com inibidores”
(NOWAK e SVARDAL, 1993; GORSKA et al., 1995).

Para ambos os métodos, os resultados sao as inclinagdes referentes as Velocidades de
Consumo de Oxigénio (OUR — Oxygen Uptake Rate) para as oxidacdes biolodgicas dos
substratos adicionados, expressa como miligramas de oxigénio dissolvido (OD) consumido
por litro por hora. As duas metodologias foram testadas para o caso do lodo suspenso e para o
caso do lodo imobilizado em biofilme, nos quais foram quantificadas as concentragdes de
solidos volateis totais apds os experimentos, de forma a expressar as atividades
microbiologicas aerobias (autotréfica nitrificante e heterotrofica) especificas (AAE) como
mgOD.gSVT'.h™.

O equipamento utilizado para os experimentos foi o respirometro Strathtox
Strathkelvin®, o qual ¢ composto de 6 frascos reatores de 20 m/ cada, aclimatados por banho
termostatizado a 25°C e com eletrodos de oxigénio (high precision microcathode Clark-type
electrodes - Strathkelvin® Instruments 1302). A aquisi¢ao dos dados provenientes do eletrodo
foi feita por software proprio, instalado em PC conectado ao equipamento. A Figura 4.27

apresenta esquema do equipamento utilizado nesse trabalho.

Suporte para
Painel de Suporte para preparar eletrodos
Controle  tubos de amostras 5
\

/
F /
/ o /
/ / o |
Frasco para Frasco estoque o g

com temperatura
controlada para
Lodo Ativo

lavagem do
eletrodo com dgua

Figura 4.27 — Equipamento utilizado para a avaliacao dos métodos selecionados para as
analises respirométricas de atividade nitrificante (Strathtox Strathkelvin®).
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Para comparagdo entre a efetividade dos métodos quando aplicados aos
microrganismos suspensos ou para o caso de estarem imobilizados em biofilme, utilizou-se
lodo coletado semanalmente na ultima camara aerada do sistema bioldgico de depuracao da
EDAR (Estagio Depuradora de Aguas Residuarias) da cidade de Valladolid, Espanha e
material biolégico aderido a sepiolita, na forma de biofilme, extraido de reator de leito
fluidificado aplicado no estudo de tratabilidade de melaga de beterraba.

No momento em que foram coletadas as amostras de sepiolita, o reator de leito

fluidificado estava sendo operado com carga orgénica de 2,4kgDQO.m™.dia™

e carga de
nitrogénio de 0,38kgN-NH,".m™.dia’ e apresentava remogdes de DQO de 91% e de
nitrogénio amoniacal de 56%.

Para ambos os testes (lodo suspenso e biofilme aderido a sepiolita), foram feitos
calculos de modo que a concentragdao de material celular inoculado dentro dos frascos
respirdmetros fossem aproximadamente de 1 gSVT.I'. A explanacio do procedimento
experimental para o método convencional e com inibidor, detalhado a seguir para lodo
suspenso, pode ser utilizada para o entendimento do ensaio com material aderido a sepiolita,
com a ressalva de que, onde for lido 10m/ de lodo, entenderd que foram utilizados

aproximadamente 2g de sepiolita imida, diluida em 10m/ de agua potavel, previamente

aerada para remover o cloro residual.

Procedimento experimental: Método convencional

Para a determinagdo das atividades especificas aerébia (AAE), que pode ser

subdividida em autotrofica nitrificante (ANE) para os organismos oxidadores da amonia

(ANEniTr1) € do nitrito (ANEnitra), € em heterotréfica (AHE), foram adicionados lodo
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previamente aerado a solugdes contendo N-Amoniacal” e N-NO, e acetato, em trés ensaios
consecutivos:

e Primeiro Ensaio Convencional - NH,: Foram adicionados 10 m/ de lodo pré-aerado a 10
m/ de solugio contendo o sal de aménio e fonte de bicarbonato (7HCO;™:1N-NH,").

e Segundo Ensaio Convencional - NO,": Foram adicionados 10 m/ de lodo pré-aerado a 10
m/ de solugao contendo o ion NO; e fonte de bicarbonato (7HCO3'1: IN- NOy).

e Terceiro Ensaio Convencional - Acetato: Foram adicionados 10 m/ de lodo pré-aerado a
10 m/ de solugdo contendo apenas acetato.

Inicialmente, foram determinadas em testes cinéticos preliminares, as concentragdes
dos substratos citados que produzissem velocidades maximas de consumo de oxigénio em
suas oxidagdes biologicas. As concentragdes encontradas foram de 100mg./" para N-NH,",
Smg.l'1 para N-NO, e 300mg.l'1 para o acetato.

Para cada ensaio, os seis frascos reatores do respirdmetro foram preenchidos da
seguinte forma: o primeiro frasco reator sempre como branco, para prever o consumo de
oxigénio necessario para oxidar os materiais endogenos presentes no lodo coletado. Assim,
esse frasco continha apenas dgua e lodo. Os outros cinco frascos foram preenchidos com as
solucdes contendo os substratos chave e lodo, como indicado acima.

Em todos os trés ensaios, obteve-se como resultado as inclinagdes médias
(quintuplicata) referentes a Velocidade de Consumo de Oxigénio (OUR — Oxygen Uptake

Rate) para oxidar os substratos adicionados. Dessa forma temos:

e Primeiro Ensaio Convencional - NI‘I4+ = OURENDOGENO + (OURNITRI + OURNITRA).

Subtraindo o valor do endogeno (primeiro frasco reator) tem-se a Equagdo 4.18:

OUR, =OUR ; +OUR,,., =OUR,  (mgO, 1" h™) (4.18)
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e Segundo Ensaio Convencional - NO;" = OURgnpoGeno T OURNiTrRA. Subtraindo o valor

do endogeno (primeiro frasco reator) tem-se a Equacao 4.19:
OUR> = OUR,;,, (mg0O,l"h™") (4.19)

e Terceiro Ensaio Convencional - Acetato = OURgnpoGENo T OURygTE. Subtraindo o valor

do enddgeno (primeiro frasco reator) tem-se a Equagao 4.20:
OUR; =OUR,,.,, (mgO,.1”"h™") (4.20)

Para os calculos das atividades especificas heterotrofica oxidadora da matéria
organica (AHE), autotrdfica nitrificante (ANE) e suas fragdes devidas a oxidagdo da amoénia
(ANEnir1) € do nitrito (ANEnitra) utilizaram-se as Equagdes 4.21, 4.22, 4.23 e 4.24. A
atividade aerobia especifica total (AAErorar) € o resultado da soma das atividades autotrofica

e heterotroéfica.

OUR;

HE= [SVT no frasco reator] (mg0,.gSVT 1) 421)
NE = ST nogc‘o earor] (mg0,.gSVT ™ h™) (4.22)
ANE 0y = [SV%T;;;SZLZ;OF] (mg0,.gSVT ' h™) (4.23)
ANE 1, = ST noﬁ; p— (mg0, gSVT ' h™) (4.24)



110 R.R. SIMAN (2007)

Procedimento experimental: Método com inibidor

Os inibidores seletivos selecionados para esses testes foram: Allylthiourea (ATU) na
concentracao de 5 ppm como inibidor seletivo para os organismos oxidadores do nitrogénio
amoniacal e o0 NaClO; na concentragao de 20 mM como inibidor seletivo para os organismos
oxidadores do nitrito. Assim, para a determinacao da atividade especifica dos microrganismos
heterotroficos e autotroficos oxidadores da amonia e do nitrito pelo método com inibidores,
foram adicionados lodo pré-aerado as solugdes contendo os substratos chave dos processos
investigados e os inibidores selecionados em trés ensaios consecutivos (as concentragdes para
os reagentes indicados foram as esperadas apos o efeito de dilui¢do com lodo):

e Para o Primeiro Ensaio Inibidor - Lodo: Foram adicionados 10 ml de lodo pré-aerado a 10
ml de solugdo mista 1 (lOOmg.l'1 para N-NH,", Smg.l'1 para N-NO, e 300mg.l'1 para acetato).
e Segundo Ensaio Inibidor - NaClO;: Foram adicionados 10 ml de lodo pré-aerado a 10 ml
de solucdo mista 2 (100mg./"" para N-NH,4", 5mg./"" para N-NO, e 300mg./"" para acetato e
20mM NacClOs3).

e Terceiro Ensaio Inibidor — ATU: Foram adicionados 10 ml de lodo pré-aerado a 10 ml de
solu¢do mista 3 (IOOmg.l'1 para N-NH,", Smg.l'1 para N-NO; e 300mg.l'1 para acetato e
Sppm de ATU).

Para os ensaios, o equipamento Strathkelvin Strathtox™, composto de seis frascos
reatores fechados, foi preenchido da seguinte forma: o primeiro frasco reator continha sempre
apenas agua e lodo, como branco, de forma a obter o consumo de oxigénio para os substratos
enddgenos. Os outros cinco frascos foram preenchidos com solugdo contendo todos os

substratos chave nas reacdes investigadas (solu¢do mista), lodo e os inibidores devidos.
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Em todos os trés ensaios, obteve-se como resultado as inclinacdes médias
(quintuplicata) referentes as Velocidades de Consumo de Oxigénio (OUR — Oxygen Uptake

Rate) para oxidar os substratos presentes. Como mostrado no equacionamento a seguir:

e Primeiro Ensaio Inibidor — Lodo = OURENDOGENO + (OURHETE + OURNITRI + OURNITRA).

Subtraindo o valor do endogeno tem-se Equacdo 4.25:
OUR4 =0UR,;p; +OUR,;pp, +OUR e, (mgO,.17' h7") (4.25)

e Segundo Ensaio Inibidor - NaClO3; = OURgnpoGeno T (OURggeTE + OURNTRI). Subtraindo

o valor do endogeno tem-se Equacao 4.26:
OURs =OUR, .., + OUR,,..; (mgO,.I”" h™") (4.26)

e Terceiro Ensaio Inibidor - ATU = OURENDOGENO + (OURHETE + OURNITRA). Subtraindo o

valor do end6geno temos Equagao 4.27:

OURs =0UR,;p; + OUR, 1, (mgO,.I”"h™") (4.27)

Para os calculos das atividades especificas heterotrofica oxidadora da matéria
organica (AHE), autotrdfica nitrificante (ANE) e suas fragdes devidas a oxidagdo da amoénia
(ANEnir1) € do nitrito (ANENitra) utilizaram-se as Equacdes 4.28, 4.29, 4.30 e 4.31. A
atividade aerobia especifica total (AAErorar) € o resultado da soma das atividades autotrofica

e heterotroéfica.

e OURs +OURs — OUR,
[SVT no frasco reator]

(mg0,.gSVT ™" h™") (4.28)
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OUR4 — OURg -1 -1
ANE = mgQ0,.gSVT " .h 4,29
NITRI [SVT no frasco reator] (mg0,-8 ) ( )

OUR4+ — OUR:5 1 g
ANE = mgO,.gSVT ™ .h 4.30
NITRA [SVT no frasco reator] (mg0, -8 ) (430)
ANE = ANE ;p; + ANE 1, (mg0,.gSVT " .h™") 4.31)

4.4.3.2. Atividade nitrificante especifica: Testes com lodo do reator de leito expandido

O método convencional foi o selecionado para os ensaios respirométricos de avaliagao
da atividade nitrificante especifica (ANE), com as amostras de bioparticulas coletadas na
regido aerada do reator de leito expandido. Como estes ensaios foram realizados no
Laboratorio de Tratamento Avangado e Reuso (LATAR) do SHS-EESC-USP, que nao dispoe
de respirdmetro como o descrito anteriormente, foi necessario modificar o procedimento para
analise das amostras.

Assim, os ensaios foram realizados em frasco de vidro de 500m/ (marca Duran),
adaptado para conter eletrodo de oxigénio dissolvido (marca Digimed modelo oximetro DM4)
e local para injecdio em pulso das solugdes de acetato, N-NH;" e N-NO,". A agitagdo do meio
reacional foi feito com barra magnética e a aquisi¢do dos dados foi manual. A Figura 4.28

ilustra o esquema para a realizagdo desse ensaio.
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Figura 4.28 - Desenho esquematico do respirdmetro utilizado nas avaliagdes da atividade

especifica pelo método da respirometria convencional. Legenda: [(1): Frasco Duran; (2): eletrodo de
OD; (3): agitador magnético; (4): barra magnética para agitacao; (5): ponto de adicao de substrato; (6): oximetro
para leitura dos dados de OD].

As amostras de material biologico (bioparticulas e lodo suspenso), utilizadas para
esses ensaios, foram coletadas nos pontos n® 5 € 7 ao longo da altura do reator. Como no
momento da amostragem foram verificadas grandes quantidades de solidos em suspensao,
junto com o material bioldgico aderido ao biofilme, foram realizados trés ensaios
respirométricos para cada amostra: 1) somente com lodo suspenso; ii) somente com
bioparticulas (carvao + biofilme) e iii) mistura lodo suspenso e bioparticulas. A Tabela 4.10

apresenta o fracionamento da amostra para a realizacao dos testes respirométricos.

Tabela 4.10 — Caracteristicas do material coletado no reator de leito expandido submetidas ao
ensaio respirométrico para determinacdo da atividade aerdbia.

Nome da Amostra Local de Coleta no Reator Caracteristica da Amostra

Aerobio 1 Ponto n® 5 (altura 7,5m)

50 m/ de Lodo Suspenso

e 30g de Bioparticula

e Mistura 30m/ de Bioparticula + 10m/

de Lodo Suspenso

Aerobio 2 Ponto n® 7 (altura 9,5m) e 50 m/ de Lodo Suspenso

e 30g de Bioparticula

e Mistura 30m/ de Bioparticula + 10m/
de Lodo Suspenso
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Apos transferir as amostras para dentro do frasco reator (respirdmetro), seu volume foi
completado com meio basal contendo macro e micro nutrientes (SCHIMIDTH e BELSER,
1984), porém sem as fontes de nitrogénio. Os reatores foram entdo mantidos sob aeragao
constante por 5 horas (aerador de aquério com pedra porosa), em “banho maria” com
temperatura ajustada para 25°C. Apods esse periodo, removeu-se o sistema de aeragdo e o
frasco foi fechado com rolha, adaptada com o eletrodo de oxigénio dissolvido, tomando-se
cuidado para ndo deixar nenhuma bolha de ar dentro do frasco, antes de iniciarem os ensaios.
Com o frasco fechado, deu-se inicio ao registro do consumo de oxigénio com o tempo.

As introducdes dos substratos foram feitas sequencialmente como mostrado na Figura
4.29. As solugdes de substrato foram preparadas para apresentarem concentracdes, no frasco
reator, de 100mg./' N-Amoniacal, 5mg./" para N-NO, e 300mg./"' para o acetato. O
resultado dos ajustes lineares aos pontos experimentais, indicado na figura, foi interpretado
como a velocidade de consumo de oxigénio (OUR — Oxygen Uptake Rate), as quais

representam os processos bioldgicos indicados nas Equacdes 4.32, 4.33, 4.34 4.35:

OUR,, =OUR ;z; + OUR o + OUR s + OUR i (mg0,.I" ™) (4.32)
OUR9= OUR 1z, + OUR 1 + OUR s (mgO0,.I" ™) (4.33)
OURy = OUR 1, + OUR 1, ts00m (mgO,.1" h™) (4.34)
OUR, = OURy,4s00m (mgO0,.I" ™) (4.35)
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Figura 4.29 - Esquema do ilustrativo do teste respirométrico convencional aplicado ao
material retirado do reator de leito expandido.

Apos aferir a massa de solidos volateis totais no respirdmetro, as Equacdes 4.36, 4.37,

4.38 e 4.39 demonstram os procedimentos algébricos para célculos das atividades especificas:

1) heterotrofica oxidadora da matéria organica (AHE); autotrofica devido as oxidagdes da

amonia (ANExitri) € do nitrito (ANEnitrRa) € @ soma das duas ultimas, na autotrdfica

nitrificante (ANE).
AHE - OURy, ~OUR,
[SVT no frasco reator]
OUR, —OUR
ANE gy = ; -
[SVT no frasco reator]
OUR, —OUR
ANE yyppy = ; ’
[SVT no frasco reator]
OUR, —OUR,

[SVT no frasco reator]

(mg0,.gSVT'.h™")

(mg0,.gSVT'.h™")

(mg0,.gSVT'.h™)

(mgO,.gSVT'.h™)

(4.36)

(4.37)

(4.38)

(4.39)
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4.4.4. Atividade desnitrificante especifica (ADE)

Empregou-se 0 método proposto por Yoshinari, Hynes, ¢ Knowles' (1977, apud
TIEDJE, 1982) para avaliar a atividade desnitrificante do material biologico coletado no
reator de leito expandido. O teste de bancada consiste na avaliagdo da velocidade de producao
de N,O, por microrganismos inoculados em frascos reatores, nos quais sao fornecidas fontes
de substrato para a reagdo investigada. O método utiliza o acetileno (C,H;) como inibidor
enzimatico na reducdo dos 6xidos de nitrogénio diretamente a Nj.

Como durante a operacdo do reator de leito expandido ndo foram identificadas
regides com ambientes anoxicos, foram escolhidos dois pontos de coleta para amostragem do
material ensaiado. A Tabela 4.11 apresenta os pontos de coleta escolhidos e a caracteristica do
material submetido aos experimentos. O primeiro ponto foi escolhido por estar posicionado
junto a base do sistema, em regido anaerobia e o segundo, ao fim da zona bio-catalizada do

reator, em seu topo, onde possivelmente poderia ser observada falta de oxigénio.

Tabela 4.11 — Caracteristicas do material coletado no reator de leito expandido submetidas ao
ensaio respirométrico para determinacdo da atividade desnitrificante.

Nome da Amostra Local de Coleta no Reator Caracteristica da Amostra
Anoxico 1 Ponto n® 1 (altura 3m) Bioparticula e Lodo Suspenso
Anoxico 2 Ponto n® 9 (altura 11,5m) Lodo Suspenso

Os testes foram realizados em triplicata para cada amostra em frascos reatores de
450m/, sendo 300m/ destinados ao material reativo composto de substrato, lodo, € meio basal

contendo macro e micro nutrientes (SCHIMIDT e BELZER, 1984) preparado sem as fontes

" YOSHINARI, T.; HYNES, R.; KNOWLES, R. (1977). Acetylene inhibition of nitrous oxide reduction and
measurement of denitrification and nitrogen fixation in soil. Soil Biology Biochemistry, Vol. 9, p.177-

183.
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de nitrogénio. O restante do volume foi reservado para o headspace. Antes dos frascos serem
fechados, borbulhou-se N, por 5 minutos e, apds a vedacdo dos frascos com rolha de
borracha, 15m/ da atmosfera gasosa foi substituida por acetileno utilizando seringas gastigh
equipados com valvula pressure-lock.

Os frascos foram, entdo, mantidos em “Banho Maria” a 30°C e agitados
ocasionalmente ao longo do periodo experimental. Como fontes de substratos, foram
adicionadas 54,6g de NaNO; e 102,5¢g de acetato de so6dio de forma que a relagdo C/N fosse
proxima a 3.

A concentracdo acumulada de N,O nos frascos foi aferida pela coleta de 1m/ do
headspace do frasco e posterior inje¢do da amostra em cromatografo gasoso (marca Grow
Mac série 150), equipado com detector de condutividade térmica operado a 40°C e 150
miliamperes e H, como gas de arraste a 60m/.min”", coluna empacotada “Porapack Q”da CG
de aco inox de 3m de comprimento e 4 de polegada de didmetro interno e temperatura
isotérmica do forno de 30°C. Foi acoplado ao cromatdgrafo integrador — processador HP 3390
cuja resposta confere uma area proporcional a concentragdo de N,O injetada. A padronizacao
das concentragdes de N,O seguiu o método de padronizagdo externa.

As concentragdes do gas nos frascos foram determinadas pela integracdo das areas
do cromatogramas, obtidos com as inje¢des de amostras, de acordo com a Equagdo 4.40

proposta por Tiedje (1982):

M= Cg (Vg +VI a) (gN,0) (4.40)

Na equacdo, M significa a massa total de N,O na fase liquida e gasosa (g); Cg a

concentragdo de N,O na fase gasosa (g.m/"'); Vg o volume da fase gasosa (m/); V1 o volume
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da fase liquida (m/) e a representa o coeficiente de absor¢cdo de Bunsen para o N,O, que
representa a solubilidade de N,O na fase liquida.

As velocidades maximas de produg¢dao de N,O foram obtidas a partir de ajustes de
modelos ndo lineares (Sigmoidal de Boltzman) aos pontos experimentais. O ajuste do modelo
e a determinagdo da maxima inclinacao da curva ajustada sdo feitos com auxilio de software
Microcal Oringin 6.1. Apos os ensaios, todo o volume reacional foi transferido para capsulas

de porcelana para quantificar o material celular na forma de sélidos volateis totais (SVT).

4.4.5. Atividade metanogenica especifica (AME)

A avaliagdo da Atividade Metanogénica Especifica (AME) consistiu na
determinagdo, por cromatografia gasosa, da velocidade de producdo do gas metano
acumulados no headspace dos frascos reatores, a partir da digestdo de substratos especificos
pelo lodo ensaiado. Trata-se de método respirométrico denominado de Método Duborguier
cuja fonte consultada foi Vazoller (1989).

Para a realizag@o dos ensaios foram coletadas amostras de liquor misto nos pontos de
amostragem dispostos ao longo da regido anaerobia do reator de leito expandido, como pode
ser observado na Tabela 4.12. Foram aplicados dois métodos de avaliagdo da atividade
microbiana para a digestdo anaerobia: 1) avaliar a atividade metanogénica do lodo utilizando o
proprio esgoto afluente a estagdo como fonte de substratos, cujo teste foi denominado
Potencial Metanogénico Especifico e ii) avaliar a atividade metanogénica do lodo utilizando
solu¢do com mistura de substratos (acetato e formiato de sodio), cujo teste foi chamado de
Atividade Metanogenica Especifica (AME). A Tabela 4.12 apresenta a caracteristica das
amostras submetidas aos testes e o procedimento experimental para a realizacdo dos ensaios

de PME e AME.
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Tabela 4.12 — Procedimento experimental para testes de PME e AME com amostras coletadas
no reator de leito expandido.

Nome da Amostra PME Destino AME Destino do

e Ponto de Coleta  Substrato: Esgoto  do Frasco  Substrato: » Frasco
Frasco 1 — Ensaio 1 STeSVT
Frasco 2 — Ensaio 2 STeSVT
Anaerobio 1 Frasco 3 — Ensaio 3 STe SVT
Ponto N° 1 Frasco 4 — Controle” 4 STeSVT
(3m no reator) Frasco 5 — Controle” 5 STeSVT
Frasco 6 — Controle™ 6 STeSVT

Frasco 7 STeSVT - -

Frasco 8 — Ensaio 8 STeSVT
Frasco 9 — Ensaio 9 STeSVT
Anaerobio 2 Frasco 10 — Ensaio’ 10 STeSVT
Ponto N° 2 Frasco 11 — Controle™ 11 STeSVT
(4m no reator) Frasco 12 — Controle” 12 STeSVT
Frasco 13 — Controle™ 13 STeSVT

Frasco 14 STeSVT - -

" Fonte de Substratos: Acetato e formiato de sédio;
Fonte de Substrato: Nenhuma fonte, teste controle.

Como indicado na Tabela 4.12, primeiramente as amostras provenientes do reator de
leito expandido foram utilizadas para as determinacdes do PME em frascos de Duran de
500m!/. Como o liquor misto coletado para ensaio era composto de bioparticulas e lodo em
suspensao, para garantir que todos os testes fossem realizados de maneira parecida, houve a
necessidade de padronizar a forma de transferir a amostra para dentro dos frascos.
Inicialmente foram colocados o carvao at¢ a marca de 20m/ no frasco e depois o lodo
suspenso até¢ a marca de 50m/. Somente apds, foram transferidos o esgoto como fonte de
substrato até alcancar a marca de 300m/ do frasco reator.

Apos fluxionar nitrogénio puro por 5 minutos em todos os frascos, os mesmos foram
fechados e 0,5m/ do gas contido no headspace foi amostrado para verificacdo da concentragado
de metano e determinagdo do ponto zero na avaliagdo do PME. Durante todo o tempo restante
para o experimento, os frascos foram mantidos em camara climatizada (estufa incubadora de
DBO, FANEN, 347-F a 30°C) com sistema de agitacao, das quais somente foram retiradas

momentos antes das amostragens de biogas.
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A determinacdo da concentragdo de metano foi feita por cromatografia a gas,
utilizando-se cromatdgrafo da marca Grow Mac série 150 com detector de ionizagao de
chama (FID) e coluna capilar. Foi utilizado hidrogénio como gas de arraste e nitrogénio como
gas auxiliar. Quando os valores de produgdo de metano nao apresentaram variagdes
significativas ao longo do tempo, retirou-se um dos frascos de cada amostra (anaerobio 1 e 2)
para avaliagdo dos sdlidos volateis totais dentro dos sistemas, como apresentado na tabela
4.12.

Para avaliacdo da AME, utilizaram-se o proprio material dos testes de PME. Trés dos
seis frascos para cada amostra receberam a solu¢ao contendo mistura de substratos. Foram
utilizados o acetato e formiato de sodio, em concentragdes finais apds diluicdo no meio
reacional de, respectivamente 600 e 460mg. /. Os outros trés frascos de cada amostra que
ndo receberam a mistura de substratos permanecem como controle e a atividade registrada ao
longo do tempo foi relacionada ao consumo do material endégeno. Quando a producao de
metano ndo apresentou variacdes significativas ao longo do tempo, foi determinada a
concentragao de so6lidos volateis totais em todos os frascos restantes.

O método utilizado para o calculo tanto do PME e AME foi extraida de Aragjo
(1995) e Steil (2001). As areas do metano obtidas a partir do cromatograma foram corrigidas
pelo método da resposta térmica relativa que para o metano é 36, de acordo com Ciola® (1985
apud STEIL, 2001). As areas de metano corrigidas foram entdo convertidas a concentragdo do
gas (mmol de CHy), utilizando a reta padrao construida anteriormente e mostrado na Equagao

4.41:

Area do Cromatograma + 407,86
476827

[CH ,]na amostra = (mmol) (4.41)

* CIOLA, R. (1985). Fundamentos de cromatografia a gas. 2ed. Sdo Paulo: Edgar Blucher, 297p.



4. Material e Métodos 121

Os valores de metano na amostra coletada (0,5m/) foram convertidos para

concentragdo do gas no headspace de cada frasco, de acordo com a Equagao 4.39:

[CH ,1na amostra™*Volume do headspace

[CH ,]no headspace= (mmol) (4.42)

Volume de amostra

As concentragdes de metano no headspace foram acumuladas ao longo das
amostragens € a esses valores experimentais ajustou-se modelo ndo linear (Sigmoidal de
Boltzman) que foram ftteis na determinacdo da maxima velocidade de conversao de matéria
orgdnica a metano. O ajuste ndo linear ¢ a determinacdo da maxima inclinagao da curva
ajustada sao feitos com auxilio de software Microcal Oringin 6.1.

Para o calculo da AME, a média do valor da atividade microbiana devido ao
consumo dos substratos adicionados foi obtido subtraindo-se a média encontrada para os
frascos controle, para a mesma amostra. Com base na quantificagdo do material celular, na

forma de SVT, foram calculadas as velocidades especificas investigadas.

4.4.6. Estimativa da microbiota nitrificante por NMP

A estimativa do Numero Mais Provavel (NMP) das bactérias nitrificantes foi
realizada segundo método descrito por Schimidt e Belzer (1984), adaptado pelo Laboratorio
de Processos Bioldgicos (SHS-EESC-USP) para amostras de esgoto sanitario, visto que o
método foi desenvolvido para amostras de solo. As amostras analisadas foram as mesmas
utilizadas no teste da atividade nitrificante, ou seja, coletadas nos pontos n° 5 ¢ 7. Para a
preparagdao das amostras, 20m/ de liquor misto foram agitados por 5 minutos em frasco de

antibiotico com 1 gota de Tween e algumas pérolas de vidro.
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A determinagao do NMP das bactérias nitrificantes foi realizada em duas etapas: O

NMP das bactérias oxidadoras de amonia € o NMP das bactérias oxidadoras do nitrito.

4.4.6.1. Bactérias oxidadoras da amonia

e Preparo do meio de cultura: O meio de cultura foi preparado em um béquer com as

solucdes listadas na Tabela 4.13, completando-se o volume para 500m/, com agua

Mili-Q.

Tabela 4.13 - Solugdes estoques para o preparo do meio de cultura para bactérias nitrificantes
oxidadoras de amonia.

Constituinte Concentragdo da solucao Volume da solugdo estoque
estoque (g.100m/™") (m/) para 250 m/ de meio
(NH4),SO4 5,0 0,36
CaCl,.2H,0 1,34 0,25
MgS0,.7H,0 4,0 0,25
Azul de Bromotimol 0,04
KH,0, (0,2M) 2,72 1,875
Ferro Quelante 0,25
FeSO,.7H,0O 0,246
EDTA dissédico 0,331
Elementos traco 0,25
NaMo00,.2H,0 0,01
MnCl, 0,02
CoCl,.6H,0O 0,0002
ZnS0,4.7H,0 0,01
CuS0,.5H,0 0,002

Fonte: Adaptado de Schimidt e Belzer (1984).

e Ajuste do pH: Apos o preparo, o pH do meio foi ajustado com Na,COj; para valor
aproximado a 7,5.

¢ Procedimento:

(1) Foram adicionados 9m/ do meio de cultura em cada tubo de ensaio, sendo

utilizados 5 tubos para cada diluicao;
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(i)

(iii)

(iv)

(v)

Foi adicionada quantidade minima de CaCO;, em cada tubo de ensaio para
tamponar a solu¢ao. Periodicamente os tubos foram agitados para corre¢ao do pH;

Foi feita a esterilizacdo dos tubos em autoclave por 20 minutos sob pressao de 1
atm e temperatura de 120°C;

Foram adicionadas aliquotas de 1,0m/ proveniente das dilui¢des decimais
convenientes em série de tubos (5 réplicas) contendo 9m/ do meio seletivo
especifico;

Os tubos foram entdo incubados por 15 dias a 30°C (estufa incubadora de DBO,

FANEN, 347-F a 30°C).

Solucdes Teste:

Solucdo 1: Foi dissolvido 0,5g de sulfanilamida em 100mL de acido cloridrico (HCI)

2,4N. A solucdo foi armazenada em frasco escuro sob refrigeragao.

Solucdo 2: Foi dissolvido 0,3g de N-nafitil-etilenodiamina hidrocloreto em 100m/ de

acido cloridrico (HCI) 0,12N. A solugdo foi armazenada em frasco escuro sob

refrigeracao.

Determinacio de nitrito apos incubacio:

Ap6s a retirada do material incubado, foram feitos testes para verificar se o

nitrogénio amoniacal tinha sido consumido.

(i)
(i)

(iii)

De cada diluigdo, foram testados os cinco tubos separadamente;

Foi retirada septicamente aliquota de 0,5m/ de cada tubo e transferida para outro
recipiente;

Nesse recipiente, adicionou-se 2 a 3 gotas da Solucdo 1 e em seguida, 2 a 3 gotas

de Solugao 2.
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e Resultado: Apos adicao das solugdes 1 e 2, a coloragao rosa a vermelho significa
presenca de nitrito e, portanto, pode haver a presenca de bactérias oxidadoras de
amonia (resultado positivo). A coloragdo incolor indica resultado negativo.

e NMP: A contagem do NMP de bactérias autotroficas oxidadoras do nitrogénio
amoniacal foi feita com a combinacao das respostas positivas, utilizando tabela padrao

de probabilidade (ALEXANDRE, 1984).

4.4.6.2. Bactérias oxidadoras de nitrito

e Preparo do meio de cultura: O meio de cultura foi preparado em bécker, com as
solugdes listadas na Tabela 4.14, completando o volume para 500m/ com agua

Milli-Q.

Tabela 4.14 - Solugdes estoque para o preparo do meio de cultura para bactérias nitrificantes
oxidadoras de nitrito.

Constituinte Concentragao da solucdo Volume da solugdo estoque
estoque (g.lOOml’l) (m/) para 250m/ de meio
KNO, 0,85 0,25
CaCl,.2H,0 1,34 0,25
MgS0,.7H,0 4,0 1,25
Azul de Bromotimol 0,04
KH,PO, 2,72 0,25
K,HPO4 3,48 1,0
Ferro Quelante 0,25
FeS0O,.7H,0 0,246
EDTA dissddico 0,331
Elementos traco 0,25
NaMOO4.2H20 0,01
MnCl, 0,02
CoCl,.6H,0 0,0002
ZHSO4.7H20 0,01
CuSO0,.5H,0 0,002

Fonte: Adaptado de Schimidt ¢ Belzer (1984).

e Ajuste do pH: Apos o preparo, o pH do meio foi ajustado com NaCOj; para valores
aproximados entre 7,2 ¢ 7,5.

e Procedimento: Descrito no item 4.4.6.1.
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e Solucao Teste: Descrito no item 4.4.6.1.

e Determinacio de nitrato apés incubacao: Descrito no item 4.4.6.1.

e Resultado: Apods a adi¢ao das solugdes 1 e 2, a auséncia de coloragdo significou que o
nitrito foi consumido e, portanto, podia haver a presenca de bactérias oxidadoras de
nitrito (resultado positivo) e a coloracdo rosa significou a presenga do nitrito e,
portanto, o resultado € negativo para a presenca dessas bactérias.

e NMP: A contagem do NMP de bactérias autotréficas oxidadoras do nitrito foi feita

com a combinagdo das respostas positivas, utilizando tabela padrao de probabilidade

(ALEXANDRE, 1984).

4.4.7. Estimativa da microbiota desnitrificante por NMP

Os procedimentos para o preparo da amostra e das dilui¢gdes foram idénticos ao
apresentado para a quantificacdo dos microrganismos nitrificantes, variando nas amostras.
Para esses testes, foram utilizadas as mesmas amostras coletadas para os ensaios de atividade
desnitrificante, ou seja, provenientes dos pontos n® 1 (altura 3m) e n® 9 (altura 11,5m) do
reator de leito expandido.

e Preparo do meio de cultura: Foram dissolvidos 2g de meio de cultura genérico
(nutrient broth — Acumedia) e 0,107g de NaNO; em 250m/ de dgua Milli-Q.
e Procedimento:
(1) Foram adicionados 4,5m/ do meio de cultura em cada tubo de ensaio, sendo
utilizados 5 tubos com tampa rosqueavel para cada diluigao;
(i1) Os tubos foram esterilizados em autoclave por 20 minutos sob pressao de latm e

temperatura de 120°C;
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(iii)

(iv)

(1)
(i)

(iii)

Foram adicionados 0,5m/ de amostra previamente diluida, sob ambiente de
assepsia em cada tubo de ensaio contendo o meio de cultura. Esse procedimento
foi realizado para cada dilui¢do utilizada;

Os tubos foram fechados e incubados a 30°C por 30 dias.

Solugao teste: Foi dissolvido 0,2g de difenilamina [(C¢Hs),NH] em 100m/ de 4cido
sulfurico (H,SO4) concentrado. A solugdo foi armazenada em frasco escuro sob
refrigeracao.
Determinacio de nitrato remanescente apés incubacio: Apos a retirada do material
incubado, foram feitos testes para verificar se o nitrato havia sido consumido.
De cada dilui¢do, foram testados os cinco tubos separadamente;
Foi retirada assepticamente aliquota de 0,5m/ de cada tubo e colocada em pequeno
recipiente;
Nesse recipiente, adicionou-se 2 a 3 gotas da solucao teste (a reacdo € muito
rapida).
Resultado: Apos a adicao da solugdo teste, a auséncia de coloragao indica consumo
de nitrato e possivel presenga de bactérias desnitrificantes (resultado positivo) e a
coloracdo azul significa que ha nitrato remanescente e, portanto, ndo houve
desnitrificacdo (resultado negativo).
NMP: A contagem do NMP de bactérias desnitrificantes foi feita com a combinagado
das respostas positivas, utilizando tabela padrao de probabilidade (ALEXANDRE,

1984).
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4.4.8. Estimativa da microbiota metanogenica por NMP

O método NMP de arqueas metanogénicas foi adaptado pelo Laboratério de
Processos Biologicos (LPB) do SHS-EESC-USP, para ser utilizado na avaliacdo da
comunidade anaerdbia estritos em amostras de biorreatores e residuos ambientais
(VAZOLLER, 1995). Para esses testes, foram utilizadas as mesmas amostras coletadas para
os ensaios de atividade metanogenica especifica, ou seja, provenientes dos pontos n® 1 (altura
3m) e n° 2 (altura 4m) do reator de leito expandido. Os procedimentos para o preparo da
amostra e das diluigdes foram idénticos ao apresentado para a quantificagdo dos
microrganismos nitrificantes e desnitrificantes, com o adicional de ter sido mantida condig¢ao
de anaerobiose estrita fuxionando-se nitrogénio 100% ou mistura gasosa de
nitrogénio:didxido de carbono (70:30% v/v). Foram utilizados frascos de antibidtico de 30m/,
com volume final da fase liquida de 10m/ que foram incubados a 30°C por 30 dias. As
diluigdes utilizadas em quintuplicata foram variadas de 10 a 107

e Preparo do meio de cultura: O meio de cultura utilizado foi composto de meio basal

Zinder (composicdo e preparacdo Apéndice A), acrescido de solucdo de vitaminas
(composicdo e preparagdo Apéndice B), bicarbonato sdédio, solugdo redutora
(composicdo e preparacdo Apéndice B) além de fonte de substratos organicos (acetato
de sodio e formiato de sodio 1mol./™"), perfazendo volume de meio de cultura de 9m/.

e Procedimento:

(1) Foram adicionados em cada tubo de ensaio 8,5m/ do maio basal Zinder; 0,1m/ de
solugdo com vitaminas; 0,1m/ de solucao de acetato de sddio; 0,1m/ de solucao de
formiato de sodio de modo que a concentracio dos substratos foi de 10mmol./™;

(i1) Os tubos foram esterilizados em autoclave por 20 minutos, sob pressao de latm e

temperatura de 120°C;
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(ii1))  Foram adicionados 0,Im/ de solugdo de vitaminas; 0,1m/ da solucao redutora de
sulfeto de sodio 0,5%; 0,1m/ de solugao de bicarbonato de sdédio 10%;

(iv)  Previamente a inoculagdo, substituiu-se a atmosfera pelo fluxionamento de mistura
gasosa de nitrogénio e didxido de carbono (70:30 %v/v) sempre com assepsia;

(v) Foram adicionados 1m/ de amostra previamente diluida, sob ambiente de assepsia
em cada frasco de antibidtico contendo o meio de cultura. Esse procedimento foi
realizado para cada diluigdo utilizada;

(vi)  Os tubos foram fechados e incubados a 30°C por 30 dias.

e Resultado: Leituras cromatograficas de metano indicam resultado positivo no teste de

estimativa de arqueias metanogénicas;

e NMP: O célculo do NMP de arqueas metanogénicas foi feito com base na tabela de

indice de NMP para combinagdes de cinco tubos empregados por diluicao apresentada
no APHA (1998). Foram consideradas apenas as leituras de frascos positivos e

negativos para os calculos estimativos de arqueias metanogénicas.

4.5. Terceira Etapa Experimental: Confeccao e Aplicacao de Microsensores

de Oxigénio Dissolvido (OD)

4.5.1. Montagem de laboratério de microsensores

O uso de microsensores compreendeu topico especial nesta pesquisa, pois ainda nado
se dispde no Brasil desse tipo de instrumento. O objetivo principal dessa Etapa Experimental
foi auxiliar a montagem do laboratorio especializado na confeccdo dos sensores
eletromecanicos potenciométricos € amperométricos. At€é o momento, apenas 0 microsensor

amperométrico de oxigénio dissolvido havia sido preparado com sucesso, estando os outros
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(amperométrico de sulfeto e potenciométricos de pH, NH'4, NO,™ e NO3") ainda em fase de
estudo para producgao.

Para a implementagdo desse laboratorio, o Departamento de Hidraulica e
Saneamento enviou por duas vezes (agosto de 2003 e agosto de 2005) o técnico especializado
Antonio Wagner Lamon para o Centro de Engenharia de Biofilmes (Center for Biofilm
Engineering - CBE) na Universidade de Montana, EUA para treinamento de construcao de
microeletrodos.

As atividades de selecdo dos equipamentos necessarios para a confeccdo dos
eletrodos, a montagem da sala para receber tais equipamentos e para servir de nucleo de
estudo de biofilmes com microsensores e a propria confec¢ao dos sensores foram executadas
pelo técnico especializado, Sr. Lamon. E importante destacar que, devido as suas habilidades
em microeletronica, alguns dos equipamentos necessarios, tanto para a confec¢ao quanto para
a aplicacdo dos sensores, foram aprimoradas pelo técnico. O papel do autor dessa tese de
doutoramento foi auxiliar na escolha dos materiais e dos reagentes quimicos, proprios para a
confeccao dos sensores, e aplicar o microsensor de OD no estudo biofilme desenvolvido sobre
reator de bancada, chamado aqui de célula de fluxo.

As Figuras 4.30 e 4.31 apresentam, respectivamente, as fotografias do Laboratorio de
Microsensores antes e depois da chegada dos equipamentos e montagem das bancadas de
estudo. A Figura 4.32 apresenta a montagem experimental do reator tipo célula de fluxo,
necessarias para o estudo do biofilme com microsensor e o sistema para aquisi¢cao dos dados.

O mérito maior deste trabalho recai no aprendizado da confec¢do de microsensores e
na divulgacao do conceito, execucdo e utilizagdo desse recurso na area de pesquisa de reatores
com biofilme. A Tabela 4.15 descrimina os equipamentos instalados no laboratdrio

especializado na confec¢ao e aplicagcdo de microsensores.
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Figura 4.31 - Laboratorio de Analises com Microsensores depois da chegada dos
equipamentos (detalhe para o setor de confec¢ao do microsensor).

Figura 4.32 - Montagem experimental do reator tipo célula de fluxo sobre microscopio
invertido e sistema de aquisi¢ao de dados.
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Tabela 4.15 — Equipamentos implantados no Laboratorio de Microsensores, pertencente ao

Departamento de Hidraulica e Saneamento — EESC - USP.

Quantidade

Material Permanente

1

e e e e e = = N N = = N W) =

Grinder para lapidacdo de microsensores
Aparelho modelador para vidros
Bancada Magnética/Capela
Iluminadores com fibra o6tica para microscopio
Microcomputadores e componentes
Fonte de alimentagdo regulavel digital
Aparelho electrometec/high-resistence
Prendedores magnéticos para microsensores
Micromanipuladores para microsensores
Aparelho picoamperimetro digital com fonte
Microscopio com camera
Microscopio com brago articulado
Compressor de ar
Deionizador
Microscopio invertido
Banho ultra-sonico
Aparelho glass melter
Servo motor para micromanipulador

4.5.2. Confeccao de microsensor de OD

Os microsensores eletromecanicos de OD, construidos no laboratério, foram feitos

com base nos estudos de Revsbech e Jorgensen (1986) e Revsbech (1989). Trata-se da versao

em miniatura do eletrodo comum de laboratério. Para esse trabalho ndo foram construidos

microsensores com catodo de guarda. A adogdo de catodos de guarda tem a intengdo de

reduzir a corrente residual do eletrodo nas condigdes de baixa concentracdo de oxigénio.

Trata-se de sensor amperométrico “Tipo Clark™, o qual é constituido de:

e Eletrodo de referéncia de Ag/AgCl (anodo);

e FEletrodo de trabalho de fio de platina com bulbo de ouro (catodo);

e Membrana de silicone permeavel ao oxigénio;

e Compartimento externo de protecao.
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A Figura 4.33 ilustra os detalhes do microsensor de OD confeccionado no
laboratorio. Os microsensores utilizados nesse trabalho foram produzidos de forma a terem a

ponta sensivel com diametro de 10 a 30 um.

Pinos para
conexdo répida

Referéncia

|

Eletrodo de L /y‘ ‘ }
(anodo) Ag/AgCl : \
|

Eletrodo de {
Trabalho 1
(catodo) |

)

Figura 4.33 — Esquema basico do microsensor eletromecanico amperométrico de OD (Fonte:
Lewandowski e Beyenal, 2003a).

Membrana 10 Ipm
de Silicone

/1
Eletrslito /|
KCIM

Como sdo células amperométricas, os sensores foram polarizados catodicamente para
aproximadamente -0,8 V com picoamperimetro HP 4140B. Quando a corrente limite (-0,8 V)
¢ aplicada entre os eletrodos de trabalho e de referencia, o oxigénio, que esta localizado nas
proximidades da ponta do sensor, difunde através da membrana seletiva e chega a superficie
do catodo (eletrodo de trabalho de ouro), na qual ¢ imediatamente reduzido. Essa reagao
produz uma corrente no circuito que ¢ proporcional a area do eletrodo, que por sua vez ¢
proporcional a concentragao de oxigénio do lado externo da membrana.

Devido a sua construcao se tratar de atividade que envolve extrema precisdo e
habilidade, fica claro que com tempo e pratica podem-se adquirir novas técnicas que sao

incorporadas ao processo de confeccao.
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4.5.3. Calibracao de micro sensores de OD

Para a calibracdo dos microsensores, foram necessarios apenas dois pontos de
referéncia, uma vez que a curva de calibracdo ¢ linear de zero até a concentragao de saturagao
na agua. Assim os microeletrodos foram introduzidos alternadamente em ambientes com agua
saturada de ar e saturada com nitrogénio. A corrente medida na agua saturada com ar deve
estar entre 100 a 700pA, enquanto que para agua saturada com nitrogénio a corrente deve
estar entre 10 a 150A. Para temperatura de 25°C e pressdo atmosférica de latm, essas
correntes reproduzem concentracdes de OD entre 0,0 ¢ 7,8 mg./"' na 4gua. A Figura 4.34
apresenta a curva tipica do procedimento de calibracdo dos microsensores de OD,

borbulhando-se ar e nitrogénio alternadamente na agua onde o eletrodo esta imerso.

1000 =
Retomada icio iniecs
Fiminjecao injecéo de ar Inlchoen;u\ljggao Fim injegdo
800 < dear . v ‘ , de N3
— b ! ! 1
<L A : .f’ !
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600 ¢ de ar
Q
e
©
= 400 =
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(@]
200
0
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Tempo (s)

Figura 4.34 — Aspecto do procedimento de calibracdo de microsensor amperométrico de OD
com ar € nitrogénio.

4.5.4. Formacao de biofilme e aplicacio de microsensor de OD

Para a aplicagdo dos sensores de OD produzidos no laboratdrio, foram cultivados

filmes biologicos gerados superficies de suportes inertes, fixados sobre reator de bancada tipo

“célula de fluxo”. Assim, foram testadas pequenas amostras de poliestireno de baixa
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densidade (PEBD), disco pléstico comercial, carvao mineral, carvao vegetal e rocha basaltica.
Na Figura 5.35 pode ser visualizado o esquema do reator tipo “célula de fluxo” utilizado neste

trabalho.

1]
i
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Figura 4.35 — Reator tipo “célula de fluxo” utilizado para o cultivo de biofilme e estudo com
microsensores (medidas em mm).

Para acelerar a formacao do biofilme, durante a primeira semana de operagdo do
reator recirculou-se apenas lodo que apresentava atividade nitrificante/desnitrificante. Apds
essa semana, o sistema foi alimentado, por 30 dias, com efluente rico em sulfato e nitrogénio
amoniacal (700mgSO,42.7"; 350mgNH;./"; 1200mgAcetato./”; 1000mgHCO;™.I") por bomba
dosadora peristaltica (marca MILAN)e aerado continuamente. O reator foi operado a 25 °C.

Apds esse periodo, procedeu-se avaliagdo do biofilme formado com microsensor de
OD. Durante o procedimento de tomadas de medidas, o reator foi alimentado continuamente
com substrato sintético (100 mgNH,"./"" ¢ 1000 mgHCO;".I"" e micronutrientes) & temperatura
de 25°C a velocidade superficial de aplicagdo de 5,8x107 cm.s™.

Os eletrodos anteriormente calibrados foram instalados em micromanipulador com
comando computacional que, ap6s programagdo de procedimento para tomada de medidas em
software proprio, procedeu-se a analise do perfil de OD ao longo da espessura do filme

bioldgico (programacao para descer 10um a cada 5 segundos). A escolha do melhor ponto



4. Material e Métodos 135

para introducao do microsensor foi feita visualmente e para evitar interferéncias nas medidas,
evitou-se a aproximagao apos o inicio da tomada de pontos.

Nas Figuras 4.36 e 4.37 v€em-se, respectivamente, a montagem experimental do
reator, sobre o qual foi instalado o microsensor de OD em micromanipulador, necessario para
avaliacdo do biofilme com microsensor e os suportes inertes fixados no reator tipo célula de

fluxo e o sensor de OD preparado para perfazer a amostragem.

Figura 4.36 - Montagem experimental com reator tipo célula de fluxo para crescimento de
biofilme e aplicagdo de microsensor

Figura 4.37 — Reator tipo célula de fluxo preparado para analise com microsensor de OD em
biofilme aderido sobre varios materiais suporte (poliestireno de baixa densidade (PEBD)
disco plastico comercial, espuma de poliuretana, carvao mineral, carvao vegetal e rocha
basaltica).
Para a analise dos pontos experimentais de concentracdo de OD, obtidos ao longo
dos filmes biologicos formados sobre as superficies dos suportes, e para aplicacdo de

modelagem matematica necessaria para estimar os parametros de transferéncia de massa e

intrinsecos do metabolismo biolégico, foi utilizado o software Oringin® versio 6.1.
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1. Apresentacao

Neste capitulo tem-se a intencdo de apresentar e discutir os resultados obtidos
durante a realizacdo dos procedimentos contemplados nas trés etapas experimentais
principais: 1) Operacao do Reator de Leito Expandido; ii) Estudo da fun¢cao Microbiana e iii)
Confeccao e Aplicagdo de Microsensores de Oxigénio Dissolvido.

Para a primeira etapa, serdo apresentados e discutidos os resultados obtidos para as
amostragens temporal e espacial, aplicadas ao reator durante as quatro fases operacionais.
Serdao discutidos os aspectos relativos as eficiéncias de remogoes, estabilidade operacional,
distribuicdo das fases reacionais ao longo do reator e segregacao de bioparticulas por
diferenca de granulometria, além dos resultados para retencao celular verificados no reator.

Para a segunda etapa, inicialmente serao apresentados e discutidos os resultados para
a avaliacdo dos métodos respirométricos para os testes de atividade nitrificante. Logo apos,
serdo discutidos os resultados dos testes das atividades microbiologicas nitrificante,
desnitrificante € metanogénica, juntamente com a estimativa celular para esses grupos, para o
material bioldgico coletado no reator de leito expandido.

A terceira etapa tratard dos resultados obtidos para a confeccdo e aplicagdo de

microsensores de Oxigénio Dissolvido (OD) sobre biofilme cultivado em reator de bancada e
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a tentativa de obtencdo de dados cinéticos e de transferéncia de oxigénio para dentro dos
filmes bioldgicos.

Para a analise dos resultados e geracdo das tabelas e figuras apresentadas nesse
capitulo, foram utilizados os softwares Microsoft® Office Excel 2003 da Microsoft

Corporation e o Oringin® 6.1 da OringinLab Corporation.

5.2. Primeira Etapa Experimental: Operacao do Reator de Leito Expandido

5.2.1. Inoculagio e partida

Apo6s serem finalizadas as obras de manutencdo e adaptagdo do reator de leito
expandido, realizadas ao final de 2004 e inicio de 2005 (vide Figura 4.15), o reator foi re-
inoculado com 12m’ de lodo aerdbio ativado, proveniente da Estacdo de Tratamento de
Esgoto da cidade Rio Claro/SP, ETE — Flores, no dia 8/03/2005 (dia operacional zero).

Durante a primeira semana de operagdo, somente estiveram em funcionamento as
bombas de recirculagdo anaerdbia (B2) e aerobia (B3). A partir dessa semana, foram aplicadas
cargas progressivas de esgoto através do acionamento da bomba de alimentacdo (B1), de
forma que, ao final do primeiro més, o reator foi operado com vazao de alimentagdo de
aproximadamente 15m>.h™. Durante esses periodos de inoculacdo e partida, o oxigénio puro

foi fornecido a zona aerada do reator através da recirculagao aerdbia, na vazao de 2,5Nm3 bl

5.2.2. Operacao do reator de leito expandido

Apo6s o periodo de inoculagdo e partida, o reator foi operado de forma a alcangar, ao

final da primeira etapa operacional, remog¢des conjuntas de material organico, nitrogenado e
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fosforo. Com esse intuito, quatro fases operacionais principais foram aplicadas durante os 576
dias de operagdao do reator. Essas fases foram delimitadas principalmente por modificagdes
estruturais no sistema.

A Tabela 5.1 apresenta a distribuicdo dessas fases, com suas respectivas datas de
inicio e fim e total de dias operados, além de descrever as caracteristicas principais da
operacdo. Para interpretacdo dessa tabela, bem como das discussdes que se fardo nesse
capitulo, recomenda-se, como referéncia, as Figuras 4.15 e 4.21, apresentadas em Material e

Métodos.

Tabela 5.1 — Distribui¢do das Fases Operacionais do reator de leito expandido para realizacao
da Primeira Etapa Experimental.

Datas Dias de
Fase Caracteristicas Principais
Inicio/Fim Operacao (d)

I 08/03/05 a 03/08/05 148 -Recirculagdo Aerdbia em PVC e Despressurizada;
-Injetor de oxigénio com placa porosa.

11 03/09/05 a 03/12/05 91 -Recirculacdo Aerdbia em Aco e Pressurizada;
-Injetor de oxigénio com placa porosa.

111 03/12/05 a 07/02/06 66 -Recirculacdo Aerdbia em Aco e Pressurizada;
-Injetor de oxigénio apds placa de orificio.

v 07/04/06 a 31/08/06 146 -Recirculacdo Aerdbia em Aco e Pressurizada;
-Injetor de oxigénio apds placa de orificio;
-Sistema Limpeza Recircula¢do Aerobia.

TOTAL 451

Foi estabelecido no inicio da operagdo do reator que seria necessario favorecer, antes
de tudo, o processo de nitrificacdo do nitrogénio amoniacal proveniente do esgoto afluente e o
formado durante a amonificagdo do nitrogénio organico. A etapa nitrificante ¢ tida como a
limitante no processo de remocao biolégica do nitrogénio (NOWAK; SVARDAL, 1993;
GORSKA et al., 1995; VERSTRAETE; PHILIPS, 1998; METCALF e EDDY, 1991; FDZ-

POLANCO et al., 2000).
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Dessa forma, as bombas de recirculagio B2 ¢ B3, assim como a bomba de
alimentagdo B1, foram manipuladas para propiciarem tempos de detengdes hidraulicas (TDH)
suficientes para promover a nitrificagao.

Na revisdo apresentada por Mendonga (2004), para reatores de leito fluidificado
aerébio aplicado para o tratamento de aguas residuarias, o TDH pode variar de 1 a 7horas, o
que coincide com o verificado em Metcalf e Eddy (1991), para os sistemas de lodos ativados
projetados com etapa separada, para nitrificacdo, nos quais os TDH variam de 3 a 6 horas.

Entretanto, a determinacdo do TDH ndo ¢ bem clara para o caso de reatores
preenchidos com suporte para desenvolvimento de biofilme. Alguns autores utilizam o
conceito adaptado de reatores com microrganismos suspensos, no qual ¢ utilizado o volume
total do reator para a determinagao do tempo de detencao (CHUI ef al. 1996; PEREIRA et al.,
2000, MENDONCA, 2004; WANG et al., 2007). Quando a porosidade média do leito ¢
conhecida, o calculo do TDH pode estar descontado do volume ocupado pelas particulas,
como o caso de filtros biologicos (METCALF; EDDY, 1991).

Para o caso de reatores de leito fluidificado, ¢ comum a determinagdo do TDH
baseado no volume real da zona reacional (CAMPOS, 1989; SEN; DENTEL, 1998), porém
existe caso no qual volume util reacional ¢ calculado com base na altura verificada para o
leito (FDZ-POLANCO; REAL; GARCIA, 1994; PATEL; NAKHLA, 2006), principalmente
quando existe dificuldade de mensurar a porosidade do leito durante a operagcdo do reator.
Para esses casos, com reatores projetados para remocao bioldgica de nitrogénio amoniacal,
foram aplicados TDH desde 0,55 a 24 horas (CAMPOS, 1989; FDZ-POLANCO; REAL;
GARCIA, 1994; WANG, et al., 2007).

Foram monitoradas as freqiiéncias com que as bombas Bl, B2 e B3 estiveram

ligadas nos momentos em que foram solicitadas. A Figura 5.1 apresenta esse controle e a
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Tabela 5.2 lista os valores calculados com base na freqiiéncia com que o status “LIGADA”

foi registrado pelo software supervisorio, utilizando-se todos os dados acumulados.

Fase | Fase || Fase |l Fase IV
08/03/05 & 03/08/05  03/09/05 & 03/12/05  04/12/05 & 07/02/06  07/04/06 & 31/08/06
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Figura 5.1 — Numero de horas com que as bombas B1, B2 e B3 estiveram em funcionamento
durante as quatro fases operacionais.

Tabela 5.2 — Tempo de funcionamento das bombas B1, B2 ¢ B3 e freqiiéncia LIGADA,
registrada para todos os dados registrados pelo software supervisério SCADAT&S.

Fase =~ Bomba LIGADA (h) DESLIGADA (h) TOTAL (h) LIGADA (%)

1 2749 568 3317 83%

I 2 369 2948 3317 11%
3 3147 169 3317 95%

1 1791 239 2029 88%

I 2 2 2027 2029 0%
3 1873 156 2029 92%

1 1481 290 1771 84%

11 2 1 1770 1771 0%
3 1670 101 1771 94%

1 3061 158 3219 95%

v 2 917 2302 3219 28%
3 2945 274 3219 91%

Verifica-se nas Figura 5.1 e Tabela 5.2 que houve momentos em que a bomba de
alimentacdo Bl esteve desligada durante a operacao do sistema, deixando o reator sem
alimentacdo. Para o caso de reatores acrobios, se faz necessaria a alimentacao constante do

reator biologico, de modo a evitar a degradagao do agregado microbiano.
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Como o sistema foi sempre controlado e supervisionado pelo software SCADAT&S,
quando ocorria falta de esgoto no tanque pulmao, proveniente do fosso da elevatodria, a Bl era
imediatamente desligada, sendo reativada automaticamente somente quando a altura
registrada no tanque indicava 60% de sua capacidade maxima de armazenamento. Isso
acarretava em grandes variagdes entre as vazodes ajustada no software e as aferidas pelo
medidor de vazao, durante o dia de operacao.

A andlise das variagdes no funcionamento € especialmente importante para o caso do
funcionamento da Bl1, principalmente para os dias em que foram feitas as amostragens
temporais. Essa informagao pode ser util para inferir sobre a representabilidade dos valores
das variaveis fisico-quimicas verificadas para o mesmo dia.

Na Figura 5.2(a) estdo ilustrados os valores da vazao média e as porcentagens de
periodos que a bomba permaneceu “LIGADA” para cada dia de amostragem temporal.
Também podem ser verificados os breves periodos em que a bomba B2 esteve ligada durante
a operagdo do reator, de forma a melhorar a mistura do leito de bioparticulas na regido
anaerobia e evitar a manutencao de zonas mortas nessa regiao.

A Figura 5.2(b) apresenta o resultado dos calculos dos TDHAn € TDHag, feitos a
partir das vazdes médias para os dias de analise. Na Tabela 5.3 podem ser confirmados os
dados apresentados na Figura 5.2(a), na qual estdo indicadas as médias das vazdes de efluente
tratado para o dia de amostragem e para as fases operacionais, além das percentagens de
tempo com que a Bl esteve ligada. As variagdes nos valores de vazao de efluente tratado
foram associadas ao funcionamento da bomba de alimentagdo (B1). Na Tabela 5.4 estdo
listados os resultados dos tempos de deten¢des hidraulicos (TDHag, TDHAn € TDHyry)
apresentados na Figura 5.2(b) com as médias para a fase, as quais utilizaram todos os valores

de “vazao tratada” registrados pelo software supervisorio.
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O reator foi operado com TDHag médios sempre menores que 2,31 horas, entretanto,
durante a Fase Operacional II esse valor médio chegou a niveis de 1,92 hora. A principio
esses valores podem parecer extremamente baixos, entretanto, ha que se considerar que seu
calculo levou em consideracdo apenas o volume no qual foi verificado o leito de particulas
(ver Figura 5.2(b) e Tabela 5.4).

Porém, para os casos de reatores, descritos na literatura com ambientes oxi-redutivos
estratificados através de sua zona reacional, nos quais também foi verificado o fracionamento
do TDH total para as zonas anaerdbia e aerdbia, sdo relatados valores pequenos para os
tempos de detencdes de hidraulicos nas zonas aerobias, como 1,5; 0,82 e até mesmo o caso de
0,55 hora (PATEL; NAKHLA, 2006; HA; ONG, 2007; WANG et al., 2007).

Para o caso dos tempos de detencdes hidraulicas nas regides anaerdbias, os valores
médios aplicados ao reator de leito expandido foram superiores a 5,39 horas (Fase II). Esse
valor ¢ plenamente respaldado na literatura consultada, nas quais verificam-se valores que
variam de 0,60 a 18 horas (FDZ-POLANCO; REAL; GARCIA, 1994; PEREIRA et al., 2000;
MENDONCA, 2004; HA; ONG, 2007).

Durante as quatro fases operacionais, a leitura das concentra¢des de oxigénio, no
topo do reator, foi feita pelo processo de luminescéncia com sonda especifica, e a vazdo do
gés fornecido ao reator aferida por rotametro. Entretanto, o registro desses dados era feito
manualmente, uma vez que o sistema supervisorio ndo foi adaptado para registrar esses
valores.

Para a Fase I, com inje¢@o de oxigénio na linha de recirculacdo aerada feita por placa
porosa, foram observados valores de concentragdo de oxigénio de 0,69+1,10mg0,./"" e vazio
de gas de 4,60+0,87Nm’.h” com base nos 102 valores registrados para essas medidas.

Observa-se no desvio padrdo a grande variacdo na leitura concentracdo de oxigénio ao longo
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do dia. Essas variagdes estdo associadas a carga organica aplicada ao reator, a qual também
apresenta grandes variagdes ao longo do dia.

Para a Fase I, a injecao de oxigénio ainda era feito por placa porosa na linha de
recirculacao. Entretanto, com a troca do rotor e estator da B3, e da tubulacdo de PVC
substituida por ago, foi possivel reduzir pela metade o volume de oxigénio fornecido ao
reator, pois a linha de recirculacdo foi operada de forma pressurizada (aproximadamente
4,0atm). Essa medida possibilitou a dissolu¢ao de maiores quantidade de oxigénio na linha de
recirculagdo aerada, o que foi verificado nas concentra¢des médias de 1,07+0,95mgO,./" para
vazao de gas de 2,10i0,65Nm3 .h'l, calculados com base nos 67 valores registrados.
Entretanto, o fato de trabalhar com a linha de recirculagdo aerada pressurizado, acarretou na
tarefa constante de abrir a valvula do ponto de introdugdo da linha recirculada (P1), no
minimo duas vezes ao dia, para desobstru¢do devido a grande quantidade de soélidos
acumulados nessa regiao.

Apos esse periodo, foi verificado que o ponto de introdugdo do oxigénio na linha
recirculada causava a formacdo de bolsa de ar junto a B3, o que acarretava problemas de
transferéncia do gas para a frag@o liquida recirculada. Assim, optou-se por substituir o difusor
de oxigénio, agora na forma de placa de orificio, e o local de introdu¢do do gas na linha. A
partir dessa modificacgdo, correspondendo a Fase III, foram verificados os maiores valores de
concentracdo de oxigénio dissolvido no topo do reator. As médias calculadas foram
1,4511,95mg02.l'1 e vazdo de gas de 1,55i0,76Nm3.h'1 com base nos 35 valores registrados.
A partir dessas mudancas foram verificada desprendimento de grandes quantidades de solidos
arrastados com o efluente.

Para a Fase IV, devido ao fato do aluno estar realizando o estdgio sanduiche na

Espanha, ndo foram coletados os valores de concentragdo de oxigénio no topo do reator e
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muito menos a vazao do gas registrados pelo rotametro, entretanto o padrdo de injecao foi o
mesmo do aplicado para a Fase III.

Para todas as fases, sempre existiu a dificuldade em aumentar a concentragdo de
oxigénio na regido aerada do reator. Provavelmente esse problema esteve associado com o
modo de injecdo do gas na linha de recirculacao e a distribuicdo dessa corrente aerada dentro
da massa porosa de bioparticulas contidas no reator. Sempre foi verificado acumulo de grande
quantidade de solidos na corrente de recirculacdo aerada, principalmente junto ao ponto de
injecdo do oxigénio. Esse fato prejudicava bastante a mistura do gas na corrente liquida e a

manutencao de ambiente acrébio dentro do reator.
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Figura 5.2 — Histograma (a) de vazao média do esgoto tratado pelo reator de leito expandido e freqiiéncia com que a B1 esteve LIGADA e (b)

dos tempos de detengdes hidraulicas para a regido aerdbia (TDHae) e anaerobia (TDHan). Legenda: [(m): Vazdes médias; (A ): Percentagem de tempo
LIGADA durante o dia de amostragem temporal].
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Tabela 5.3 — Vazao média, desvio padrao (DP), nimero de pontos analisados (N) e valores
maximos (max) e minimos (min) registrados para o dia de amostragem temporal e para todas
as fases operacionais e freqiiéncia da bomba B1 ligada para o dia de coleta.

Vazdao Média = DP (N -
Fase Data Dia Operagﬁo* [min;max]** ® Bl LI(EADA
(mh) (%)
19/4/2005 42 13,0 £2,8 (251) [2,7;15,5] 93
27/4/2005 50 10,9 + 3,7 (186) [2,0:25,2] 62
3/5/2005 56 13,6 £ 1,0 (172) [3.8;14,8] 86
11/5/2005 64 13,8 £2,6 (230) [1,6;17,2] 81
31/5/2005 84 16,2 £ 1,2 (269) [6,9;20,6] 99
I 7/6/2005 91 14,8 £0,9 (180) [6,9;20,6] 99
14/6/2005 98 7,8+ 1,9 (182)[1,9;10,7] 71
21/6/2005 105 10,5 £0,7 (265) [5,9;11,7] 100
28/6/2005 112 4,5+ 1,2 (204) [1,4;8,5] 78
5/7/2005 119 9,2+ 1,3(208) [1,1;17,2] 78
12/7/2005 126 6,0 + 1,3 (265) [2,2;18,6] 100
19/7/2005 133 6,5+ 1,3 (261)[1,3;8,6] 98
Média da Fase I+ DP (N) [min;max]™"" 10,5 4,1 (2673) [1,1;20,6] -
14/9/2005 190 10,4 £ 1,6 (245) [0,9;12,3] 95
27/9/2005 203 7,1+ 0,7 (257) [2,1;9,3] 100
4/10/2005 210 7,0 £ 0,5 (257) [5,68.,2] 100
I 12/10/2005 218 9,3+ 1,0 (283)[7,3;11,4] 100
25/10/2005 231 8,1+ 1,0 (276) [5,3;10,0] 100
8/11/2005 245 13,5+ 0,4 (283) [12,7;15,1] 100
15/11/2005 252 12,9 + 1,4 (282) [12,2;13,5] 100
22/11/2005 259 11,5+ 1,4 (215)[1,3;12,3] 75
Média da Fase II + DP (N) [min; max]" 10,0 + 2.6 (2098) [0,9;15,1] -
20/12/2005 287 8,1 £0,6 (264) [6,9;9,4] 100
- 9/1/2006 307 7,4 0,3 (258) [5,5;7,9] 100
17/1/2006 315 7,4+ 0,2 (257) [7,1;8,5] 100
24/1/2006 322 7,8 £ 0,2 (259) [7,1;8,5] 100
Média da Fase III = DP (N) [min; max]" 7,7+0,5 (1038) [5,5;9,4] -
12/5/2006 430 9,0 + 0,2 (284) [8,4:9.8] 100
1/6/2006 450 6,3 + 0,4 (255) [1,8;6,8] 100
8/6/2006 457 7,9 £ 0,8 (257) [5,7;9,0] 100
22/6/2006 471 11,6 £0,5 (257) [10,5;12,6] 97
29/6/2006 478 13,0 + 1,9 (147) [1,2:14,0] 55
v 6/7/2006 485 12,8 £ 0,6 (257) [5,0;13,4] 100
20/7/2006 499 13,6 £ 0,3 (256) [12,9;14,8] 100
10/8/2006 520 6,6 = 0,8 (189) [3,0;7.,9] 100
17/8/2006 527 8,6 £ 0,7 (235) [6,2;10,3] 100
24/8/2006 534 9,1+0,7 (235) [6,1;10,6] 100
31/8/2006 541 8,8£0,9 (256) [2,7;9,9] 100

Média da Fase IV + DP (N) [min; max]"~ 9,8 +2.7 (2344) [1,2;14,8] -
*Calculado com base na partida do reator no dia 8/03/2005;
“Calculado com base em todos os dados validos para o dia da amostragem temporal e registrados pelo
software supervisorio SCADAT&S,;
“*Calculado com base no status da bomba “LIGADA” registrados pelo software supervisério SCADAT&S;
" Calculado com base em todos os dados registrados para o periodo compreendido pela fase operacional.
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Tabela 5.4 — Tempos de Detengdes Hidraulicas médios para as regides aerdbia (TDHae),
anaerobia (TDHan) e util total (TDHyry) calculados para o dia de amostragem temporal e
para todas as fases operacionais.

Fase  Data op;?:;ao* TDHae (h)"* TDHan (h)" TDHyy (h)
19/4/05 42 1,36 3,82 5,19
27/4/05 50 1,63 4,55 6,18
3/5/05 56 1,30 3,64 4,94
11/5/05 64 1,28 3,58 4,87
31/5/05 84 1,09 3,05 4,14

| 7/6/05 91 1,19 3,34 4,54
14/6/05 98 2,26 6,32 8,57
21/6/05 105 1,68 4,72 6,40
28/6/05 112 3,90 10,91 14,81
5/7/05 119 1,92 5,38 7,30
12/7/05 126 2,93 8,20 11,13
19/7/05 133 2,71 7,58 10,29

Média da Fase I+ DP (N) 2,08+ 1,20 (2673)  5,82+3,36 (2673) 7,89 + 4,56 (2673)
[min;max]”" [0,86:16,06] [2,40;44,98] [3,26:61,04]
14/9/05 190 1,71 4,78 6,49
27/9/05 203 2,49 6,98 9,47
4/10/05 210 2,53 7,10 9,63
I 12/10/05 218 1,91 5,35 7,26
25/10/05 231 2,17 6,09 8,26
8/11/05 245 1,31 3,68 4,99
15/11/05 252 1,37 3,83 5,20
22/11/05 259 1,53 4,29 5,83
Média da Fase IT + DP (N) 1,92 40,79 (2098) 5,39 +2,23(2098) 7,31 + 3,02 (2098)
[min;max]” [1,17;19.63] [3,28:54,98] [4,45;74.61]
20/12/05 287 2,17 6,08 8,25
- 9/1/06 307 2,37 6,65 9,02
17/1/06 315 2,39 6,69 9,08
24/1/06 322 2,28 6,38 8,66
Média da Fase III + DP (N) 2,31+£0,13 (1038) 6,46 +0,37(1038) 8,77 = 0,50 (1038)
[min;max]” [1,88:3,21] [5,26;9,00] [7,14;12.21]
12/5/06 430 1,97 5,52 7,50
1/6/06 450 2,81 7,87 10,68
8/6/06 457 2,25 6,29 8,54
22/6/06 471 1,53 4,27 5,80
29/6/06 478 1,36 3,82 5,18
v 6/7/06 485 1,38 3,87 5,26
20/7/06 499 1,30 3,63 4,93
10/8/06 520 2,68 7,51 10,20
17/8/06 527 2,05 5,75 7,80
24/8/06 534 1,94 5,43 7,37
31/8/06 541 2,01 5,62 7,62
Média da Fase IV = DP (N) 1,96 + 0,65 (2344) 5,49+ 1,82 (2344) 7,45+ 2,47 (2344)
[min;max]™" [1,19;14,63] [3,34;41,23] [4,54;55,96]

*Calculado com base na partida do reator no dia 8/03/2005;

**Calculado com base na vazdo média do dia e volumes tteis Aerobio (17,7m’) e Anaerdbio (49,5m’);

***Calculado com base nos dados registrados pelo software supervisorio SCADAT&S para todos os dias da
amostragem temporal.
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5.2.3. Amostragem temporal: Eficiéncias de remocoes e producao de alcalinidade

Para avaliar o efeito das modificagdes estruturais (Figura 4.15 em Material e
M¢étodos) e das estratégias de operagao do reator (Figura 4.21 e Tabela 4.5 em Material e
M¢étodos) nas eficiéncias de remocao de matéria organica, nitrogénio e fosforo, além da
retencdo de solidos dentro do reator, foi aplicada Amostragem Temporal ao longo do periodo
compreendido pelas quatro fases operacionais.

Serdo apresentados resultados referentes as caracterizagdes desses compostos nas
amostras de afluente e efluente, de forma a calcular os carregamentos volumétricos de
material organico (nas formas de DQO e DBO para amostras bruta e filtrada em papel com
diametro de poro médio de 1,2um), de material nitrogenado para amostras brutas (para NTK e
N.Amon.) e de fosfato total para amostras brutas (PO4™), ao qual o reator de leito expandido
esteve submetido durante sua operagdo. Serdo apresentados os resultados de eficiéncia de
remogoes (€) para esses materiais para cada dia de amostragem temporal e as médias globais
para as fases operacionais.

Também serdo analisados o comportamento do reator quanto a producao de material
tamponante pelos processos biologicos, nas formas de Alcalinidade Total (AT) e suas fragcdes
relativas aos Acidos Volateis Totais (AVT) e & Bicarbonato (AB). A estabilidade do processo
anaerobio serd avaliada pela capacidade de fornecimento desses materiais ao meio e na
capacidade de manter o pH reacional proximo ao neutro. A nitrificacdo também foi verificada,
indiretamente, pelo déficit nas concentracdes de AB nas amostras de efluente, comparadas
com os valores encontrados para o afluente.

Ao final sera apresentada a caracterizacdo dos sdlidos suspensos volateis e totais

(SSV e SST) e dos solidos fixos volateis e totais (SVT e ST) das amostras de afluente e de
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efluente para todo o periodo de amostragem. Os resultados das concentracdes de sulfato e
sulfeto nas amostras do afluente e efluente seguem junto com a apresentagao dos solidos.
Devido ao fato do autor dessa tese ter utilizado as dependéncias da Universidade de
Valladolid, na Espanha, para realizacdo de parte da Segunda Etapa Experimental, durante
estagio sanduiche, durante esse periodo somente foram aferidas as concentracdes de matéria
organica na forma de DQO (bruta e filtrada), alcalinidade (total, a bicarbonato e a acido
volateis totais) e fosfato total nas correntes efluente e afluente. Essas varidveis foram
escolhidas como chave para a avaliagdo da remocao de material organico e conversao do
N.Amon., devido ao processo de nitrificacao. Nesse periodo contou-se com a ajuda do aluno

de iniciacao cientifica, José Luciano Vergosa Marques, para realizacao das analises.

5.2.3.1. Remocoes de DQO e DBO

A Figura 5.3(a) apresenta o histograma para as concentragcdes de DQO bruta para as
amostras de afluente e efluente e o resultado dos calculos de carregamento organico
volumétrico para essa varidvel (COV3p), enquanto que na Figura 5.3(b) e (c¢) podem ser
verificados, respectivamente, a mesma andlise para as amostras filtradas em papel com
diametro médio de poro de 1,2um, e a caracterizacdo das concentracdes da DBO, verificadas
para amostras do afluente e do efluente nas formas bruta (DBOg) e filtrada (DBO¥).

Nas Tabelas 5.5, 5.6 ¢ 5.7 listam-se, além dos valores apresentados nas figuras, as
médias, desvios padrao (DP) e ntimero de dados analisados (N) para as quatro fases
operacionais, bem como os dados referentes as eficiéncias de conversdao do material organico

para o dia de amostragem temporal.
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Tabela 5.5 — Valores de DQO bruta para amostras de afluente e de efluente, carregamentos
organicos volumétricos para amostras brutas (COV3) e eficiéncias de remog¢ao de DQO bruta
(ep) para os dias de amostragem e médias para todas as fases operacionais, com seus
respectivos desvios padrdao (DP) e nimero de dados analisados (N).

Dia DQO Bruta (mg0,.I") COVy .
Fase  Data Operagio’ AF EF (kg.m™.dia™) &5 (%)
19/4/05 42 478 56 2,21 88
27/4/05 50 496 91 1,93 82
3/5/05 56 428 147 2,08 66
31/5/05 84 522 172 3,03 67
7/6/05 91 528 188 2,79 64
I 14/6/05 98 522 259 1,46 50
21/6/05 105 612 322 2,29 47
28/6/05 112 469 101 0,76 78
5/7/05 119 412 104 1,35 75
12/7/05 126 347 150 0,75 57
19/7/05 133 362 103 0,84 72
Média da Fase I + DP (N) 471478 (11) 154479 (11)  1,77+0,76 (11) 68+ 13 (11)
14/9/05 190 485 100 1,79 79
27/9/05 203 - - 1,13 -
4/10/05 210 536 164 1,34 69
g 1271005 218 - - 1,47 -
25/10/05 231 386 132 1,12 66
8/11/05 245 397 - 1,91 -
15/11/05 252 301 - 1,39 -
22/11/05 259 528 159 2,18 70
Média da Fase II + DP (N) 439 + 93 (4) 138 + 29 (4) 1,54+ 0,38 (8) 7146 (4)
20/12/05 287 329 98 0,96 70
- 9/1/06 307 266 83 0,71 69
17/1/06 315 312 110 1,18 75
24/1/06 322 341 140 0,94 59
Média da Fase I11 + DP (N) 346 + 75 (4) 108 + 24 (4) 0,95+ 0,19 (4) 68 + 7 (4)
12/5/06 430 421 344 1,35 18
1/6/06 450 - - 0,71 -
8/6/06 457 - - 1,25 -
22/6/06 471 340 145 1,41 57
29/6/06 478 314 220 1,45 30
v 6/7/06 485 - - 2,04 -
20/7/06 499 - - 2,17 -
10/8/06 520 635 314 1,49 51
17/8/06 527 548 248 1,69 55
24/8/06 534 599 276 1,95 54
31/8/06 541 575 245 1,81 57
Média da Fase IV + DP (N) 490+ 130 (7)  256+65(7)  1,57+042(11) 46+ 16 (7)

"Calculado com base na partida do reator no dia 8/03/2005;
*Calculado com base na concentragdo de DQO bruta afluente e do TDHyry; .
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Tabela 5.6 — Valores de DQO filtrada para amostras de afluente e de efluente, carregamentos
organicos volumétricos para amostras filtradas (COVy) e eficiéncias de remocao de DQO
filtrada (ef) para os dias de amostragem e médias para todas as fases operacionais, com seus
respectivos desvios padrao (DP) e nimero de dados analisados (N).

Dia DQO Filtrada (mgO,./™") COVy .
Fase Data Operagio’ AF EF (kg.m™.dia™) er (%0)
19/4/05 42 206 35 0,95 83
27/4/05 50 252 40 0,98 84
3/5/05 56 239 58 1,16 76
31/5/05 84 234 82 1,36 65
7/6/05 91 214 59 1,13 72
I 14/6/05 98 262 57 0,73 78
21/6/05 105 292 67 1,09 77
28/6/05 112 224 40 0,36 82
5/7/05 119 200 63 0,66 69
12/7/05 126 179 35 0,39 80
19/7/05 133 141 18 0,33 87
Média da Fase I = DP (N) 222+41(11)  50+18(11) 0,83+034(11) 78+7(11)
14/9/05 190 251 40 0,93 84
27/9/05 203 - - 0,54 -
4/10/05 210 192 46 0,48 76
I 12/10/05 218 - - 0,70 -
25/10/05 231 180 44 0,52 76
8/11/05 245 179 68 0,86 62
15/11/05 252 139 76 0,64 45
22/11/05 259 278 82 1,15 71
Média da Fase II + DP (N) 203451 (6) 59+18(6)  0,73+023(8) 69+ 14(6)
20/12/05 287 185 55 0,54 70
- 9/1/06 307 128 26 0,34 80
17/1/06 315 153 32 0,56 85
24/1/06 322 147 33 0,41 78
Média da Fase III + DP (N) 168+38(4) 37+13(4)  046+011(4)  78+6(4)
12/5/06 430 187 175 0,60 6
1/6/06 450 167 122 0,38 27
8/6/06 457 - - 0,60 -
22/6/06 471 116 72 0,48 38
29/6/06 478 157 88 0,73 44
v 6/7/06 485 - - 0,97 -
20/7/06 499 - - 1,03 -
10/8/06 520 325 148 0,76 54
17/8/06 527 279 143 0,86 49
24/8/06 534 275 168 0,90 39
31/8/06 541 314 149 0,99 53
Média da Fase IV = DP (N) 228+79(8) 133+37(8) 0,75+022(11) 39+16(8)

"Calculado com base na partida do reator no dia 8/03/2005;
*Calculado com base na concentragdo de DQO filtrada afluente e do TDHyyy.
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Tabela 5.7 — Valores de DBO bruta e filtrada para amostras de afluente e de efluente e medias para todas as fases operacionais com seus

respectivos desvios padrdo (DP) e nimero de dados analisados (N).

DBO Bruta (mg0,./")

DBO Filtrada (mg0O,./™")

Fase Data Dia Operagio” AF EF €p(%) AF EF er(%)
19/4/05 42 280 48 83 - - -
27/4/05 50 336 78 77 - - -
3/5/05 56 231 51 78 107 - -
31/5/05 84 350 69 80 121 42 65
7/6/05 91 349 131 62 186 25 87
I 14/6/05 98 335 197 41 203 29 86
21/6/05 105 354 201 43 219 37 83
28/6/05 112 375 88 77 186 18 90
5/7/05 119 361 83 77 109 27 75
12/7/05 126 231 100 57 115 22 81
19/7/05 133 271 80 70 80 10 88
Média da Fase I + DP (N) 316 £53 (11) 102+£53(11) 68+ 15(11) 147 £ 51 (9) 26 + 10 (8) 82 +(8)
14/9/05 190 259 77 70 173 32 82
27/9/05 203 - - - - - -
4/10/05 210 334 84 75 112 29 74
I 12/10/05 218 - - - - - -
25/10/05 231 - - - - - -
8/11/05 245 181 103 43 79 31 61
15/11/05 252 153 - - 82 22 73
22/11/05 259 457 41 91 222 20 91
Média da Fase 11 = DP (N) 277+£123(5) 76+26(4) 70 +£20 (4) 134 + 62 (5) 27 +5(5) 77 £13 (5)
20/12/05 287 - - - - - -
1 9/1/06 307 - - - - - -
17/1/06 315 297 77 74 141 16 89
24/1/06 322 196 101 48 116 31 73
Média da Fase 11T + DP (N) 247 72 (2) 89+ 17 (2) 74 +48 (2) 128 £17 (2) 24 £11 (2) 81+£11(2)

"Calculado com base na partida do reator no dia 8/03/2005.
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Durante as quatro fases operacionais, o reator foi alimentado ininterruptamente com
0 esgoto sanitario, gradeado e desarenado, proveniente do campus — Area 1 da USP de Sio
Carlos e do bairro localizado proximo ao campus. A média das concentracdes de DQO para
todas as fases, para as amostras do afluente bruta e filtrada foram, respectivamente, 451 + 102
e 212 + 57mgDQO./". Para as analises de DBO para as mesmas amostras bruta e filtrada (297
+ 78 ¢ 141 + 50mgDBO.I") verifica-se que a relacio DQO/DBO no afluente mantiveram-se
em torno de 1,50.

Quando verificadas as médias das concentragdes para as amostras bruta e filtrada no
efluente de DQO (172 + 81 e 73 + 45mgDQO.I™") e de DBO (95 + 45 e 26 + 8mgDQO.I'"),
verificou-se que a mesma relagdo DQO/DBO aumentou para valores proximos a 1,81 para as
amostras brutas e 2,81 para as filtradas. Essa constatacdo reafirma a capacidade do sistema em
remover, primordialmente, o material organico biologicamente degradavel contido no esgoto.

Essa afirmacdo pode ser constatada nos valores médios de eficiéncia (&) de remogao
do DQOp, comparada com a de DBOy, para todas as fases operacionais, nos quais os valores
calculados foram de 65,2 + 20,1% para a DQOg versus 79,8 + 21,8% para a DBOg. Durante
esse periodo o sistema esteve submetido a carregamentos organicos volumétricos médios, na
forma de DQO para amostras brutas e filtradas de, respectivamente, 1,56 + 0,57 ¢ 0,74 +
0,28kgDQO.m™.dia™.

Na literatura consultada, nota-se que os valores de eficiéncia de remoc¢ao de matéria
organica para sistemas combinados (zonas aerdbia e anaerdbia dentro do mesmo
equipamento) estiveram sempre acima de 80% para carregamentos volumétricos aplicados
similares aos usados nesse trabalho ¢ TDH variando de 3 a 24horas (FDZ-POLANCO;
REAL; GARCIA, 1994; CHUI et al., 1996; SEN; DENTEL, 1998; HA; ONG, 2007).

Entretanto, comparando as médias das fases operacionais, verifica-se que a remog¢ao de DBOg
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¢ bem proxima aos indicados para o sistema de lodos ativados, desde o convencional ao de
alta taxa (METCALF e EDDY, 1991).

As baixas eficiéncias se deveram, principalmente, a incapacidade de manter a regido
aerdbia no topo do reator. O fato estd associado diretamente com a dificuldade de transferir o
oxigénio puro para a fase liquida na corrente recirculada aerada, devido a grande quantidade
de solidos acumulados nessa linha, o que dificultou enormemente o fornecimento de oxigénio
e a manutencao de comunidade microbiologica rica em organismos heterotroficos.

As manuteng¢des na linha de recirculagdo aerada eram constantes, logo apds as
manobras de limpeza, verificava-se aumento na concentragdo de oxigénio no topo do reator e
aumento na eficiéncia de remocao de matéria organica (Figura 5.3). O momento de maior
estabilidade na operacdo do reator de leito expandido foi observado durante a Fase
Operacional III, mesmo essa sendo a mais curta (66 dias). A mudanca no ponto e na forma
com que a introdugdo de oxigénio na linha aerada era feito (placa porosa por placa de orificio)
evitou a formacdo de bolsdo de oxigénio junto & bomba B3 e possibilitou a reducdo na
quantidade do gas injetado pela metade (2,10 para 1,55Nm’h™). Essa medida levou ao
aumento significativo da sua concentragdo dentro do reator (1,07 para 1,45mg02.1'1). Durante
toda a Fase operacional III, a bomba B3 foi operada a vazdo de 23m’.h”, com razio de

recirculagdo proxima a 3, em relacdo a alimentagao.

5.2.3.2. Remocdes de nitrogénio e fosforo

Foram realizadas andlises para quantificacdo de nitrogénio (NTK e N.Amon.) e

fosfato total (PO,™) para as amostras compostas do afluente e do efluente. Também foram

realizadas andlises das formas oxidadas do nitrogénio (NO, e NOj3') na corrente efluente,
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entretanto, ndo foram detectados esses compostos em nenhuma das amostras coletadas, em
todas as quatro fases operacionais.

A Figura 5.4(a) apresenta-se as concentracdes de NTK para as amostras afluente e
efluente, bem como o carregamento nitrogenado volumétrico (CNV), calculado com base nas
concentracoes afluentes para essa varidvel. Na Figura 5.4(b) podem ser verificadas a produgao
de N.Amon. durante a operacao do reator e na Figura 5.4(c) estdo ilustradas as concentragdes
de fosfato total (PO4™), para as amostras do afluente e do efluente, bem como a taxa de
carregamento volumétrico, calculadas com base nas concentracdes afluentes (CPV).

Nas Tabelas 5.8, 5.9 e 5.10 estao listados, respectivamente, os valores das varidveis
apresentadas nas Figuras 5.5(a), (b) e (c), bem como as eficiéncias de remocdes (¢) de NTK e
de fosfato total, para o dia de coleta temporal, as médias das eficiéncias para as fases
operacionais com seus desvios padrao (DP) e numero total de dados analisados (N).

Como ndo foram realizadas as andlises para as determinagdes das concentracdes das
formas nitrogenadas e de fosfato total durante a Fase IV, devido ao estdgio sanduiche na
Espanha, os carregamentos organicos volumétricos para o NTK (CNV) e para o fosfato
(CPV) foram estimados, para essa fase, com base nas médias do afluente para a variavel em
questao, calculadas a partir dos valores verificados para as trés primeiras fases operacionais.

A média de remogao de NTK para todas as fases operacionais foi baixa e em torno
de 24,9 + 21,1%, com sistema operado sob carregamento médio volumétrico de 0,17 +
0,07kgNTK.m™.dia”". Segundo Metcalf ¢ Eddy (1991), consumo de NTK em torno de 30 a

70% pode ser esperado para a sintese de novas células, durante o anabolismo microbiano.
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Fase | Fase Il Fase Il Fase IV
08/03/05 4 03.08/05 03/09/05 4 031205 0441205 3 070206 070406 a 31/0806

_ 045
L 040
[ 0,35
[ 0,30
[ 0,95
[ 0,20
[ 0,15
[ 0,10
L 0.05
[ 0,00

CNY (kaNH,mdig™

70

CPY (kgPO,*m™ dia")

i /.\ m7 . y e

| | I | I | | | | | | | | | I | | | | | | | | | | | | | I | | | | |
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Figura 5.4 — Histograma de (a) concentracdo da NTK e CNV, (b) concentracdo de N.Amon. e (c) fosfato total (PO4~) e CPV para as amostras de

afluente e de efluente ao reator de leito expandido, durante a operacao do sistema. Legenda: [(0): Amostra composta de afluente; (m): Amostra composta de
efluente].
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Tabela 5.8 — Valores de NTK para amostras de afluente e de efluente, carregamento organico
volumétrico (CNV) e eficiéncias de remog¢ao de NTK (entk) para os dias de amostragem e
médias para todas as fases operacionais, com seus respectivos desvios padrao (DP) e nimero

de dados analisados (N).
Dia NTK (mgNH,./" CNV™
Fase Data Operagio’ AF (mg )EF (keNTK.m"” dia”) entk (%)
19/4/05 42 66,26 48,27 0,31 27,15
27/4/05 50 69,44 59,91 0,27 13,72
3/5/05 56 58,85 52,50 0,29 10,79
31/5/05 84 41,34 39,29 0,24 4,96
7/6/05 91 74,13 66,96 0,39 9,68
I 14/6/05 98 76,18 53,64 0,21 29,59
21/6/05 105 54,66 46,46 0,20 15,00
28/6/05 112 52,61 46,46 0,09 11,69
5/7/05 119 36,22 32,12 0,12 11,32
12/7/05 126 30,07 23,92 0,06 20,45
19/7/05 133 29,04 25,97 0,07 10,59
Média da Fase I+ DP (N) 5353 +1727 (11) 45,05+13,62(11)  0,20+0,10 (11) 14,99 + 7,64 (11)
14/9/05 190 48,90 38,20 0,18 21,87
27/9/05 203 - - 0,13 -
4/10/05 210 53,18 46,76 0,13 12,07
g 12/10/05 218 - - 0,16 -
25/10/05 231 38,20 28,58 0,11 25,20
8/11/05 245 36,06 - 0,17 -
15/11/05 252 37,13 - 0,17 -
22/11/05 259 47,83 34,99 0,20 26,84
Média da Fase I1 + DP (N) 43,55 + 7,29 (6) 37,13 + 7,56 (4) 0,16 + 0,03 (8) 21,49 + 6,61 (4)
20/12/05 287 54,43 14,43 0,16 73,50
o Y1/06 307 62,85 17,58 0,17 72,02
17/1/06 315 49,24 29,16 0,13 40,77
24/1/06 322 28,11 17,58 0,08 37,45
Média da Fase III + DP (N) 48,66 + 14,80 (4) 19,69 + 6,49 (4) 0,13 + 0,04 (4) 55,94 + 19,48 (4)
12/5/06 430 38,61 - [0,16]"" -
1/6/06 450 - - [0,111™ -
8/6/06 457 - - [0,14]™ -
22/6/06 471 - - [0,20]" -
29/6/06 478 - - [0,23]" -
IV 6/7/06 485 - - [0,22]™ -
20/7/06 499 - - [0,24]™ -
10/8/06 520 - - [0,12]" -
17/8/06 527 - - [0,15]™ -
24/8/06 534 - - [0,16]"" -
31/8/06 541 - - [0,16]" -

Média da Fase IV = DP (N) - -

0,17 +0,05 (11)

"Calculado com base na partida do reator no dia 8/03/2005;
“Calculado com base na concentracio de NTK afluente do dia e do TDHyqy.

"Como ndo foi aferida a concentracio afluente para a Fase IV, o célculo do CNV foi feito utilizando-se a
concentrag¢io média afluente de todas as outras Fases [49,24 +.14,50 (22) mgNH;./"'] e do TDHyyy de cada dia.
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Tabela 5.9 — Valores de N.Amon. para amostras de afluente e de efluente para os dias de
amostragem ¢ médias para todas as fases operacionais, com seus respectivos desvios padrao
(DP) e nimero de dados analisados (N).

N.Amon. (mgNH;./™)

Fase Data Dia Operacao AF EF
19/4/05 42 30,60 39,60
27/4/05 50 39,60 48,07
3/5/05 56 40,13 43,57
31/5/05 84 27,28 34,45
7/6/05 91 41,88 51,88
I 14/6/05 98 48,03 58,03
21/6/05 105 30,36 34,20
28/6/05 112 31,64 37,79
5/7/05 119 29,59 38,55
12/7/05 126 17,80 26,00
19/7/05 133 16,78 23,18
Média da Fase I+ DP (N) 32,15+ 9,72 (11) 39,57+£10,45 (11)
14/9/05 190 34,97 34,97
27/9/05 203 - -
4/10/05 210 32,30 35,51
1 12/10/05 218 - -
25/10/05 231 34,44 25,34
8/11/05 245 20,26 25,08
15/11/05 252 20,00 22,67
22/11/05 259 29,09 31,23
Média da Fase IT = DP (N) 28,51 £ 6,81 (6) 29,13+ 5,51 (6)
20/12/05 287 16,85 16,32
N 9/1/06 307 15,00 17,37
17/1/06 315 28,53 18,95
24/1/06 322 13,95 17,11
Média da Fase III + DP (N) 18,58 + 6,74 (4) 17,44 + 1,10 (4)

“Calculado com base na partida do reator no dia 8/03/2005.
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Tabela 5.10 — Valores de PO, para amostras de afluente e de efluente, carregamento
organico volumétrico (CPV) e eficiéncias de remocao de PO4'3 (epos) para os dias de
amostragem e médias para todas as fases operacionais, com seus respectivos desvios padrdo
(DP) e nimero de dados analisados (N).

Dia PO, (mgPO,”.I'") CPV"™

Fase  Data  pcragio’ AF EF (ke.m” dia™) eros (0)
19/4/05 » 4,84 217 0,02 55.19
27/4/05 50 11,58 576 0.04 50,29
3/5/05 56 572 1.08 0.03 81.12
31/5/05 84 16,62 727 0.10 56,29
7/6/05 91 17.74 8.62 0,09 51,39

I 14/6/05 08 17.81 5.29 0,05 7031
21/6/05 105 16,69 9.62 0.06 4235
28/6/05 12 14.80 7.16 0.02 51.60

5/7/05 119 13.84 631 0,05 54,37
12/7/05 126 14,68 9.19 0.03 37.42
19/7/05 133 10.35 336 0.02 67.54
Média da Fase T+ DP (N) 13,15+ 4,55 (11)  598+282(11) 0,05+0,03 (11) 56,17+ 12,56 (11)
14/9/05 190 16,92 5,09 0,06 69,01
27/9/05 203 i ) 0.03 i
4/10/05 210 18,00 12,00 0,04 33,33
g 121005 218 i i 0.04 i
251005 231 14,29 291 0.04 79,61
8/11/05 245 1231 i 0.06 i
151105 252 11,59 i 0,05 i
21105 259 12,60 i 0,05 i
Média da Fase IT + DP (N) 1428 £2,64(6) 13,99+891(6) 0,05+001(8) 60,95+ 2440 (6)
20/12/05 287 § § 0,04 §
I 307 10,49 6,83 0.03 34,86
171006 315 13.38 8.47 0.04 36,72
2411006 322 11.20 522 0.03 5336
Média da Fase ITI = DP (N) 11,69+ 1,51 (4)  684+1,62(4)  003+£000(4)  41,65+10,19 (4)
12/5/06 430 6.17 532 0,04 13,74
1/6/06 450 : i 0.03 i
8/6/06 457 i i 0.04 i
206006 471 i i 0,05 i
20/6/06 478 i i 0.06 40,16
IV 6/7/06 485 i i 0.06 24.96
20706 499 i i 0.06 18.87
10/8/06 520 9,65 5,77 0.03 36,89
17/8/06 527 551 413 0.04 13.74
24/8006 534 431 3.50 0.04 i
318006 541 538 3.40 0.04 i
Média da Fase IV + DP (N) 6,20 £ 1,82 (5) 4,42 + 0,96 (5) 0,05+0,01 (11) 26,92 + 10,17 (5)

"Calculado com base na partida do reator no dia 8/03/2005;
*Calculado com base na concentracdo de PO4'3 do dia e do TDHyyy.
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Entretanto, durante a Fase Operacional III, foram verificadas remog¢des médias na
ordem de 55,9 £ 19,5% para o NTK, com valor méximo para a fase de 73,5% (ver Tabela
5.8). De fato, como descrito no topico anterior para remocao de matéria organica, nessa fase
foram observadas as maiores concentragdo de oxigénio dissolvido no topo do reator,
comparado as outras fases. Foram verificados valores médios em torno de 1,45mgO,./"no
topo do reator, no momento em que a vazao de recirculacao aerada era aproximadamente trés
vezes a de alimentacdo. Segundo Chui et al. (1996) e Young ¢ Cowan (2004), quando as
concentragdes de oxigénio dissolvido encontram-se por volta de 30% do valor de saturacdo
(aproximadamente 2,5mg0,.I"") as velocidades de nitrificacio ainda podem ser limitadas pela
falta do gas.

Porém, para reatores como o utilizado nessa pesquisa, nos quais foi desejada a
remo¢ao conjunta de material organico e nutrientes, a literatura também aponta que a
manutengdo de baixas concentracdes de OD, ou no topo do reator ou nos intersticios do
material suporte, pode ser util para que as reacdes de nitrificacdo e desnitrificagdo
acontecessem dentro do mesmo sistema. Foram verificados relato na literatura de reatores que
foram operados com valores médios de concentragio do gas de 0,1 a 0,3mgOD.I" com
eficiéncia de nitrificacdo de 40 a 90% (SEN; DENTEL, 1998), 1,1mgOD./" com eficiéncia de
remocdo de nitrogénio de 41 a 86% (CHUI et al., 1996) e entre 2,0 a 4,0mgOD.l'1 com
eficiéncia de remogao de nitrogénio de até 78% PATEL; NAKHALA, 2006), nos quais foram
verificadas .

A baixa concentracdo de oxigénio dissolvido também pode ser a explicagdo para a
auséncia das formas oxidadas de nitrogénio (NO, e NOj"), nas amostras coletadas durantes as
Amostragens Temporal ¢ Espacial. E sabido no meio cientifico que microrganismos que

desempenham desnitrificacdo sdo de uma variedade fisioldogica muito grande, podendo ser



162 R.R. SIMAN (2007)

verificada desnitrificacdo mesmo sob condigdes aerdbias ou micro-aeradas (CHUI et al,
1996, HELMER; KUNST, 1998; Van LOOSDRECHT; JETTEN, 1998).

A relagao entre a quantidade de material nitrogenado afluente comparado com o
organico também foi fator que pode ter inibido a nitrificagdo dentro do reator. Com base na
Figura 5.4(a) e Tabela 5.8, a concentracdo média para todas as fases de NTK afluente foi de
49.2 + 14,5 mgNTK./".

Comparada com a concentracdo média de matéria organica, na forma de DQOg
(Tabela 5.6) a relagdo DQOF/NTK afluente foi calculada em torno de 4,3; o que torna a
competi¢do entre os microrganismos heterotroficos e autotroficos nitrificantes favoravel para
a remogao de matéria organica (TIEDJE, 1982; CAMPOS 1989; MATCALF e EDDY, 1991;
Van LOOSDRECHT; JETTEN, 1998; YOUNG; COWAN, 2004).

Na realidade, o que se pode constatar na revisao foi que a velocidade de nitrificacao
¢ limitada pela quantidade de nitrogénio amoniacal disponivel no afluente do reator. Para o
caso de afluentes diluidos, como observado nos esgotos sanitdrios, o uso do oxigénio para a
oxidacdo heterotréfica ¢ altamente favorecido, em detrimento da nitrificagdo. Para sistemas
alimentados com aguas residudrias com concentragdes maiores de nitrogénio, altas taxas de
nitrificacdo podem ser verificadas, mesmo para relacdes DQO/NTK altas, como observado
por Chui et al. (1996) e Fdz-Polanco et al. (2000).

Com relacdo ao fosfato total, a média de remocao, calculada a partir dos valores
positivos para todas as fases, foi de 48,2 + 18,4%, sob carregamento médio global de 0,05 +
0,02kgPO4'3.m'3.dia'1, com valore méaximo registrado de 81% de remog¢do para o inicio da
Fase L.

Em sistema similar descrito na literatura, operados sob carregamentos volumétricos
de fosforo da mesma magnitude, foram constatadas retencdes acima de 85,0% de fosforo

quando foi implementada recirculacdo de solidos entre as zonas anaerdbia e aerobia (CHOI et
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al., 1996; PATEL; NAKHALA, 2006). Esses niveis de remog¢do sao esperados somente para
tratamento quimico, porém sd3o muito maiores que os previstos para sistemas de tratamento

bioldgico convencional, cujo valor gira entre 8,0 a 25,0% (METCALF; EDDY, 1991).

5.2.3.3. Alcalinidade e pH

Para o acompanhamento do pH, da Alcalinidade Total (AT) e de suas fracdes
relativas a Alcalinidade a Bicarbonato (AB) e Acidos Volateis Totais (AVT), ndo foram
utilizadas as amostras compostas, formadas ao longo do dia da amostragem temporal. Para
afericdo dessas variaveis, foram coletadas amostras do afluente e do efluente, em quatro
horarios distribuidos ao longo do dia de amostragem temporal, para analise imediata, como
descritas no item 4.3.5 em Material e Métodos.

Devido ao fato do pH representar o logaritmo decimal das concentragdes do fon H"
verificados nas amostras, as médias para o afluente e efluente no dia de amostragem temporal
foram calculadas a partir dos valores originais da concentragdo hidrogenionica. Assim, pode
ser verificado na Figura 5.5(a) ndo sé o histograma para as médias das concentragdes de AB
para as amostras do afluente e do efluente, bem como a média dos valores do pH do efluente
ao longo das fases operacionais.

A distribuicdo das concentragdes médias de AVT para as amostras do afluente e do
efluente e das concentragdes médias AT para as mesmas amostras podem ser visualizadas,
respectivamente, nas Figuras 5.5(b) e (c). Nas Tabelas 5.11 e 5.12 sdo listadas todas as médias
diarias apresentadas nas figuras 5.5(a), (b) e (c), bem como as médias globais para as fases
operacionais, com seus respectivos desvios, numero de dados analisados e os valores

maximos e minimos verificados.
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Tabela 5.11 — Valores Médios de Alcalinidades Total (AT) e a Bicarbonato (AB) de amostras
de afluente e de efluente para os dias de amostragem e médias para as fases operacionais, com
seus respectivos desvios padrao (DP), nimero de dados analisados (N) e valores maximo

(méx) e minimo (min) verificados.

Dia AT (mgCaCO;.I") AB (mgCaCOs.™")
Fase — Dala gperagao’ AF EF AF EF
19/4/05 42 336+ 72 (4) 314 +22 (4) 303 + 66 (4) 299 + 20 (4)
27/4/05 50 378 + 96 (4) 425+51(4)  335+92(4) 402 + 44 (4)
3/5/05 56 340 £ 115 (4) 427+20(4)  304+113 (4) 420 + 19 (4)
31/5/05 84 365 + 49 (4) 333+52(4)  330+58(4) 321 + 52 (4)
7/6/05 91 330 + 56 (4) 427 + 8 (4) 292 + 56 (4) 417+ 9 (4)
I 14/6/05 98 351 + 98 (4) 323+36(4) 306+ 96 (4) 311 +36 (4)
21/6/05 105 324 + 42 (4) 319 + 14 (4) 282 £ 46 (4) 307 + 10 (4)
28/6/05 112 320 + 68 (4) 385+ 7 (4) 291 + 68 (4) 376 + 8 (4)
5/7/05 119 307 £41 (4) 392+ 17 (4) 276 £ 40 (4) 379+ 11 (4)
12/7/05 126 247 £23 (4) 293 + 6 (4) 224 +24 (4) 288 + 6 (4)
19/7/05 133 280 + 23 (4) 28245 (4) 259 + 30 (4) 276 + 6 (4)
Média da Fase I + DP (N) 325470 (44) 356 +£59(44) 291+67(44)  345+57 (44)
[max;min] [488;44] [454;255] [440;158] [446;243]
14/9/05 190 351 +30 (4) 373+ 5 (4) 312 + 34 (4) 365+ 4 (4)
27/9/05 203 319 + 34 (4) 318+ 15(4)  274+43(4) 307 + 14 (4)
4/10/05 210 326+ 17 (4) 356+ 18(4)  283+20(4) 340 + 10 (4)
1 12/10/05 218 259 + 38 (4) 307+15(4)  226+37(4) 300 £ 16 (4)
25/10/05 231 255+£20 (4) 271+3 (4) 222+ 18 (4) 257+ 11 (4)
8/11/05 245 283 + 44 (4) 288 +30(4) 248 +46(4) 277 + 30 (4)
15/11/05 252 285 + 36 (4) 276 + 8 (4) 259 + 34 (4) 264+ 10 (4)
22/11/05 259 349 + 63 (4) 285+29(4)  309+55(4) 268 +29 (4)
Média da Fase I = DP (N) 303+68(32) 309+39(32) 267+65(32) 297 +40 (32)
[max;min] [544;147] [377;251] [503;126] [369;234]
20/12/05 287 264 £ 26 (4) 243 + 16 (4) 230 + 24 (4) 232+ 18 (4)
e 9/1/06 307 265+ 19 (4) 258 +5(4) 236 + 18 (4) 241 +9 (4)
17/1/06 315 -- 253+ 17 (4) -- 242+ 17 (4)
24/1/06 322 241 + 26 (4) 246+16(4) 208 +25(4) 233 + 14 (4)
M¢édia da Fase III + DP (N) 257 £25(12) 25014 (16) 225+24(12) 237 +14(16)
[max;min] [298;210] [275;230] [257;180] [265,217]
1/6/06 450 260 + 54 (4) 327+20(4)  224+43(4) 311 +22(4)
8/6/06 457 283 + 66 (4) 343+ 14 (4)  254+53(4) 320+ 6 (4)
22/6/06 471 301 + 81 (4) 331+ 11 (4) - -
29/6/06 478 333 £ 87 (4) 421+4 (4) 307 £ 81 (4) 385+3 (4)
v 6/7/06 485 259 + 36 (4) 31+9(4) 225+ 26 (4) 269 + 9 (4)
20/7/06 499 299 +£147(3)  328+17(3) 266+ 127 (3) 312 +22(3)
10/8/06 520 234 + 46 (3) 310+ 12(3)  234+46(3) 259+ 10 (3)
17/8/06 527 281 £28 (4) 304 + 12 (4) 280 £ 27 (4) 250 + 6 (4)
24/8/06 534 319 +27 (4) 332+13(4)  318+27(4) 258+ 16 (4)
31/8/06 541 303 + 46 (4) 332+ 15(4)  302+46(4) 274+ 6 (4)
Média da Fase IV + DP (N) 288+ 64 (38)  334+34(38) 269+60(35) 293 +43(35)
[max;min]2 [456;166] [424;292] [402;151] [398;244]

“Calculado com base na partida do reator no dia 8/03/2005.
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Tabela 5.12 — Valores Médios de Acidos Volateis Totais (AVT) e pH de amostras de afluente
e de efluente para os dias de amostragem e médias para as fases operacionais, com seus
respectivos desvios padrao (DP), nimero de dados analisados (N) e valores méximo (max) e
minimo (min) verificados.

Dia AVT (mgHAc.I'") pH**

Fase  Dala  operagio” A EF AF EF
19/4/05 42 47+25(4) 20+4(4) 6,95 (4) 6,65 (4)
27/4/05 50 61+12(4) 33+£22(4) 7,20 (4) 6,83 (4)
3/5/05 56 51+11(4) 10£2@4) 7,07 (4) 6,78 (4)
31/5/05 84 49+18(4) 16+2(4) 6,98 (4) 6,90 (4)
7/6/05 91 54+7(4) 13+£2(4) 6,99 (4) 6,62 (4)

I 14/6/05 98 64+8(4) 18+x1(4)  7,07(4) 6,45 (4)
21/6/05 105 58+6(4) 17+7(4)  7,02(4) 6,55 (4)
28/6/05 112 40+11(4) 12+28(4) 721 (4) 6,55 (4)

5/7/05 119 45+3(4) 18+9(4)  6,85(4) 6,48 (4)
12/7/05 126 33£5(4) 71 (4) 6,43 (4) 5,93 (4)
19/7/05 133 30£11(4)  8£1(4) 7,05 (4) 6,44 (4)
Média da Fase I+ DP (N) 49+15(44) 15+£10(44)  692(44) 647 (44)
[max;min] [74;13] [60;6] [7.85:6,34]  [7.67:5.84]
14/9/05 190 56£6(4) 23+9(4) 6,81 6,28 (4)
27/9/05 203 63£20(4) 11+1(4) 6,90 6,46 (4)
4/10/05 210 60£11(4) 16+2(4) 6,83 6,49 (4)

q  12/10/05 218 46+1(4) 22+11(4) 6,88 6,37 (4)
25/10/05 231 48+5(4) 11+£4(4) 6,85 6,40 (4)
8/11/05 245 50£8(4) 19+14(4) 6,76 6,57 (4)
15/11/05 252 36£5(4)  17+£6(4) 6,87 6,49 (4)
22/11/05 259 56£19(4) 169 (4) 6,76 6,58 (4)

Média da Fase I+ DP (N)  52+13(32) 17+8(32) 6,83(32)  6,58(32)

[max;min] [85;29] [40;7] [7,48:6,51]  [6,78:6,10]
20/12/05 287 48+3(4) 15+£3(4) 6,97 6,28 (4)

o Y06 307 42+6(4) 24+12(4) 6,89 6,46 (4)
17/1/06 315 - 16 +2(4) - 6,39 (4)
24/1/06 322 46+ 4(4)  18£3(4) 7,04 6,50 (4)

Média da Fase I+ DP (N)  45+4(12) 18+7(16)  697(12) 6,50 (39)
[max;min] [50;37] [40;7] [7,13:6,79]  [7.21:6,21]

1/6/06 450 51£16(4) 23+9(4) 6,78 6,48 (4)

8/6/06 457 42+19(4) 33+13(4) 6,98 6,60 (4)
22/6/06 471 - - 7,10 6,61 (4)
29/6/06 478 36£8(4) 50+10(4) 7,26 6,84 (4)

v 6/7/06 485 47+16(4) 61=15(4) 6,88 6,53 (4)
20/7/06 499 46+29 (3) 24+8(3) 7,02 6,60 (4)
10/8/06 520 50+£28(3) 71+3(3) 6,51 6,30 (4)
17/8/06 527 63+£12(4) 75+9(4) 6,65 6,28 (4)
24/8/06 534 78+10(4) 104£15(4) 6,90 6,43 (4)
31/8/06 541 76£8(4) 8113 (4) 6,95 6,53 (4)

Média da Fase IV+DP (N)  55+£20(35) 59=28(35) 6.86(38) 6,50 (39)
[max;min] [87;13] [121;17]  [8.14:6,36]  [7.21:6,21]

"Calculado com base na partida do reator no dia 8/03/2005;
As médias para o pH foram calculadas com base na concentra¢do do ion H'.
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Pode ser verificada através da interpretagdo da Figura 5.5(a) que durante as s trés
primeiras fases operacionais houve saldo de alcalinidade a bicarbonato verificado no efluente,
quando comparado a concentragdo no afluente. Essa producdo de substancia tamponante
garante a estabilidade do processo anaerobio, além de gerar fonte de carbono para o processo
biologico de oxidagdo autotrofica do nitrogénio amoniacal (nitrificacdo). Entretanto, foi
verificada a diminuicao na média da concentragdo de AB na corrente efluente para a Fase
Operacional I1I, comparada as outras fases. Essa reducao pode estar associada ao aumento na
eficiéncia de remogao de NTK, também notada no periodo.

A média das concentracdes de H' expressos na forma de pH, para todas as 130
amostras do efluente analisadas foi de 6,46. Embora esse valor esteja abaixo da faixa de 7,5 a
8,6; indicada como ideal para a nitrificacio (METCALF; EDDY, 1991); sistemas
ambientalizados a baixos pHs também podem apresentar nitrificacdo (SEN; DENTEL, 1998).

Van Haandel e Marais (1999) citam que somente em pH abaixo de 6,0 ¢ que a
atividade das bactérias nitrificantes pode cessar, uma vez que o grupo representado pelas
Nitrossomonas e Nitrobacters sdo particularmente afetados por valor baixo. Os autores citam
ainda que uma concentragio minima de AB no afluente, por volta de 183mgCaCO;.I", é
suficiente para garantir o pH proximo ao valor neutro, o que ¢ plenamente verificado em todas
as fases operacionais a que foi submetido o reator de leito expandido, como pode ser
constatado na Figura 5.5(a) e Tabela 5.11.

O déficit da concentracdo de AB nas amostras do efluente, comparadas com as do
afluente durante a Fase Operacional IV possivelmente pode ser devido ao consumo desse
tampao para neutralizar o excesso de acidos graxos volateis gerados pelo sistema (Figura 5.6b

e Tabela 5.12) e manter o pH proximo da neutralidade.
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5.2.3.4. Sulfato, Sulfeto e Série de Solidos

Para as andlises de sulfeto também foram utilizadas a composi¢do das quatro
amostras, coletadas manualmente ao longo do dia de amostragem temporal, como para os
analises de alcalinidade, AVT e pH. Para as andlises das concentragdes de sulfato, de solidos
totais (ST) e volateis totais (SVT), de solidos suspensos totais (SST) e suspensos volateis
(SSV), para o afluente e efluente, foram utilizadas as amostras compostas, uma vez que essas
analises ndo necessitam ser realizadas imediatamente.

Na Figura 5.6(a) estdo apresentados os resultados para as andlises de sulfato e
sulfeto, para as amostras do afluente e do efluente, para as trés primeiras fases experimentais.
Na Figura 5.6(b) e 5.6(c) estdo ilustradas, respectivamente, os resultados das anélises
gravimétricas para a série de solidos totais (ST e SVT) e de so6lidos suspensos (SST e SSV).
Em seguida, foram listados nas Tabelas 5.13 e 5.14, os resultados para essas analises,
juntamente com as médias e desvios padrdo para cada fase operacional.

Para a Fase Operacional I, a grande variag¢do nas leituras de sulfato e sulfeto para as
amostras do efluente estd relacionada, possivelmente, a instabilidade com que a bomba Bl
operava durante os dias de coleta das amostras, como pode ser observado na Figura 5.2 e na
Tabela 5.2. Com a andlise das fases II e III, observa-se que, em verdade, pouca quantidade de

sulfato foi removida durante o processo bioldgico de tratameno.
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Fase | Fase |l Faselll
08I03/05 & 03/08/05 03/09/05 4 03/12/05 04412105 & 0TI02/06

Sulfato (mgs0, 27"
Sulfeto (mgS2M

SYT (mgSVT.0"

SST (mgSsT.0Y
SSY (MasSsy.i")

|
42 50 a6 84 92 93 105 112 118 126 133 180 203 210 218 el 245 252 289 287 307 315 322

Dia de Operacao (dia)

Figura 5.6 — Histograma das médias de (a) concentragao de sulfato e sulfeto, (b) concentracio de sélidos totais (ST) e s6lidos volateis totais
(SVT) e (¢) solidos suspensos totais (SST) e sélidos suspensos volateis (SSV) para as amostras de afluente e de efluente ao reator de leito
expandido, durante a operacdo do sistema. Legenda: [(0): Afluente; (m): Efluente].
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Tabela 5.14 — Sulfato e Sulfeto de amostras do afluente e do efluente e médias para as
fases operacionais, com seus respectivos desvios padrao (DP) e nimero de dados

analisados (N).
Dia Sulfato (mgSO,~.I™") Sulfeto (mgS™./™")

Fase — Data 0" AF EF AF EF
19/4/05 42 23 24 0,28 0,20
27/4/05 50 22 2 0,17 0,09

3/5/05 56 14 20 0,16 0,03
31/5/05 84 17 5 0,11 0,21
7/6/05 91 18 10 - -

[ 14/6/05 98 27 36 - -
21/6/05 105 33 17 - -
28/6/05 112 19 16 - -

5/7/05 119 30 13 - -
12/7/05 126 33 22 - -
19/7/05 133 14 23 - -
Média da Fase 1+ DP (N) 23+7(12) 17+9(12)  0,18+0,06 (4) 0,13+ 0,08 (4)
14/9/05 190 27 17 0,42 0,04
27/9/05 203 - - 0,28 0,05
4/10/05 210 29 14 0,32 0,04
I 12/10/05 218 - - 0,23 0,02
25/10/05 231 34 20 0,38 0,07
8/11/05 245 40 20 0,23 0,12
15/11/05 252 30 41 0,19 0,14
22/11/05 259 30 14 0,19 0,03
Média da Fase I = DP (N) 32+5(6) 21+10(6) 0,28+ 0,09 (8) 0,06+ 0,04 (8)
20/12/05 287 - - 0,26 0,04
- 9/1/06 307 43 33 0,36 0,04
17/1/06 315 33 28 0,26 0,07
24/1/06 322 0,30 0,09
Média da Fase III = DP (N) 36+9 (2) 31+4(2) 0,29 £ 0,06 (4) 0,06+ 0,02 (4)

"Calculado com base na partida do reator no dia 8/03/2005.

De acordo com Harper e Pohland (1986), a rea¢dao de reducdo do sulfato, presente
no esgoto, para sulfeto ¢ termodinamicamente favoravel e importante para o equilibrio
energético, necessario para a manutencdo da metanogénese no processo anaerobio.
Entretanto, sdo verificadas apenas traco de sulfeto no efluente, como pode ser verificado
na Tabela 5.14.

Observando com mais aten¢do o balango energético para o processo autotrofico
aerdbio, verificado em Harper e Pohland (1986), Brock (1994) e Young, e Cowan (2004),
conclui-se que os microrganismos oxidadores do sulfeto competem pelo oxigénio com os

oxidadores do nitrogénio amoniacal. Com base nas explanagdes apresentadas,
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possivelmente o sulfato, contido no afluente, foi reduzido a sulfeto na regido anaerébia do
reator, o qual foi novamente oxidado a sulfato, no momento em que esteve na regiao
aerada, disputando oxigénio com as nitrificantes e heterotroficas oxidadoras da matéria
organica.

Para o caso de tratamento de esgoto sanitario, a disputa pelo oxigénio entre as
oxidadoras do sulfeto, autotroficas nitrificantes e heterotroficas, somente ¢ levado em
conta quando sdo empregados reatores que mantenham ambientes anaerdbio e aerobio,
contiguos ou alternados. Para esses casos tem-se a possibilidade de ocorrer a presenca de
sulfeto e oxigénio dentro do mesmo sistema.

Quanto a retencao de solidos, conclui-se a partir da interpretacao da Figura 5.6(b)
e (¢) que a qualidade do efluente ndo foi melhorada de maneira significativa com a
implementa¢do do descarte diario de lodo do sedimentador, a partir do 92° dia de
operagdo. Para a Fase Operacional I, o aumento na concentragdo de solidos no efluente
foi devido as manobras de despressurizacdo diaria da linha recirculada aerada. Como a
pressurizacdo da linha era feita mantendo-se as valvulas de entrada dessa corrente para
dentro do reator quase fechadas, foi necesséria a abertura das valvulas, para a remogao dos
solidos acumulados nesse ponto.

Entretanto, para sistemas de leito fluidificado aerdbios e, principalmente para os
casos nos quais ocorrem os ambientes anaerobio e aerado dentro do mesmo reator, ¢
comum serem relatados arrastes significativos de sélidos junto com o efluente, devido ao
fluxo ascendente e a aplicagdo de altas taxas superficiais (FDZ-POLANCO; REAL;

GARCIA, 1994; SEN; DENTEL, 1998).
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5.2.4. Amostragem espacial: Analises ao longo da altura do reator

Foram realizadas trés coletas de amostras “solidas” e liquidas, em pontos de
amostragem distribuidos ao longo da altura do reator (10 pontos laterais). Essas amostras
foram uteis para verificar a presenga de zonas reacionais anaerobia e aerdbia, distintas ao
longo do fluxo ascensional, e a segregacao fisica do material suporte devido a diferenca de
granulometria.

Com a coleta do material biologico, também foi possivel determinar a
concentracdo de SVT contida na zona reacional, de forma a poder calcular o tempo médio
de retencdo celular (TRC) apresentado pelo reator.

As datas que foram realizadas as Amostragens Espaciais, bem como os
carregamentos volumétricos para a DQOy, NTK e PO,”, calculados para o dia da
amostragem; e as médias das eficiéncias de remogdes (g) dos constituintes citados, para as
fases em que foram realizadas as coletas, estdo listadas na Tabela 5.15.

Também esta apresentado na Tabela 5.15 o carregamento organico especifico
(COE), carregamento nitrogenado especifico (CNE) e carregamento de fosfato total
especifico (CPE) para os dias de amostragem espacial, calculados conforme as Equagdes
4.6, 4.7 ¢ 4.8, apresentadas em Materiais e Métodos. A concentra¢do de SVT (kgSVT.m™)
na regido com leito de carvoes granulare (Xsyt ), estimado para as Fases I e III foram,
respectivamente, de 107 ¢ 121kgSVT.m™.

Para caracterizar ainda mais o dia de amostragem, e auxiliar nas analises dos
valores apresentados nesse topico, foram tratados estatisticamente os valores para
temperatura (T), oxigénio dissolvido (OD) e pH, registrados pela sonda multi-parametro

que esteve instalada no topo do reator durante todo o dia da amostragem, cujos resultados
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também se encontram apresentados na Tabela 5.15. As médias para as concentracdes de

~ r + . rqe
pH foram calculadas com base nas concentragdes do ion H' verificados na analise.

Tabela 5.15 — Dias da Amostragem Espacial aplicada ao reator de leito expandido com
dados de operagdo do reator para o dia.

Variavel Unidade a Am(;stragern Espacial a
1* Amostragem  2° Amostragem  3® Amostragem
Data - 11/5/2005 25/7/2005 7/2/2006
Dia de Operagéo' dia 64 139 336
Fase Operacional - I I I
Bl LIGADA® % 99 72 100
Vazio+DP(N)* m’h! 13,8+2,6(237) 8,5+2,3(199) 8,00,6(256)
TDHy.’ h 4,88 7,92 8,44
COV;* kgDQOf.m™ dia™ 1,092 0,673 0,478
DQOy/SVT gDQO.kgSVT " .dia™ 15,0 9,2 5,8
EDQOF % 78 78 78
CNV* kgNTK.m>.dia™ 0,263 0,162 0,138
NTK/SVT gNTK kgSVT" dia™ 3,6 2,2 1,7
ENTK % 15 15 56
cpv* kgPO,”>.m”.dia” 0,065 0,040 0,033
PO,”/SVT gPO,” kgSVT" dia 0,89 0,55 0,40
€p0s % 56 56 42
T+DP(N)* - 23,17+0,25(99) 22,71+0,25(103)  28,97+0,17(90)
OD+DP(N)° °C 0,66+0,13(99)  1,43+1,13(103)  0,50+0,02(90)
pH+DP(N)° mgO,./" 6,63 (99) 6,48 (103) 6,70 (90)

'Calculado com base na partida do reator no dia 8/03/2005;

*Calculado com base nos dados registrados pelo software supervisorio SCADAT&S para os dias da
amostragem Espacial;

*Calculado com base na vazio média do dia e do volume ftil total (67,4m”) calculado com base na altura
do leito;

“Calculado com base na concentracio de média para a fases da DQOyf, NTK e PO,” das amostras do
afluente e no TDHyry. do dia da amostragem espacial;

Média das eficiéncias de remogao (&) positivas dos substratos, para as fases operacionais;

Médias dos valores acumulados pela sonda multi-pardmetros posicionada no topo do reator.

5.2.4.1. Avaliacio da distribuicio das zonas reacionais no reator

Os resultados das determinagdes com sonda multi-pardmetros de OD, POR,

temperatura (T) e pH, ao longo da altura do reator, estdo apresentadas, respectivamente,

nas Figuras 5.7(a), (b), (c) e (d), para a segunda e terceira amostragens espaciais. Para a
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primeira amostragem, o equipamento equalizador de pressdo ainda nao havia sido
elaborado, de forma que nao foi possivel o registro dos dados com sonda.

O resultado das analises fisico-quimicas de DQO, NTK, N.Amon., fosfato total,
sulfato, sulfeto, AB e AVT com as amostras liquidas, previamente filtradas em papel
qualitativo, podem ser visualizados, nessa ordem, nas Figuras 5.8(a), (b), (c) e (d); e nas
Figuras 5.9 (a), (b), (c¢) e (d). Todos os resultados para essas andlises estdo listados na
Tabela C.1 no Anexo C.

Para facilitar o entendimento das discussdes que se fardo, foram destacadas nas
figuras, os pontos nos quais foram verificadas a presencga do leito de particulas e as zonas
que estiveram sob influencia das recirculagdes aerada e anaerdbia.

Constata-se na Figura 5.7(a) que existe uma diferenca notavel entre o perfil de
OD obtido durante o dia da segunda amostragem, comparado com o da terceira
amostragem espacial. A explicagdo para esse comportamento pode estar embasada em
dois fatos, registrados para os dias de coleta, conforme pode ser constatado na Tabela
5.15: 1) foram mantidas maiores concentracdes de OD dentro do reator no dia da segunda
amostragem, comparados com o dia da terceira e ii) foram aplicadas menores taxas de
carregamentos volumétricos para a DQO e NTK no dia da segunda amostragem, devido ao
afluente estar mais diluido para esses substratos. Assim, € previsivel que a zona aerada se
destaque da zona anaerdbia ao fundo do reator para o dia da segunda amostragem.

Entretanto, ambas as concentragdes de OD foram suficientes para a formacao de
uma regido com POR préximo a zero, sendo que, ao fundo, o reator apresentou regido
altamente reduzida (Figura 5.7b). Cabe lembrar que o Potencial de Oxi-Reducdo leva em
conta outros fatores além da concentracdo de OD, como a forca i6nica que outros ions

apresentam no meio reacional.
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O efeito do clima no dia da amostragem pode ser verificado na Figura 5.70©.
Como no dia da 2* amostragem (25/07/2005) era inverno e na 3* amostragem, verdo
(07/02/2006), ¢ de se esperar a diferenga de aproximadamente 6°C nas temperaturas
médias registradas (Tabela 5.15). Como se trata de reator tamponado a pH préoximo ao
neutro, ndo foram verificadas modificacdes sensiveis dessa varidvel ao longo da altura do
reator (Figura 5.7c).

A partir da analise dos perfis de DQO, NTK e N.Amon., apresentados,
respectivamente nas Figuras 5.8(a), (b) e (c), pode ser verificado ligeiro decréscimo em
suas concentragdes a partir do ponto de coleta n® 7, regido em que ndo foi observada
presenca de leito de carvdes granulares. Como nessa regido foram observados valores de
POR positivos (Figura 5.7b) e baixas concentracdes de OD (Figura 5.7a), ¢ possivel que
nessa regido esteja ocorrendo a nitrificacdo do nitrogénio amoniacal combinada com a
redugdo dos o6xidos gerados a Ny.

Para o caso dos perfis de PO,”, apresentados na Figura 5.8(d), foram observados
grandes desvios na regido onde ndo havia eito de particulas, possivelmente por ser essa
regido passivel de muita turbuléncia, desprendimento e arraste de material biologico junto
com o biogas e efluente.

Para os perfis de Sulfato e Sulfeto, representados nas Figuras 5.9(a) e (b),
respectivamente, ¢ interessante retomar a discussdo iniciada no item 5.2.3.4, sobre a
competicdo entre as autotrofas nitrificantes e as redutoras do sulfato pelo oxigénio
dissolvido. Como havia sido mencionado, verificou-se que a reducao do sulfato afluente a
sulfeto foi total na regido anaerobia. Na regido aerada, principalmente no ponto onde nao
ha mais a presenca de leito de particulas, porém muita turbuléncia, a re-oxidagdo do

sulfeto a sulfato foi bem visivel.



5. Resultados e Discussdo 177

Como as 2* e 3* Amostragens Espaciais foram realizadas durante as Fases I e III;
se as concentracdes médias do sulfato registradas no afluente de, respectivamente 23 e
36mgSO,~.I" (Tabela 5.14), forem consideradas no célculo estequiométrico da reducio do
sulfato na regido anaerobia, poderiamos esperar a formacao de sulfeto na ordem de 8 e
12mgS™.I'", para as 2% e 3* Amostragens. Entretanto, como a 25°C e pH proximo a 6,5
apenas 25% do sulfeto total esta na forma soltvel HS’, os valores corrigidos sdo de
aproximadamente 2 e 3mgHS".I"', os quais sdo facilmente verificados na Figura 5.9(b).

Para o perfil de Alcalinidade a Bicarbonato (AB) apresentado na Figura 5.9(c), ¢
possivel notar pequeno consumo na regido aerada, na qual ndo ha leito de particulas,
configurando regido de possivel carater nitrificante. Quanto aos perfis de AVT
apresentados na Figura 5.9(d), percebe-se que suas concentragdes sdo bem despensas ao
longo da altura do reator. A presenca de acidos volateis € interessante no processo de
desnitrificacdo, por funcionarem como doadores de elétrons de facil degradacao, como foi
comprovado por Ros e Vrtovsk (1998), que empregou reator de fluxo ascendente com

ambientes anaerdbio e aerdbio e baixos tempos de detencdo na regido anaerobia (1hora).



‘[Teroedss woSensowe ;¢ :(e) Jeroedss woagensowe ;7
:(w)] epuasa -orssaid op Jopezijenbd wod opeidepe [SA sondweted-rnu BPUOS WO ‘BI)SOWER AP BIA[0D AP SOJUOd SOU OPBIIJLIA 10JBdI Op BINJ[E
ep o3uoj oe Hd op (p) 9 (1) exmerddwa ], ep (9) {(JOd) 0BIMPIY-TXO P [e10u0d Op (q) ‘O (8) 9p $205e13u00U09 Sep 0edNQINSI(J — /'S vIndI

eigoseony oalbay [ il - -
Hd )1 (AW) MOd (1 °0bw) 9o

002 GL9 0G9 G229 009 G2 a9 e Zo 0c 0 G/- 0Gl- G2Z2- 00e-§¢ 0¢ §L 0l G0 00
N 1 _ 1 _ | _ | _ | _________ _________ | ________
€ * b 4 - ® Y T » —1 * —
g 1] .l [T T
SR TR I SR S O S S (W
L Jql 1 g ]
g = s | Q Q i % [ % i ] B
8 |
6~ ﬁ & % 7% 7 -
OF ) l\ 1 .\ 1 .4\\ r / /. B
= SR AR A P A G
S R S AR AN B |
Bk = ON ) @ (®) ~

[v0]
(W) Jojeal op ein)y

(=]
—

~—
—

<l

€l

(L007) NVINIS ¥

8LI1



5. Resultados e Discussao

179

13 - (@) - _{©) _(d) _ 13

F Y u - u A @ u A = ®
N 1 7T S e
" >>l h i ] 1 /P /l ] 1 l‘ P\ /l i
ol NN - N I W N M |
,m\@l \ % 9
mﬂl J J 1 & m\k i | ] \k i | § & IN

prd AW " o S " * 4 u
iV . V2l ¥ T T O O R
;e - NI
4 - A [ = B—— A @ ] —_ A nm — 4
S A B I S S N A A
M I _ I _ I _ I _ I _ I I _ _ _ 1 _ I 1 _ I _ I _ _ I _ I _ 1 _ I _ I _ 1 _ I M
0 50 100 150 200 250 O 20 40 60 80 O 20 40 60 8 0 5 10 15 20 25 30 35
DQO (mgO_ /") NTK (mgNH,./") N.Amon. (mgNH,./") PO,” (mgPO, ")
Regi&o Aerada 77777 Regido Aerada O Regido Anaerdbia

Figura 5.8 — Distribui¢io das concentracdes de (a) DQO; (b) NTK; (c) N.Amoni. ¢ (d) Fosfato Total (PO4™) ao longo da altura do reator,
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COM Leito

COM Leito

verificado nas amostras coletadas nos pontos dispostos ao longo da altura do reator. Legenda [(m): 1* amostragem espacial; (A ): 2* amostragem espacial; (®):

3% amostragem espacial].
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5.2.4.2. Distribuicao granulométrica do material suporte

Foram determinados o tamanho efetivo (TE), o tamanho equivalente a 90% em peso
do material que passa no peneiramento (doge,), 0 didmetro equivalente (deq) e o coeficiente de
uniformidade (CU), a partir das analises das Curvas de Distribuicdo Granulométrica (CDG)
para as amostras dos carvoes granulares, tratados com NaOH (4M), coletados durante as trés
Amostragens Espaciais, Os resultados estdo apresentados, nas Figuras 5.10(a), (b), (c) e (d).
Na Tabela C.2, em Anexo C, estdo listados todos os resultados encontrados para essa analise.

A partir dos valores do didmetro equivalente (deq), verificados na Figura 5.10(c),
constata-se segregacao dos materiais granulares ao longo da altura do reator. Essa segregacao
se deu principalmente pela diferenca de granulometria das particulas empregadas como
suporte ¢ pelo fluxo ascensional imposto, além da modificagdo natural na densidade da
bioparticula, devido a presenca do biofilme.

A distribuigdo fisica causada pela estratificagdo granulométrica do material usado
como suporte ¢ interessante para a manuten¢do de regides oxi-redutivas distintas dentro do
reator, porém, pode ser prejudicial ao processo de retengdo de fosforo. Para esse ultimo caso,
somente foram constatadas grandes retengdes bioldgicas quando os microrganismos foram
submetidos ao estresse causado pela alternancia de ambientes aerado e anaerdbio
(FALKENTOFT et al., 2000; PATEL; NAKHLA, 2006).

Comparado com o grau de uniformidade dos materiais suporte originais (Tabela 4.2
em Material e Métodos), constata-se que houve certa uniformizagdo dos materiais,
distribuidos ao longo da altura do reator (Figura 5.10d). Entretanto, como essa variavel ¢
adaptada do estudo de distribuicdo granulométrica de solos (pedregulho, pedrisco, etc.) os
valores apresentados por Allen (1997) para classificar essa varidvel sdo mais grosseiros do

que os verificados neste trabalho.



©pUa3aT "10JBAI OP BINJ[E BP O3UO[ OB SBPB)I[0J , SBPI[OS

‘[1eroedss woSensowe ¢ (o) Jeroedss woSensowe 7 (y) Jeroedss woSensowr ] :(m)]
sensowe se exed (N) opepruaiojrun ap neid (p) o (°p) syusreAmbs onowegip (o) ¢(%06p)

779

ojudwelouad ou essed anb [eLdjew op 0sad wd 94,06 B AuIRAINbDI oyuewe) op (q) (L) 0ANJH oyuewe ], () op oedinqunsiq — (1S eIngr

o187 INQD Ol WOD 7
elqolaeuy oelbay ] epeloy oelboy L
%0l 4035 (W) Um_u (ww) *™p (ww) *'p =31
€C ¢2 L'¢ 0C 61 8L L'L 9L ¥ <L 0L 80 @09¢ ¥¢ <2 02 8L 91 ¥l G0l 0680 GL0 090 S¥O
N 1 _ 1 _ | _ 1 _ | _ | _ 1 _ | _ 1 _ 1 _ 1 1 _ 1 _ 1 _ | _ 1 _ 1 _ 1 | _ 1 _ 1 _ 1 _ 1
1/ 1NV I\ TN
y—| ¥ o§ — e m v — e —1 e
4NN N T by
[ sy nye e

- N SN

Y. L .y Ry

S A ] \ W
1% 7/ 7

X0
!
8 %
\
6 — /X
¢
% % %

o1 - (Pr- (o~ (2)

e

ol

(W) Joyesl op eln)y

(L0027) NVIAIS ¥

4]



5. Resultados e Discussdo 183

5.2.4.3. Determinac¢do do Tempo de Reten¢io Celular (TRC)

De acordo com as hipdteses para os calculos apresentadas no item 4.3.7.2 em
Material e Métodos, para a determinacdo do TRC, foram necessdrias as quantificacdes do
material celular, como STV, na regido reativa do reator ¢ no lodo descartado diariamente.
Para a determinacdo da concentragdo de soélidos na corrente descartada, foi utilizado o
material coletado semanalmente na linha, prevista na Amostragem Temporal (item 4.3.5 em
Material e Método).

Os resultados da caracterizacdo do material biologico aderido aos carvoes granulares

(X)), aferidos seguindo o método de dissolugdo do material bioldgico com soda proposto

por Chen e Chen (2000), além da caracterizagio do material em suspensdo (X,") podem ser

verificados na Tabela 5.16. Para essas determinacoes, foram utilizadas as amostras de material
“s6lido” e liquido coletadas ao longo da altura do reator, durante as 2% e 3* Amostragens

Espaciais, cujas datas e outras variaveis operacionais encontram-se apresentadas na Tabela

5.15.

Tabela 5.16 — Concentragao de SVT suspenso (Xy) e aderido ao material suporte (Xcg) para
as amostras de “solido” e liquido coletadas nas 2* e 3* Amostragens Espaciais.

. 2% Amostragem 3* Amostragem
o XI Xz, X7 X2
oSVT.I' meST.eCG' (mgSVT.eCG")" oSVT.I' meST.eCG' (mgSVT.eCG™
1 5,8 21,3 14,09 53 24,0 15,4
2 10,5 14,6 9,38 5,1 15,4 12,8
3 3,0 15,3 9,48 3,8 16,0 10,0
4 6,1 11,7 7,24 3,2 13,9 8,6
5 6,4 12,2 7,40 5,0 15,6 9,6
6 4,1 46,0 28,38 2,3 51,1 33,7
7 4,3 34,3 21,40 3,3 44,0 30,1
MédiatDP  5,742.4  22,2+13,1 14,0+8,1 4,0+1,1  257+15.4 17,2+10,4

“Calculado com base na relagdo SVT/ST, verificados na Tabela C.4, em Anexo C.
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Quando os valores das concentragdo de biomassa aderida aos carvdes granulares,
aferidas nesse trabalho, foram comparados com os determinados pelos autores proponentes do
método de determinagdo dessa variavel, verificou-se que os primeiros estavam subestimados
em uma e até mesmo duas ordens de grandeza comparados com os segundos. Entretanto, estes
mesmos valores corroboram com os apresentados pela literatura consultada, a qual apresenta
concentracdes de 58,2mgSVT.gCAG™ para bioparticulas coletadas de reator anaerébio de
leito de carvao ativado fluidificado, aplicado ao tratamento de esgoto (MENDONCA et al.,
2004); 15,6 4 30,4mgSSV.gCAG™ para bioparticulas coletadas de reator de leito de carvio
ativado fluidificado nitrificante (CHENG; CHEN; HWANG, 1997) e 6,4 a 11,8mgSSV por
grama de puzzolane, coletada de bio-filtro submerso aerado (FDZ-POLANCO et al., 2000).

Calderon et al. (1996) identificaram concentragdes de 54,0; 1,0 e 3,0mg de biomassa
por grama de biolite, kaolin e puzzolane, respectivamente, para material coletado de reatores
anaerobios de leito fluidificado aplicado no tratamento de dgua residuaria sintética, a base de
glicose (0,3 4 2kgCOT.m™.dia™).

Os resultados da caracterizagdo dos SVT que deixam o reator, sejam arrastados com
o efluente ou nos descartes diarios de lodo, estdo apresentados na Tabela C.3, em Anexo C.
Assim, com base no balango de massa para o material biologico, formulados na Equagao 4.14
apresentada em Material e Métodos, foi possivel calcular o TRCp, para as trés primeiras fases
operacionais, cujos resultados estdo apresentados na Figura 5.11(a).

A concentragdo volumétrica (%v/v) do lodo descartado nos trés instantes distintos,
durante o tempo de descarte diario de trés minutos (amostragens 1, 2 e 3), bem como a
contribui¢do que tiveram a quantidade de lodo descartado diariamente e a quantidade de lodo
arrastado do sistema, no calculo geral do TRCp, sdo apresentadas na Figura 5.11(b). Os

valores apresentados também podem ser confirmados na Tabela C.3, em Anexo C



5. Resultados e Discussdo

185

Fase | Fase Il Fase Il
08/03/05 a 03/08/05 03/09/05 a 03/12/05 04/12/05 a 07/02/06
(5] 35— e ERCEEEE PO s — a5
|“ _" 'k
30 i '- 30
J! 1 N
1 1
25 i - ' 25
. 41 _" 1
820 — "" 'L 20
xl.m, 41 1 o 1|
£ 15 ! ] ! — ' 15
= “ il :
i _ .
10 <! i - 10
-" “_ "1
1
"7 ! r°
T ! i
0 u 0
L | T | T | T T I T I T I T I f I f
A—uv\_DDI" “" "|\_DD)
m, Ao O O i Tm— 1 ——p O 18 e
= . O o 0 | A m 9
o 80 4, 0 il O w\\\ 0 m— " 80 F
2 - il a—9—0 1 o
T 1 _“ O o D Ok °
5] 1 =)
2 60 ' T —— N P o 60
(=] i i 1 T
|m T [ ] fl 1F o
S 40 R i 40 o
2 0 " - \» A v [T E
: 1 e ° o T =="" o %
5 204, m 2 it \ & o A O 20 €
2 o ” ” @ O i O O W 1 &
= T 1k
o Q= 8— o ]
. | | T : | | | | | | | | | | | | | 0
a2 99 106 119 126 133 169 176 197 220 204 2311 225 232 309 315 318 323 330
Dia de Operagéo (dia)
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A vpartir da Fase Operacional II, houve mais regularidade na concentragdao
volumétrica do lodo descartado durante todo o periodo de drenagem (ver Figura 5.11Db).
Entretanto, o aumento da quantidade de lodo descartado contribui pouco no célculo do TRCp
se comparado ao efeito causado pelo aumento dos sélidos arrastados no efluente (Figura
5.11b). O aumento de solidos no efluente pode ter sido causado pelas atividades de rotina,
previstas na manutencdo da linha de recirculagdo aerada pressurizada, como a limpeza de
valvulas e da placa de orificio.

A partir dessas consideracoes, foram aferidos TRCp médios de 21,2 + 10,8; 15,0 +
5,0 e 10,6 = 10,7 dias, respectivamente para as Fases Operacionais I, II e III. Esses valores sdo
pequenos, mais compativeis com os apresentados pela literatura. Choi et al. (1996) aponta
como 6timo o TRC de 10 dias, comparado aos valores de 5 e 20 dias, para o caso da retengao
de fosforo em reator anaerébio e aerodbio de lodo suspenso. Patel e Nakhla (2006) notaram
aumento de 65 para 85% na eficiéncia de retengdo de fosforo, em reator de leito fluidificado
com zonas anaerobia e aerdbia, quando foi implementada recirculacdo de bioparticulas,
momento em que o TRC foi ampliado de 45 para 50 dias. Mendonga et al. (2004) verificaram
eficiéncia de 71% para remocao de matéria organica quando empregou TRC de 12 dias em
reator anaerdbio de leito fluidificado.

Com base nos valores de concentragdes individuais de SVT nos pontos de
amostragem, decidiu-se por fracionar o conceito de retencdo de sdlidos, como os pontos
individual de coleta fracionam a zona bio-catalizada do reator. A Figura 5.12(a) e (b) ilustram,
respectivamente, os tempos de retengdes celulares para cada fracdo do reator, associado ao
ponto individual de coleta (TRCp;) para a 2* e 3* Amostragens Espaciais. Esses valores

encontram-se listados na Tabela C.4 em Anexo C.
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Figura 5.12 — Distribui¢cdo do Tempo de Retengdo Celular (TRCp;) para as fragoes da zona
reativa, delimitados pelos pontos de coleta de amostra ao longo do reator e percentagens dessa
fragdo no TRC,; total do dia para (a) 2* amostragem espacial e (b) 3" amostragem espacial
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Mesmo sabendo do erro causado pela quantificacdo do material celular por meio da
determinagdo de SVT, cujo método nao diferencia material biotico de abidtico, quanto mais a
funcionalidade que cada grupo microbiano desempenha dentro do agregado, foi possivel
identificar, grosseiramente, as diferengas significativas no enriquecimento de material celular
entre os dias da 2* e 3* Amostragens Espaciais. Esse fato também corrobora com a afirmagéo
de que as modificacdes estruturais, implementadas no reator principalmente na linha aerada,
refletiram em ganho significativo para a atividade aerébia.

Os tempos médios de TRC, calculados para a regido anaerdbia e aerobia, a partir da
soma dos TRCp; dos pontos contidos em cada regido, apresentaram valores de,
respectivamente, 2,98 e 3,24 dias para a 2* Amostragem e 4,74 ¢ 5,99 para a 3* Amostragem.
Esses valores estao dentro da faixa apontada por Campos (1989), que declarou, com base em
sua revisao bibliografica, que seriam necessarios no minimo 4 dias de tempo de retengdo
celular, para sistemas de lodos ativados que tenham a inten¢ao de promover a nitrificagdo, e
apenas 0,5 dia (20°C) ou 1,5 dia (10°C) para o desenvolvimento da redu¢do anodxica do nitrato

em reatores desnitrificantes.

5.3. Segunda Etapa Experimental: Funcao Microbiana

5.3.1. Generalidades

Nesse topico serdo apresentados e discutidos os resultados para as andlises de
atividades especificas nitrificante (ANE), desnitrificante (ADE) e metanogénica (AME),
juntamente com as estimativas dos Numeros Mais Provaveis (NMP) dos grupos bioldgicos
responsaveis por esses processos. Para tal, foram utilizados os materiais bioldgicos recolhidos

ao longo do reator durante a 3* Amostragem Espacial, conforme apresentado na Tabela 5.15.
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Entretanto, como a literatura era bastante escassa para o teste de atividade aerdbia
para biofilmes, inicialmente serdao discutidos os resultados dos ensaios de estudo da atividade
aerébia em lodos suspensos e biofilmes, utilizando método respirométrico, realizados sob
orientagdo do professor Fernando Fernandez Polanco, da Universidade de Valladolid,

Espanha.

5.3.2. Avaliacio dos métodos respirométricos para estudo da atividade aerébia em lodo

suspenso e biofilme

Apo6s andlise dos métodos respirométricos disponiveis na literatura, dois foram
selecionados como potencialmente uteis para a realizacao dos testes: 1) o dito “convencional”
(PEREZ, 1998; FDZ-POLANCO et al., 2000) e ii) o “com inibidores” (NOWAK e
SVARDAL, 1993; GORSKA et al.’, 1995). Para ambos os métodos, temos como resultado as
inclinagdes referentes a Velocidade de Consumo de Oxigénio (OUR — Oxygen Uptake Rate)
para oxidar os substratos adicionados.

Para realizacdo dos testes, foram empregados o lodo aerdbio suspenso, coletado
semanalmente na ultima cdmara aerada da estacdo de tratamento de esgoto da cidade de
Valladolid/ES; e o biofilme aderido a sepiolita, extraido de reator aerobio de leito fluidificado,
em escala de bancada (item 4.4.3.1 em Material e Métodos).

Apos a determinagdo da concentragdo de SVT nos frascos reatores, foram calculadas
as atividades especificas aerdbias (AAE): heterotrofica oxidadora da matéria organica (AHE),
autotrofica nitrificante (ANE) ¢ suas fra¢des devidas a oxidagdo da amoénia (ANEntr1) € do
nitrito (ANEnitra). Para tal, foram utilizadas as equacdes apresentadas no item 4.4.3.1 em

capitulo de Material e Métodos.



190 R.R. SIMAN (2007)

Testes Iniciais

Foram necessarios alguns testes preliminares para ajustar os dois métodos
empregados, de forma que ambas fossem realizadas sob as mesmas condigdes iniciais,
propiciando, assim, a comparagdo entre ambas. Algumas duvidas também necessitavam serem
respondidas para maior conhecimento dos métodos.

A principio, o método “com inibidores” previa a aplicacdo dos reagentes quimicos
(ATU e NaClOs;) diretamente ao lodo bruto, sem a adi¢do de fontes complementares de
substratos para o processo biologico. Originalmente o método era aplicado para os casos em
que o liquor misto ensaiado continha material organico e nitrogenado suficiente para o teste
(NOWAK; SVARDAL, 1993; GORSKA et al., 1995). Também ¢ sugerido tempo de contato
entre o lodo ensaiado e a ATU, geralmente de 30 minutos. Além disso, seria necessario testar
a efetividade de inibigdo dos reagentes selecionados sobre os metabolismos para os quais
foram escolhidos.

J& para o ensaio convencional, a literatura indicava que as concentracdes de N-NH,",
N-NO, e acetato, respectivamente de 10; 5 e 30mg./”", seriam suficientes para produzirem
velocidades maximas de consumo de oxigénio (OUR), para a oxidacdo biologica desses
compostos. Além disso, foi sugerida também aeracdo prévia do lodo bruto coletado, por
periodo proximo a 4 horas, para oxidar os materiais organico e nitrogenado enddgenos
(PEREZ, 1998; FDZ-POLANCO et al., 2000).

A Figura 5.13 ilustra o resultado do primeiro teste aplicado ao lodo suspenso,
utilizando as consideracdes citadas para os ensaios respirométricos. Para comparacao inicial,
também foi aplicado método padrdo, descrito no manual de utilizagdo do respirometro
(Strathtox Strathikelvin®™) e apresentado rapidamente no item D.1, em Anexo D. Os resultados

obtidos para a atividade respirométrica aferida pelo método “com inibidor” ndo foram
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apresentados, pois revelaram valores abaixo do limite confiavel para os métodos, como pode

ser verificado na Tabela D.1, em Anexo D.

CIAHE
EZAANE,, .,
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50 - B ANE
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— 35
e ]
T~ 30
>
on
> 25
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o 15
2 104
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Figura 5.13 - Resultados preliminares para as atividades especificas heterotréfica e autotrofica
nitrificante, pelos métodos convencional e padrdo (Strathtox Strathkelvin®™) para Lodo 1.

Pode ser interpretado que as variagdes nos valores encontrados para as atividades
heterotroficas e autotrdfica nitrificantes, para todos os métodos respirométricos empregados,
foi devida a diferenca nos valores das concentracoes iniciais dos substratos chave nas reagdes
microbiologicas investigadas (ver Figura 5.14). Esse fato leva a deducdo que os valores
iniciais dos substratos indicados na literatura para o método convencional ndo refletem os
valores de velocidades maximas para o consumo de oxigénio (OUR), como foi apresentado na
revisdo bibliografica.

Ap6s essa conclusdo, foram realizados estudos cinéticos para a definicdo das

concentragcdoes dos substratos que refletiriam em velocidades maximas de consumo de
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oxigénio, para o lodo suspenso coletado. A Figura 5.14 ilustra os resultados encontrados para

. , . ~ + -
esse teste, nos quais foram testadas varias concentragdes de N-NH4 , N-NO; e acetato.
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Figura 5.14 — Ensaios cinéticos do lodo suspenso coletado para defini¢do das concentracdes
de substratos chave (N -NH,", N-NO;, ¢ acetato) que refletissem na velocidade maxima de
consumo de oxigénio.

Para que pudessem ser comparadas as atividades obtidas pelos métodos convencional
e com uso de inibidores, decidiu-se que ambos deveriam ser feitos sob as mesmas condigdes
iniciais. Assim, modificou-se também o método respirométrico com inibidor, proposto
inicialmente. A nova proposta envolveu a adi¢do de solu¢do com mescla dos substratos chave,
resultando em concentracdes iniciais iguais as ensaiadas individualmente pelo método
respirométrico convencional.

Essa conclusdo levou a elaboragdo de outra série de testes, agora aplicando, para o
método convencional, solugdes que reproduzem concentragdes de nitrogénio amoniacal,
nitrito e acetato, respectivamente, de 100; 25 ¢ 300mg./" nos ensaios e ,para 0 método com
inibidores, solu¢do unica contendo a mescla dos ions nas mesmas proporgdes.

Na Figura 5.15 podem ser verificados os valores das atividades heterotrofica e

autotréfica nitrificante para o Lodo 2 ensaiado seguindo o pensamento exposto, ou seja, o
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lodo foi ensaiado sob as mesmas concentragdes iniciais de substrato (verificar resultados na

Tabela D.2, em Anexo D).

CIAHE
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Figura 5.15 - Resultado para as atividades especificas heterotrofica e autotrofica nitrificante,
pelos métodos convencional e com uso de inibidores, para Lodo 2 ([N-NH, ] = 100mg./"; [N-
NO,]=25mg.I"" e [Acet.] = 300mg.l™).

Com a grande diferenca apresentada entre as atividades autotroficas para a oxidacgao
do nitrogénio amoniacal (ANEnprri) entre os métodos convencional e com inibidor,
verificou-se que a concentra¢io de N-NO, de 25mg.l", aplicada no método com inibidor
estaria, possivelmente, agindo como inibidor na ANEyitr;. Optou-se, assim, por utilizar
concentracio de N-NO, igual ao valor inicial (5mg./"), sem perda significativa no valor da
velocidade de consumo de oxigénio para a nitratacdo, como pode ser observado na Figura
5.16.

O efeito inibidor da ATU, no processo de oxidacdo biologica do nitrogénio
amoniacal (nitritagdo), e do NaClOs, na oxidagdo bioldgica do nitrito a nitrato (nitratagdo), foi

testado em paralelo com os ensaios de atividade aerdbia (Figura 5.16). Testando dois lodos
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distintos, procurou-se avaliar percentagem de inibi¢do nas reacdes para 0s quais 0s compostos

(ATU e NaClOs) foram selecionados.
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Figura 5.16 - Efetividade de inibi¢do da oxidagao biologica do nitrogénio amoniacal pela
ATU e da oxidacao bioldgica do nitrito pelo NaClO; para Lodo para Lodo suspenso.

Pode ser observado que a ATU inibe, em média, 95% do processo de oxidagdo do
nitrogénio amoniacal pelo grupo representado pelas Nitrossomonas enquanto que o NaClOs
inibe, em média, 56% do processo de oxidagdo do nitrito pelo grupo representado pelas
Nitrobacter, para o caso do lodo suspenso (Figura 5.16). Quanto ao efeito inibidor sobre os
microrganismos oxidadores do acetato (heterotroficos), dois testes, realizados com lodos
diferentes e em duplicata, demonstraram que a ATU e o NaClO; inibem em média,
respectivamente, 3,9% e 7,2% das atividades heterotroficas.

Para verificar o efeito do tempo de contato inicial entre a ATU e o lodo testado, dois
testes em quintuplicada foram implementados. O primeiro, para tempo zero de contato, € o
outro, para tempo de 30minutos. As médias dos resultados de atividade microbioldgica foram

analisadas com ferramentas estatisticas Teste ¢ Student (varidveis independentes) e Teste One-
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Way ANOVA, demonstrando com 95% de confianca que o potencial inibidor da ATU, nas
velocidades de consumo de oxigénio para a oxidagdo do nitrogénio amoniacal, ndo foram
significantemente diferentes para os tempos zero ¢ 30 minutos de contato do inibidor com o
lodo.

Assim como para o material suspenso, foram realizados testes preliminares para
verificar a efetividade do efeito inibidor da ATU e o NaClOs nos processos bioldgicos
ocorridos no biofilme desenvolvido na sepiolita. Esses testes foram feitos para tempos de
contato zero ¢ 15 minutos entre inibidor/biofilme. Os valores encontrados ndo apresentaram
diferencas significativas para os tempos de contato lodo/biofilme testados. Para o uso da
ATU, a média de inibi¢do na oxida¢do do nitrogénio amoniacal no biofilme foi de 94% e para
o NaClOs;, a média de inibi¢do na oxidagdo do nitrito no biofilme foi de 85%. Para o teste de
inibicao da atividade heterotrofica, os valores verificados foram despreziveis para a ATU e
em média 19% para o NaClOs.

O efeito da aeracgdo inicial do lodo, prevista no método convencional, também foi
verificada por meio da avaliagdo das atividades microbiologicas, aferidas em quatro ensaios
espacadas durante 5 horas de aeragao constante do lodo. As Atividades Aerdbias Especificas
(AAE), calculadas a partir desses testes, sdo apresentados na Figura 5.17.

Fica claro com a interpretagdo da Figura 5.17 que esse ensaio € sensivel ao tempo de
aeragdo inicial. Com relagdo as atividades mensuradas no tempo zero, oS microrganismos
oxidadores do nitrogénio apresentaram maior redu¢do em sua atividade (31% nitritantes e
33% nitratantes), o que acaba influenciando no calculo da atividade total. A atividade

enddgena nao variou consideravelmente ao longo das trés primeiras horas de aeracao.
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Figura 5.17 - Ensaio de Atividades Aerobia Especifica (AAE) para oxidagdo do material
endogeno (AAEgndsgeno), do nitrogénio amoniacal (ANE), do nitrito (ANEnitra) € do acetato
(AHE), pelo método convencional, no decorrer de 5 horas de aeragdo do Lodo testado.

Aplicacio dos Métodos para Lodo Suspenso e Biofilme

Depois de realizados os testes preliminares para ajustar os procedimentos
experimentais, deu-se prosseguimento ao estudo comparativo entre os métodos convencional
e com inibidor, para a andlise de atividade aerdbia com lodo suspenso e imobilizado em
biofilme.

Nas Figura 5.18 e 5.19 constam os valores das atividades heterotrofica e autotréfica
nitrificante, para o Lodo 4 e Lodo 5, respectivamente. Para o Lodo 5, os testes foram
realizados duas vezes. Foram utilizadas concentracoes de N-NH4+, de N-NO; e de acetato de,
respectivamente 100; 5 ¢ 300mg./"'. Também néo foi utilizada a aeracdo inicial para o lodo e
tampouco o periodo de 30 minutos de contato entre a ATU e o lodo, suspenso ou na forma de
biofilme. Os resultados apresentados nas figuras podem ser encontrados nas Tabelas D.3, D.4

e D.5, em Anexo D.
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Figura 5.18 - Resultado das atividades aerobias especificas (AAE) para os oganismos
heterotroficos (AHE), autotréficos nitritantes (ANEnitr;) € nitratantes (ANEnitra) aferida
pelos métodos convencional e com uso de inibidores para LODO 4.
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Figura 5.19 - Resultado das atividades aerdbias especificas (AAE) para os organismos
heterotroficos (AHE), autotroficos nitritantes (ANEnyrry) € nitratantes (ANEnitra) pelos
métodos convencional e com uso de inibidores para o LODO 5.
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Na Figura 5.20 podem ser visualizados os resultados calculados para os ensaios de
atividade, aplicados ao material biologico aderido a sepiolita. Para esse caso, foram utilizadas
as mesmas condi¢des experimentais definidas nos testes iniciais, com lodo suspenso, para
ambos os métodos aplicados Os resultados dos testes foram listados na Tabela D.6, em Anexo

D.

CIAHE
V22721 ANE
XY ANE

NITRA

20,04

NITRI

17,5 1

15,04

12,54

10,0 1

N
&
1

AAE (mgOD.gSVT".h")
o
o
1

N
&
1

0,0 . - T
CONVENCIONAL INIBIDOR

Figura 5.20 — Resultado das atividades aerobias especificas (AAE) para os organismos
heterotréficos (AHE), autotroficos nitritantes (ANErg)) € nitratantes (ANExitra) pelos
métodos convencional e com uso de inibidores, para biofilme aderido a sepiolita.

Consideracoes e Conclusoes Sobre a Avaliacio Inicial dos Métodos

Depois de definidos os procedimento experimentais para os testes respirométricos, os
resultados para as quantificagdes das atividades aerobias foram numericamente parecidos,
tanto para lodo suspenso quanto para o imobilizado em biofilme. Os desvios entre os

resultados apresentados para os métodos convencional e com inibidor (Figuras 5.18, 5.19 e

5.20) se deveu, principalmente, a efetividade de inibicdo dos compostos selecionados, para o
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método com inibidor. Esses desvios foram mais visiveis para o caso da avaliagdo da atividade
nitratante (ANEnTrA), principalmente devido a qualidade de inibicao do NaClOs.

Esse cenario, o grau de inibicao do NaClOs, comparado a ATU, ¢ ruim. O problema
de transferéncia de massa do inibidor, principalmente para o caso do material bioldgico
imobilizado na forma de biofilme, pode ser a explicagao para a disparidade entre os resultados
apresentados para as quantificagdes das atividades nitrificantes entre os dois métodos.

Com base em todas as andlises, o que deve ficar claro no momento de escolha do
método para realizacdo da quantificacdo da atividade aerdbia por respirometria € o que se
pretende avaliar com o teste. Para o convencional, o método se mostrou claro na determinacao
das atividades autotroficas e da atividade heterotrofica, uma vez que esses valores sao obtidos
diretamente com a adigdo dos substratos. Entretanto, os testes sdo realizados no ponto de
velocidade méxima de consumo de oxigénio, o que pode diferir da atividade exibida pelos
microrganismos, quando observados in loco.

Para o uso do inibidor, apesar do resultado depender da efetividade de inibi¢cao do
composto selecionado, além dos valores serem obtidos por procedimento algébrico, o teste
pode ser realizado com a propria agua residudria que € utilizada como substrato para o sistema

biologico, do qual o lodo foi coletado. O teste ¢ destrutivo para o lodo ensaiado.

5.3.3. Atividades microbianas e estimativas do NMP para material coletado no reator de

leito expandido

Para a analise das atividades microbiolédgicas especificas (nitrificante, desnitrificante
e metanogénica) e quantificagdo do material celular (NMP) foram utilizadas as amostras de
material “sélido” e liquido coletadas durante a 3* Amostragem Espacial. A Tabela 5.15 lista

as caracteristicas operacionais do dia da coleta, bem como as médias de algumas variaveis de
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interesse que foram registrados com sonda multi-parametro instalada no topo do reator. Como
mencionado, em cada zona reacional (aerada, andxica e anaerobia), foram escolhidos dois
pontos de coleta para a caracterizacdo das atividades especificas e a estimativa do NMP do
grupo microbiano esperado para a regido. Na Tabela 5.17 estao listados, ndo s6 o numero do
ponto de coleta utilizado na amostragem do material bioloégico para essas analises, mas
também a referéncia, no capitulo de Material e Métodos, para descri¢do detalhada da

composi¢do e preparacao das amostras para as avaliacdes microbiologicas.

Tabela 5.17 — Descrigao dos pontos de coleta utilizados nas analises microbioldgicas com
material coletado no reator de leito expandido e referéncia em Material e Métodos de suas
composigoes e modo de preparacdo para cada analise.

Descri¢ao Preparagdo Amostra em

Zona Reacional Ponto de Coleta no Nome da
ona Reaciona . .
Reator Amostra Material e Métodos
Atividade Especifica NMP
Aer6bia N°5 Aerébio 1 Tabela 4.10 Item 4.4.6.
Ne7 Aerdbio 2
Andxica N1 Anoxico 1 Tabela 4.11 Item 4.4.7.
N° 10 Anoxico 2
Anaerobia N*1 Anaerdbio 1 Tabela 4.12 Item 4.4.8
Ne 2 Anaerobio 2

5.3.3.1. Atividade nitrificante especifica (ANE) e NMP da microbiota nitrificante

Os resultados das atividades aerdbias especificas (AAE) e seu fracionamento em
atividades heterotroficas e autotréficas nitrificante (nitritante e nitratante), calculados como
descrito no item 4.4.3.2 em Material ¢ Métodos estdo apresentados na Figura 5.21(a) para o
lodo sobrenadante, para o biofilme aderido as bioparticulas e para a composi¢ao formada da
mistura de lodo sobrenadante e bioparticulas para as amostras Aerébio 1 e 2.

Os resultados das velocidades de consumo de oxigénio (OUR) para a oxidagdo
bioldgica dos substratos adicionados (fonte de nitrito, de nitrogénio amoniacal e de acetato),

obtidos a partir dos ensaios respirométricos empregando o método convencional, estdo
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relacionados na Figura 5.21(b). Todos os valores utilizados para a elaboragcdo das Figuras
5.21(a) e (b) estdo listados na Tabela E.1, em Anexo E.

Como pode ser observado na Figura 5.21(a), para ambas as amostras (Aerobio 1 e 2),
a atividade heterotréfica especifica, verificada para os frascos inoculados com lodo
sobrenadante, lodo e bioparticulas e somente bioparticulas, foi preponderante em todos os
ensaios. O que ¢ compreensivel, uma vez que as velocidades de crescimento, verificada para
0s organismos representantes desse grupo, sdo muito maior que o observado para as
autotrofas oxidadoras do material nitrogenado (FURUMAI; RITTMAN, 1992;
WATANABLE; MASUDA; ISHIGURO, 1992), ainda mais para casos com limitacao de
oxigénio, como foi observado neste trabalho.

Entretanto, se observados os valores apresentado na Figura 5.21(b), constata-se que
as velocidades de consumo de oxigénio para a oxidagdo do material organico, adicionado aos
ensaios, sao semelhantes aos obtidos durante os testes de avaliagdo do método respirométrico
com lodo suspenso ativo, momento em que foram definidas as atividades enddgenas dos
microrganismos inoculados, os quais foram 6,2 + 1,04mgOD.l'1.h'1 e4,4 + 0,4mgOD.l’1.h'1,
respectivamente para o lodo suspenso e o aderido a sepiolita. Os valores encontrados com
material coletado no reator sio no minimo consistentes, porém muito pequenos comparados
com os valores descritos na literatura.

Para exemplificar, no trabalho de Fdz-Polanco ef al. (2000), os autores encontraram
valores de atividades especificas proximas a 15,2¢ 4,5mgOD.gSVA™ .h', para as oxidadoras
do nitrogénio amoniacal e do nitrito. Isso ap6s o reator bioldgico ter sido alimentado por dois
anos somente com fonte de nitrogénio amoniacal, sob carregamento volumétrico de
1,2kgN.m>.dia”’. Com o objetivo de estudar a segregacdo microbiana ao longo do reator
devido a competicao por substratos, os autores resolveram implementar também carregamento

de material organico volumétrico crescente de 0,6 a 9,6ngQO.m'3 dia!,
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Figura 5.21 — Resultado (a) das atividades aerobias especificas (AAE) para os organismos
heterotroficos e autotroficos nitrificantes, obtida pelo método convencional e (b) das

velocidades de consumo de oxigénio (OUR), obtidas com os testes respirométricos, aplicados

ao material biologico coletado no reator de leito expandido durante a Fase III.

O ensaio foi bem sensivel as estratégias operacionais aplicadas e demonstrando

segregacdao microbiana ao longo do reator. Ao fundo do reator, foram observadas atividades

para oxidacdo da matéria organica (AHE) de 15,0mgOD.gSVA™'.h"' e para a oxidagdes do
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nitrogénio amoniacal (ANE) e do nitrito (ANExrrs) menores que 1,0mgOD.gSVA™.h',
enquanto que no topo, tipicamente nitrificante, foram encontrados valores de 8,0; 22,0 e
12,0mgOD.gSVA ™" .h!, respectivamente para as mesmas analises. Cabe lembrar que esses
valores ja foram descontados da atividade endogena exibida pelos meios de cultura antes dos
ensaios com substratos especificos.

Nos ensaios iniciais para definicdo do método, foram encontrados valores médios de
14,5 ¢ 22,6mgOD.gSVT ™' .h"', para as atividades especificas heterotrofica (AHE) e autotrofica
nitrificante (ANE) para o lodo suspenso ativo, conforme pode ser verificado nas Figuras 5.19
e 5.20 e Tabelas D.3, D.4, D.5 e D.6. Para o material aderido a sepiolita, os valores
encontrados foram 4,4 e 13,8mgOD.gSVT'.h', respectivamente para a AHE e ANE,
conforme pode ser verificado na Figura 5.20 e Tabela D.6.

Entretanto, uma séria consideracao deve ser feita nesse ponto. Conforme pode ser
verificado nos ensaios preliminares para adaptagao do método respirométrico, concluiu-se que
¢ de fundamental importancia a definicdo de relagdo substrato/microrganismos para serem
aplicadas ao lodo testado, de forma que sejam obtidas velocidades maximas de consumo de
oxigeénio para os substratos adicionados.

Essa tarefa foi realizada com relativa facilidade com o equipamento utilizado nos
experimentos preliminares, pois 0 mesmo contava com seis frascos reatores, monitorados em
tempo real por software proprio. Entretanto, para os testes com material coletado no reator de
leito expandido, foi utilizado equipamento rustico, com tomada manual de dados de consumo
de oxigénio. Assim, foi impraticavel a realiza¢do dos estudos cinéticos prévios para defini¢ao
das concentragdes mais apropriadas a serem ensaiadas.

Com base nessas consideragdes, constata-se que os valores calculados para as
atividades especificas foram sub-valorizados, uma vez que foram utilizadas grande quantidade

de material biologico nos testes com material extraido do reator de leito expandido, conforme
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pode ser confirmado na Tabela E.1. Para comparagao, foram utilizadas concentragdes de SVT
nos testes com lodo do reator em média 10 vezes maiores dos que os utilizados nos testes
preliminares, com a sepiolita.

Mesmo assim, o método foi sensivel para confirmar uma constatagdo importante,
verificada durante a obtencao dos Perfis Espaciais para o NTK, N.Amon. ¢ AB. Foi
constatado ligeiro consumo dos constituintes citados na regido do reator na qual a biomassa
era predominantemente suspensa, indicando possivel nitrificagdo nessa regido (5.8b, 5.8¢c e
5.9¢). Essa afirmagdo corrobora com os resultados para ANE calculados para a fragao
suspensa da amostras Aerdbio 1 e 2, conforme pode ser verificado na Figura 5.21(a).

Os resultados obtidos com os testes respirométricos refletem a baixa atividade
nitrificante verificada na zona aerada do reator, durante a Fase Operacional amostrada. Esse
fato se deve, principalmente, a dificuldade de se manter concentragdes de oxigénio dissolvido
dentro do reator em niveis que viabilizassem o desenvolvimento de comunidade nitrificante
ativa e devido aos baixos TRC verificados para o reator.

A estimativa do NMP da microbiota nitrificante (oxidadores da amonia e do nitrito)
no lodo Aerobio 1 e 2, também revelou pequena colonizacdo do material biologico pelos
organismos capazes de promover a oxidagdo autotréfica do nitrogénio amoniacal e do nitrito,
conforme pode ser verificado na Tabela 5.18, corroborando com as conclusdes obtidas com os

ensaios de atividades aerdbias para a mesma regido.

Tabela 5.18 — Estimativa do numero mais provavel (NMP) de células nitrificantes oxidadoras
da amonia e do nitrito, para as amostras Anaerobio 1 e 2.

Nome da SVT NMP (NMPcélulas.m/™) NMP (NMPcélulas.gSVT™")

Amostra o 2 Oxidadf)rgs da Oxidgdqras do OxidadAorgs da Oxidgdqras do
Amoénia Nitrito Amoénia Nitrito

Aerobio 1 71,03 4,60E+01 4,90E+01 6,48E+02 6,90E+02

Aerobio 2 80,24 2,40E+03 2,30E+00 2,99E+04 2,87E+01
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5.3.3.2. Atividade desnitrificante especifica (ADE) e NMP da microbiota desnitrificante

Para os ensaios de ADE nas amostras Andxico 1 e 2, coletadas no reator de leito
expandido, foram medidas as velocidades de produg¢dao do N,O a partir da adi¢do de fonte
externa de substrato (NaNO; e acetato de sodio) e de acetileno, conforme descrito no item
4.4.4 em Material e Métodos. As médias das velocidades maximas de produgdo do gas, para
os ensaios em triplicata, foram obtidas a partir do ajuste de modelo nao linear de Boltzman
aos pontos experimentais e estdo apresentadas na Figura 5.22(a). As ADEs, calculado a partir
da quantificacido do material celular, foram expressas como producdo de N,, e estdo

apresentadas na Figura 5.22(b). A lista completa dos resultados obtidos encontra-se na Tabela

E.2 no Apéndice E.
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Figura 5.22 — Ensaio (a) para determinagao da velocidade maxima de produgao de N,
necessario para o calculo da Atividade Desnitrificante Especifica (ADE) do material coletado
no reator de leito expandido.

As maiores velocidades de producao de N, foram verificadas para a amostra Anoxico
2, a qual ¢ composta predominantemente de lodo suspenso, uma vez que foi coletada em

regido do reator na qual ndo mais foi observado o leito de particulas suporte (ver Figura

5.22a). A diferenca ainda ¢ mais visivel no momento em que o resultado ¢ apresentado como
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atividade especifica (ADE), devido a diferenga significativa da concentracdo de SVT contidas
nas amostras (ver Figura 5.22b).

Entretanto, os valores de velocidade de producao de N, sdo considerados pequenos
quando comparados aos obtidos por Etchebehere ef al. (2001), os quais utilizaram a técnica
para avaliar a atividade desnitrificante de lodo coletado de reator UASB, alimentado com
mistura de chorume e efluente de reator anaerobio com relagdo C:N-NOs™ igual a 4. Nesse
trabalho, os autores identificaram velocidades de producdo de N, que variaram de 55 a
146mgN,./"".h." ¢ ADE variando de 36 a 71mgN,.gSSV™'.h™".

Marchetto et al. (2003) determinaram a atividade desnitrificante de lodo coletado de
reator de bancada com aeragdo intermitente quando submetidos a varios materiais como
doadores externos de carbono. Os autores encontraram valores de ADE de 32,5; 28,3 ¢
20,8mgN,.gSVT ' h"', quando alimentados com, respectivamente, acido acético, esgoto
doméstico e glicose.

Mesmo pequenos, os valores apresentados para a ADE para amostra Andxico 2, na
Figura 5.22(b), demonstram atividade consideravel, comparados aos casos observados na
literatura, os quais foram realizados com lodo cultivado em reatores alimentados com
substratos ricos em nitrato. Essa afirmacdo sustenta a idéia de que, mesmo que pouco, quase
todo 0 NO, e NOj™ formados na zona aerada do reator foi imediatamente reduzidos a N,
ainda no topo do reator, nos quais foram observadas zonas micro-aeradas com POR proximo a
zero, como pode ser verificado na Figura 5.7(b). Os valores muito baixos verificados para a
ADE da amostra Andxico 1 sdo justificados no fato de que, durante a operagdo do reator,
poucas foram as ocasides que o efluente foi recirculado para o fundo do reator, local onde foi
coletada a amostra.

A sensibilidade no ensaio de ADE ndo ¢ verificada na estimativa do NMP de

microrganismos desnitrificantes, como pode ser observado na Tabela 5.19, na qual estdo
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apresentados o resultado do NMP das bactérias desnitrificantes para as amostras Anoxico 1 e

2.

Tabela 5.19 — Estimativa do NMP de bactérias nitrificantes para as amostras coletadas no
reator de leito expandido.

Nome da SVT NMP bactérias desnitrificantes
Amostra gl NMPcélulas.m/"  NMPcéluas.gSVT™'
Andxico 1 52,96 4,90E+05 9,25E+06
Andxico 2 1,98 3,30E+07 1,67E+10

Os resultados mostram material bioldgico bem colonizado pelos microrganismos
desnitrificantes (ver Tabela 5.19), quando comparado aos valores apresentados na literatura,
0s quais variaram entre 107 ¢ 109células.gSSV'1 (GIANOTTI; JERONIMO; CAMPOS, 1997;
MARCHETTO et al., 2003). Entretanto, esse fato foi esperado, uma vez que as bactérias
desnitrificantes sdo aerobias facultativas e de uma variedade fisioldgica muito grande (CHUI
et al., 1996, HELMER; KUNST, 1998; Van LOOSDRECHT; JETTEN, 1998). Quando
submetidas ao cultivo, em condigdes ideais como os aplicados nos testes de estimativa de
NMP, podem se desenvolver e supervalorizar os resultados, como também foi constatado nos

trabalhos de Etchebehere et al. (2001).

5.3.3.3. Atividade metanogénica especifica (AME) e NMP das arqueas metanogénicas

Nesse topico, foram determinados, por respirometria, o potencial metanogénico
especifico (PME) para digestdo de esgoto sanitario e a atividade metanogénica especifica
(AME) para digestao de solucao cocktail de acetato e formiato de sodio, para as amostras de
material bioldgico Anaerdbio 1 e 2 coletadas no reator de leito expandido, conforme ¢

apresentado na Tabela 5.17.
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A partir dos valores de produ¢ao acumulada do gds metano, formado na digestao
anaerobia dos substratos adicionados aos frascos reatores, foram ajustados modelos nao
lineares para determinacdo das velocidades méximas de produgao do gas durante o
experimento, como apresentado no item 4.4.5 em Material e Métodos.

Para o teste de potencial metanogénico, como o substrato adicionado aos frascos
reatores foi o proprio esgoto sanitario, afluente a estagdo, na concentragdo de DQO de
380mg0,.I"", as velocidades méaximas de producio do metano foram registradas logo no inicio
dos testes. Dessa forma, o modelo ndo linear do tipo Logistic foi o que apresentou melhor
ajuste aos pontos experimentais. Na Figura 5.23(a) podem ser verificados os valores médios
com os desvios padrao para a velocidade maxima de produg¢dao de metano, para as amostras
Anaerdbio 1 e 2, e o resultado do calculo do Potencial Metanogénico Especifico (PME), feito
com base nas massas de SVT inoculadas para cada teste. Na Tabela E.3, em Anexo E, estdao
apresentados os valores encontrados para os seis ensaios respirométricos, realizados para cada
amostra, bem como o valor da quantidade de metano acumulada ao final do experimento e a
quantidade de sélidos contidos em cada frasco reator.

Para o teste de atividade metanogénica, foi adicionada, apds o teste de potencial,
solugdo acetato e formiato de s6dio, em quantidades para produzirem concentracdes finais nos
frascos de, respectivamente de 600 e 460mg.". Para esse caso,como o lodo necessitou de
periodo pequeno de arranque para o inicio da digestao dos substratos, o0 modelo ndo linear que
melhor se ajustou aos pontos experimentais foi o do tipo Boltzman.

Estao apresentados na Figura 5.23(b) os valores médios e desvios padrdo para as
velocidades maximas de produgdo de metano, para os frascos “controle” e “ensaio”, para as
amostras Anaerdbio 1 e 2 e o resultado dos célculos da Atividade Metanogénica Especifica
(AME), nos quais as médias dos frascos controles foram descontadas do resultado final, para

o calculo da AME. Todos os valores encontrados para os trés testes respirométricos, “ensaio”
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e “controle”, realizados para cada amostra Anaerébio 1 e 2, bem como o valor da quantidade
de metano acumulada ao final de cada experimento e a quantidade de sdlidos contidos em

cada frasco reator podem ser encontrados na Tabela E.4, em Anexo E.
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Figura 5.23 — Médias das velocidades maximas de producao de metano em (a) ensaio com
esgoto sanitario como fonte de substrato e calculo do PME e (b) ensaio com cocktail de
substratos (acetato e formiato de s6dio) como fonte de substratos e calculo da AME, para
material bioldgico coletado no reator de leito expandido.

Para o teste de PME, o método aplicado utilizou aproximadamente 250 m/ de esgoto
sanitario afluente a EETE, que no momento apresentava concentragao de DQO filtrada (papel

poro médio 1,2pum) de 380mg0-./"", juntamente com os 50 m/ de mistura de lodo aderido ao

biofilme e suspenso, como foi detalhado no item 4.4.5, em Material ¢ Métodos. Sabendo-se
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que, estequiometricamente, a 30°C sio gerados 388,4m/ de CHy para cada grama de DQO
tedrica removida, esperava-se uma producao maxima acumulada para os testes de PME de 44
m/ de metano. Entretanto, os valores acumulados nesses testes, apresentados na Tabela E.3,
foram bem superiores aos previstos nos calculos. A explicagdo pode estar embasada no fato
de nao terem sido verificadas as concentragdoes de DQO ap6s a dilui¢do do esgoto com o lodo
inoculado, de forma que as concentragdes iniciais de material organico nos frascos poderiam
ser muito superiores aquela observada no esgoto utilizado como fonte de substrato.

Como os testes de AME foram realizados apods os testes de PME, a adi¢ao da solugdo
com mistura de substratos se deu apds os valores das produgdes do gas metano terem cessado.
Segundo Young ¢ Cowan (2004), como cada grama de acetato e formiato podem gerar,
respectivamente, 0,348 e 1,067mg0,./"" de DQO tedrica, a quantidade esperada de produgéo
de metano para remocdo de 100% dos sais adicionados nos frascos reatores foram de
aproximadamente 93m/. Percebe-se que os valores apresentados para os frascos “ensaio” sao
bem proximos dos valores esperados, como pode ser verificado na Tabela E.4, comprovando
a veracidade dos experimentos.

Os valores das velocidades médximas de producdo de metano apresentados por
Silveira ¢ Monteggia (2000) estiveram entre 5,6 & 18,0m/CH,./".h™", quando foram testados
com acetado e formiato. Porém o autor utilizou inoculo suspenso com concentragdo de
aproximadamente de 2gSSV./"'. Nos trabalhos de Steil, (2001), foram testados lodos com
grande quantidade de material inorganico, como ¢ o caso deste trabalho, de forma que as
velocidades maximas de producdo de metano foram 4,93; 5,24 e 6,29mICH,.I"h!,
respectivamente para os lodos dos digestores de residuos de aves de postura, de corte e suinos.
Essas velocidades resultaram em atividades metanogénicas aparentes especificas de 0,94; 0,53

e 0,42m/CH,.gSVT ' .h™.
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Com base no observado na literatura e nos valores encontrados durante a realizagao
deste trabalho, constata-se a necessidade de aprimoramento e adaptacao dos testes de
atividades para aplicagdo em lodos aderidos a biofilmes ou mesmo o caso de lodos com
grandes quantidades de material abidtico. Assim, os valores das atividades ndo seriam tao
sub-valorados, como os apresentados na Figura 5.23(b).

Os valores encontrados para a estimativa do NMP para as arqueas metanogénicas
podem ser verificados na Tabela 5.20. As diferencas entre as amostras Anaerobio 1 e 2 pode
ser devido ao fato da amostra Anaerdbio 1 ter sido coletada mais proxima do ponto de

alimentacao do reator.

Tabela 5.20 - Estimativa do NMP de arqueas metanogénicas para as amostras coletadas no
reator de leito expandido.

Nome da SVT NMP arqueas metanogénicas

Amostra ol NMPcélulas.m/'  NMPcéluas.gSVT"!
Anaerobio 1 5,79 2,80E+09 4,83E+11
Anaerobio 2 3,03 3,50E+04 1,15E+07

5.4. Terceira Etapa Experimental: Confeccao e Aplicacio de Microsensor

de Oxigénio Dissolvido

5.4.1. Generalidades

Ap6s todo o periodo de montagem do setor para confeccdo e aplicagdo de
microsensores, no Laboratorio de Tratamento Avangado e Reuso (LATAR) do Departamento
de Hidraulica e Saneamento (SHS) da Escola de Engenharia de Sao Carlos (EESC) da USP,
foram confeccionados os primeiros sensores de oxigénio dissolvido (OD), com ponta de
diametro entre 10 a 30 um. Na Figura 5.24 pode ser visualizado o sensor criado no laboratdrio

para o estudo de biofilmes.
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Figura 5.24 — Microsensor de O tipo Clark, desenvolvido no Laboratorio de Microsensores
do LATAR/SHS/EESC/USP, com didmetro de ponta de 30 um.

Os sensores fabricados foram entdo testados, apds aplicagdo de corrente para
polarizacao de -0,8V. O teste positivo para o eletrodo foi verificado quando os mesmos
apresentavam boa calibracio com as solucdes saturadas de oxigénio e nitrogénio,
demonstrando correntes de 10 a 150pA para solugdo saturada com N, e 100 a 700pA para a
solugdo com ar. Os eletrodos que ndo apresentassem boa calibragdo, dentro dos limites de
corrente determinados, foram descartados. O tempo de resposta também foi outro fator que
classificou os eletrodos como aptos ou ndo para a aplicagdo em biofilme. Geralmente o tempo
de resposta para o sensor foi menor que 4 segundos. No principio dos trabalhos, 50% dos
eletrodos confeccionados foram descartados, pois ndo apresentavam os requisitos necessarios
para serem utilizados com confianca.

Os eletrodos aprovados nos testes foram entdo selecionados para serem utilizados no
estudo de biofilmes desenvolvidos sobre cinco tipos diferentes de material suporte, fixados
em reatores de bancada tipo “célula de fluxo”. Foram selecionados Poliestireno de Baixa
Densidade (PEBD), disco pléstico comercial, carvées mineral e vegetal e rocha basaltica, sob
os quais foi estimulado o desenvolvimento de biofilme aerdbio, apés 30 dias de operagdo do

3

reator “célula de fluxo”, alimentado com dgua residudria contendo sulfato, nitrogénio
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amoniacal e matéria organica, como pode ser verificado no item 4.5.4 em Material ¢ Métodos.
Na Figura 5.25 podem ser visualizados os perfis obtidos com os sensores de OD ao longo dos

filmes biologicos estudados.
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Figura 5.25 — Aplicacao de microsensor de OD para o estudo de biofilme em reator tipo
“célula de Fluxo”.

5.4.2. Obtencao de parametros fluidodinamicos e cinéticos a partir do perfil de oxigénio

O procedimento matematico para a determinacdo dos parametros biocinéticos das
reacoes metabolicas a partir do perfil da concentracao de oxigénio dissolvido foi extraido de
Lewandowski e Beyenal (2003a) e, para ser empregado, requer a suposicao de que o biofilme
seja uniforme e nao heterogéneo.

Inicialmente, para cada perfil gerado sobre os materiais suporte, foi determinada a
interface Liquido-Biofilme, o qual foi relacionado pelos autores como o ponto de inflexdao da
curva ajustada aos pontos experimentais, extraidos com os perfis. Nesse ponto, o perfil ¢

dividido em duas partes: 1) a parte abaixo do ponto de inflexdo, que define os pontos
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armazenados dentro do biofilme e ii) a parte de cima do ponto de inflexdo, que define os
pontos no meio reacional liquido. Nesse ponto ¢ definida a concentragdo de oxigénio na
superficie do biofilme (Cs), em mgO,.I"", ¢ a espessura do biofilme (xs), em cm.

Entretanto, os perfis obtidos a partir das localiza¢des escolhidas para a analise com o
microsensor, ndo apresentaram formato continuo. Assim, a maioria dos perfis foi dividida em
duas regides, como sera apresentado mais adiante (ver Figura 5.25).

A parte de cima do ponto de inflexdo ¢ descrita como uma fungdo exponencial
empirica, a qual pode ser facilmente linearizada, para determinar o coeficiente “B” a partir
dos dados experimentais e da concentracdo do oxigénio no bulk liquido (Cyp), conforme pode

Equacao 5.1:

C-Cs|\_ .,
Ln(l—c CAJ_ B(x—xy) (5.1

O coeficiente “B”, expresso em cm’, foi calculado como a inclinagio da reta
ajustada aos pontos da parte superior do ponto de inflexdo, em grafico de (x-xs) em fungao
Ln[1-(C-Cs)/(Cy-Cs)]. Diferenciando a Equacao 5.1, temos a Equacdo 5.2, a qual ¢ usada para
o célculo do fluxo de oxigénio na interface biofilme-liquido (J, xs) apresentada na Equagao

3.12.

(d—cj - B(C, - Cy) 5.2)
dx a,xs

Como o fluxo de oxigénio na interface biofilme-liquido ¢ igual, tanto para o lado

liquido quanto para o lado no qual hé biofilme, e com base no coeficiente de difusividade do
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oxigénio na agua pura (D,) de 2,00x10” cm.s™, temos o valor das primeira, segunda e terceira

derivadas expressas nas Equacdes 5.3, 5.4 e 5.5, respectivamente:

(d_cj AN P (5.3)
dx bx, D,
d2C _ Vmax C (5 4)
a* ), D, Kg+C '
d’C ac) V. K 1
(d J (%), 5 )
X Xg X Xs Db (KS + C)

As valores das trés derivadas foram obtidas pelo ajuste de modelo polinomial de
terceira ordem, baseado na equacdo gerada a partir da expansdo de Taylor, aos pontos
experimentais dos perfis de oxigé€nio, para estimar Dy, Vi € Ks, como apresentada na
Equagao 3.9 em Revisao Bibliografica.

Estdo apresentados nas Figuras 5.26; 5.27; 5.28; 5.29 e 5.30 os procedimentos
matematicos necessarios para a obtencao das derivadas apresentadas anteriormente, com base
nos perfis de OD obtidos para os biofilmes desenvolvidos sobre as superficies do Poliestireno
de Baixa Densidade, Carvdes Mineral e Vegetal, Rocha Basaltica e Disco Plastico Comercial,

respectivamente.
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Figura 5.27 — Obtengao de coeficientes de difusdo e cinéticos, para o Carvao Mineral.
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Figura 5.28 — Obtengao de coeficientes de difusdo e cinéticos, para o Carvao Vegetal.
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cinéticos, para Rocha Basaltica.

5.29 — Obtencao de coeficientes de difusdo e

Figura
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Disco Plastico Comercial

Sentido
8 Sensor

0,000 0,025 0,050 0,075 0,100 0,125 0,150

x (cm)
0004 Liquido 5| Biofilme
0,05
= 4
j23
Q -0,10
o En
Q Z
2 015 Q 31
Q- . . £
o a
= -020- _ o,
E B=-73,78
0,25+ - -
14
0OD=5,07+152,443(x-xs)+4150,791(x-xs ) +46844,864(x-xs)
030 +—m——m————————————— -—r7F77
0,000 0,001 0,002 0,003 0,004 0,005 007 006 -005 -004 003 -002 -001 0,00
X-xs (cm) X-Xs (cm)

Figura 5.30 - Obtencao de coeficientes de difusdo e cinéticos, para o Disco Plastico
Comercial.

Os perfis de oxigénio dissolvido ndo apresentaram formato constante ao longo do
filme bioldgico, de forma que, com exce¢do para o biofilme gerado sobre o Disco Plastico
Comercial, os perfis foram divididos em duas regides, como se o sensor atravessasse dois
biofilmes distintos durante sua trajetéria descendente.

Com base nos valores das derivadas obtidas com os ajustes, foram calculados o
coeficiente de difusdo do oxigénio (D.), as constantes cinéticas do modelo de Monod, Vi €
K, para as regides apresentadas nas figuras para cada biofilme, conforme apresentado na

Tabela 5.21.
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Tabela 5.21 — Resultado dos calculos para coeficiente de difusividade do oxigénio (Dy) €
constantes do modelo de Monod, V;x € Ks, obtidas com base nos perfis de OD obtidos nos
biofilmes gerados sobre os materiais suportes testados.

Valores Calculados
KS Vmax
Dy/D, (mg.l)  (mg.l's™
1 1,05E-05 0,52 -7,8343 -0,1930
2 2,28E-05 1,14 5,0679 0,8216
- 2,36E-05 1,18 -45,4830 -1,5594
Carvio Mineral 1 2,21E-05 1,11 0,1295 0,3500
2 1,76E-05 0,88 0,6248 0,5385
1
2
1
2

Suporte Inerte Regido Dy
(cm’s™)

Poliestireno de Baixa Densidade

Disco Plastico Comercial

-1,68E-03 -83,77 -6,3403 -0,1970
5,15E-05 2,58 0,7144 1,7354
2,79E-05 1,40 10,3847 4,5310
3,24E-05 1,62 0,0000 2,3106

Carvao Vegetal

Rocha Basaltica

Como pode ser observado na Tabela 5.21, tanto os valores dos coeficientes de
difusdo do oxigénio (Dy) quanto as constantes cinéticas, se mostraram inconsistentes quando
comparadas com a literatura (STEWART, 1998; LEWANDOWISKI e BEYENAL, 2003a). A
relacdo Dy/D, apresentou valores que sugeririam que a difusdo do oxigénio nos filmes
bioldgicos seria mais rapida que na dgua pura, o que ¢ contraditério com a revisao
bibliografica.

A explicagdo para o fato pode ser devida a dois fatores principais: i) a aplicagdo de
modelagem matemadtica de filme homogéneo para biofilme visualmente heterogéneo e nao
uniforme e ii) a escolha do ponto no filme bioldgico para a obten¢do do perfil ndo seguiu o
rigor sugerido na literatura, como ponto no centro do biofilme, regido densa de material
bioldgico, evitar regides de canais ou vazios (BEYENAL; LEWANDOWSKI, 2000;
BEYENAL; LEWANDOWSKI, 2002).

Nos trabalhos originais, os autores desenvolveram biofilmes na superficie de
materiais translicidos, de forma que quando observados por microscopio invertido, a escolha
dos pontos Otimos para andlise era clara. Entretanto, como os materiais utilizados nessa

pesquisa foram opacos, a escolha foi feita aleatoriamente.
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Quando as curvas de consumo de substrato ao longo do filme sdo obtidas de maneira
a amenizar a heterogeneidade microbioldgica e estrutural do agregado, os resultados podem
ser utilizados para calcular ndo somente o fluxo de oxigénio e o coeficiente de difusividade ao
longo do biofilme, mas também as constantes cinéticas do modelo empregado para as reagdes

bioquimicas envolvidas no consumo do gas.
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6. CONCLUSOES E RECOMENDACOES

6.1. Conclusoes

Operacao do Reator Leito Expandido
= Dos 541 dias dedicados a operagdo do reator de leito expandido em escala plena de
159,0m’ de volume total, 451 dias foram com o reator em pleno funcionamento (83,3% do
tempo), enquanto que os 90 dias restantes (16,6% do tempo) foram utilizados para a
realizagdo de suas modificagdes estruturais, as quais resultaram em configura¢do cuja
manuten¢do para seu funcionamento se tornou mais estavel e com periodos mais curtos de
descontinuidade no seu funcionamento.
= Durante esse periodo, foram observadas concentragdes médias de oxigénio no topo
do reator de 1,4511,95mg02.l'1; mediante a aplicagdo de vazdo de 1,55ﬂ:0,76Nrn3.h'1 de
oxigénio puro na linha de recirculacdo aerada, operada sob vazdo 3 vezes maior que a da
alimentacdo, de aproximadamente 7,7m3 h!. Nesse cenario, foram observadas remocdes
médias de DQOpr, NTK e Fosfato total de, respectivamente 78%, 56% e 42%, numa fase em
que as maximas eficiéncias registradas alcangaram 74% para o NTK, 80% para o fosfato total
e 85% para a DQOr.

De maneira geral, para todo o periodo de operacao do reator, intercalado por obras de
modificagdes estruturais e periodos de re-adaptacao, o sistema demonstrou remog¢des médias

para a matéria organica filtrada, nas formas de DQO e DBO de, respectivamente, 65 + 20% e
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79 £+ 22%. Para os nutrientes, as médias constatadas para o mesmo periodo, foram de 25 +
21% para o NTK e 48 + 18% para o fosfato total. Assim, mesmo sob carregamentos
volumétricos médios de 0,74 + 0,28kgDQOr.m™.dia™"; 0,17 + 0,07kgNTK.m™.dia™ e 0,05 +
0,02kgPO4'3 .m'3.dia'1, o efluente do reator apresentou concentracdes médias de DQOy de
45mg02.l'1; de NTK de 39 mgNH3.1'1 e de fosfato total de SmgPO4'3 I

= Foi possivel verificar a separagdo das zonas reacionais anaerébia ao fundo, e aerada
na regido intermediaria superior. Essa distribuicao fica mais clara quando se avaliam as
distribuicdes do potencial de o6xido redugdo (POR), sulfeto e sulfato, os quais claramente
discriminam regiao altamente redutiva ao fundo, comparada com a regido andxica ou micro-
aerada no topo do reator. A regido na qual ndo houve material suporte foi associada como
ambiente mais propicio para nitrificacdo e desnitrificagdo conjuntas, devido ao seu
comportamento micro-aerado.

= Com base nos valores dos didmetros equivalentes (d.q) das particulas do material
granular coletadas ao longo da altura do reator, constatou-se a separacdo fisica do leito de
bioparticulas, o que corrobora com a afirmagao de segregagdo reacional de suas zonas tipicas,
anaerdbia e micro-aerada/andxica.

= O método descrito por Chen e Chen (2000) para caracterizacdo das concentragdes de
solidos aderidos aos carvoes granulares, embora trabalhoso, mostrou-se eficiente para avaliar
ndo s6 a distribuicdo dos Tempos de Retengdes Celulares (TRC) ao longo das Fases
Operacionais, mas também a distribuicdo dessa retengdes ao longo da zona reativa do reator,
sendo possivel notar o aumento na concentragao de SVT na regido aerada, durante a operagao
do reator. Assim, foi possivel verificar valor médio do TRC do material bioldgico contido na

regido biocalizada do reator de 15 £ 7 dias.
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Ap6s a avaliacdo de todas as varidveis, acompanhadas durante a operagao do
sistema, a explicacdo mais plausivel para as baixas eficiéncias de remocgdes de material
nitrogenado e organico, quando se avalia o reator como sistema anaerdbio — aerobio
combinados, foram os baixos niveis de concentragdo de oxigénio dissolvido mantidos dentro
do reator, agregado ao fato do esgoto sanitario ser diluido em NTK, o que reduz ainda mais as
velocidades de nitrifica¢do, além dos valores de TRC baixos, devido a falta de leito de
material suporte, necessarios para alcangar maiores concentragdes de material celular na zona

reativa do reator.

Funciao Microbiana

= Ambos o0s métodos respirométricos, ‘“‘convencional”’ e “com inibidores” se
mostraram muito Uteis para a avaliagdo da atividade aerébia de lodo bioldgico suspenso.
Entretanto, devido a reducdo na agdo inibidora da Allylthiourea (ATU) e do NaClO; nos
microrganismos contidos dentro de biofilmes, o método convencional se mostrou mais
adequado para ser empregado na avaliagdo da atividade nitrificante do material biologico
coletado no reator de leito expandido. Mas a conclusdo mais importante, obtida nos ensaios
preliminares, foi que o sucesso do emprego do método respirométrico para avaliacdo da
atividade nitrificante depende diretamente de estudo cinético prévio para determinagdo de
relagdo Substrato/Microrganismos nas quais sejam verificadas velocidades maximas de
consumo de oxigénio para a oxidagdo dos materiais empregados nas analises.

= Para as amostras do material biologico coletado na regido aerada do reator de leito
expandido em escala plena, as Atividades Heterotroficas Especificas (AHE) foram maiores
que as Atividades Nitritante (ANExirri) € nitratante (ANExitra), @ partir dos substratos
fornecidos aos ensaios. Os valores de AHEs variaram de 4,60 a 6,87mgOD.gSVT'1.h'1,

quando a amostra testada era composta somente por lodo intersticial; de 0,52 a
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0,86mgOD.gSVT'.h"! para amostra composta da mistura de bioparticula e lodo intersticial e
de 0,42 a 0,79mgOD.gSVT ' .h™! para amostras compostas apenas por bioparticulas. Conclui-
se, mais uma vez, que a atividade aerdbia estd mais acentuada nas fragdes de material
biologico intersticial, comparado com o imobilizado no biofilme.

Para as amostras de material bioldgico coletadas ao fundo e no topo do reator, em
locais em que se presumiu a formacao de regido desnitrificante, foram verificadas velocidades
maximas de producao de N, de, respectivamente, 2,04 e 18,13mgN2.l'1.h'1. Esses valores
refletiram em ADE de 0,024 e 5,2mgN,.gSVT ".h" para as mesmas amostras coletadas no
fundo e no topo do reator. Os dados corroboram com a constatacdo de regido nitrificante e
desnitrificante no topo do reator, devido a verificagdo de regido micro-aerada.

A partir do material “solido” e liquido coletado na regido anaerdbia do reator, as
velocidades de produg¢dao acumulada do metano foram maiores nos testes nos quais foram
adicionados esgoto sanitario como substrato do que as obtidas nos testes com mistura padrao
de substratos (acetato e formiato de sddio). Dessa forma, quando testadas com esgoto, a média
das produgdes maximas de metano variaram entre 6,08 a 6,36mlCH4.l'1h'1.

Apos andlise e adaptacdo de método respirométrico para avaliacdo das atividades
microbioldgicas do biofilme por respirometria, as atividades especificas nitrificante,
desnitrificante e metanogénica foram condizentes com as remocdes de matéria organica e
nutrientes, registradas para o periodo. Entretanto, como ndo foram realizados ensaios
cinéticos preliminares para determinagdo da concentragdo 6tima de indculo, utilizados nos
testes de bancada, os valores das atividades especificas aparecem subestimados, quando
avaliados separadamente dos valores das velocidades acumuladas de producdo dos
metabolitos gasosos, acompanhados nas analises.
= Os testes da estimativa do NMP dos microrganismos nitrificantes (oxidadores da

amoénia e do nitrito), desnitrificantes e das arqueas metanogénicas se apresentou sensivel
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mesmo para as baixas atividades registradas para o periodo de operacao do reator. Para as
amostras coletadas na regido aerada, a quantidade dos organismos oxidadores da amodnia
esteve ente 6,48x10% ¢ 2,99x10%células.gSVT™ e para os oxidadores do nitrito estiveram entre
6,90x10% e 2,87x10' células.gSVT.

Para as amostras coletadas ao fundo e no topo do reator, a estimativa dos organismos
heterotroficos foi de, respectivamente, 9,257{106 e 1,67X1010células.gSVT'1. Para as amostras
coletadas na regido anaerobia do reator, a quantificagdo das arqueas metanogénicas estivaram
entre 1,15x10” a 4,83x10"'células.gSVT™.

Os valores das estimativas microbioldgicas pela quantificagio do NMP refletem as
atividades nas regides em que foram coletados. Porém, os métodos sao trabalhosos e
requerem tempo para serem realizados, além de propiciarem ambientes de cultivos diferentes
dos encontrados pelos microrganismos dentro do reator. Esse efeito pode ser constatado
principalmente para a caracterizagao da biota desnitrificante. Os altos valores de atividade e
do NMP demonstraram a versatilidade que esse grupo de organismos pode apresentar no meio

em que esta inserido.

Confec¢ao e Aplicacdo de Microsensor de Oxigénio Dissolvido

= Apds periodo de montagem e adaptagdo do laboratdrio de microsensores, 0s
eletrodos de oxigénio dissolvido confeccionados com didmetro de ponta entre 10 e 30um
foram classificados como aptos para a aplicagdo em biofilme por apresentarem rapida
calibracao e pequeno tempo de resposta (< 4 segundos) entre as analises.

= Quando aplicados em biofilmes formados em reator de bancada, os resultados do
perfil de OD obtidos foram confiaveis, devido a estabilidade apresentada entre as leituras, e os
formatos dos perfis descreveram a heterogeneidade que foi verificada nos filmes biologicos.

Entretanto, para a obten¢do de parametros fluidodinamicos, como o coeficiente de difusdo do
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oxigénio dentro do biofilme, e os parametros cinéticos do modelo de crescimento microbiano
adotado, com base nos perfis gerados, o sucesso no emprego da ferramenta depende
diretamente da escolha da localizagdo para a aplicacao do sensor, local no qual esteja reduzido
ao maximo o efeito da heterogeneidade do biofilme, pois a modelagem matematica

empregada utiliza conceito de biofilme homogéneo e uniforme.

6.2. Recomendacoes

= Para a operagao do reator de leito expandido, ¢ sugerida a manuten¢do da linha
recirculada aerada livre dos solidos (bioparticulas, lodo, sélidos grosseiros) coletados
juntamente com o efluente recirculado. Para tal, recomenda-se a remog¢ao do ponto de coleta
dessa corrente recirculada para a parte exterior do separador trifasico, mais precisamente para
a calha do efluente decantado.

= Sugere-se implementagdo de sistema de automagdo para a inje¢do de oxigénio na
linha recirculada. Essa operacdo poderia ser feita com base no controle da concentragdao de
oxigénio no topo do reator, de forma a evitar as grandes variagdes verificadas ao longo do dia
de operagao.

= Para favorecer a manutencdo de maiores Tempos de Retencao Celular (TRC),
principalmente na regido aerada do reator, ¢ recomendada a alocagdo de mais material suporte
em sua zona reacional. Como as velocidades ascensionais empregadas ndo se aproximam das
necessarias para a fluidificagdo do material suporte, ndo € necessario o uso de carvao ativado,
podendo ser utilizada areia de constru¢do ou outro material alternativo, como banda triturada
de pneus inserviveis como apresentado por Niciura (2005) ¢ sob pedido de patente n® PI
0400959-2, registrado em 23/03/2004, contanto que se utilize material com granulometria

selecionada.
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= Para a aplicacdo de microsensores no estudo de parametros intrinsecos ao
metabolismo microbiano e determinagdo de parametros de transferéncia de massa ou
fluidodinadmicos, a escolha criteriosa do ponto de aplicagdo do sensor ¢ de fundamental
importancia. Também fica sugerido que sejam realizadas mais andlises no mesmo biofilme,
de modo a aplicar ferramenta estatistica para tratamento dos resultados obtidos com os perfis.
E necessaria, também, a modificacdo no software que acumula os valores lidos pelo
microsensor, de forma a registrar quantidade de dados suficientes para comprovar a

estabilidade entre as leituras, para cada altura amostrada ao longo do filme bioldgico.
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APENDICE A - Meio basal Zinder e Koch (1984)

Tabela A.1 - Composi¢do do meio basal Zinder.

composto Quantidade
NH,CI 05¢g
KH2PO4, 0,4 g
MgCl,.6H,O 0,1g
CaCl,.2H,0 0,05¢g
resazurina (0,1% m/v) 1,0 ml
Soluc¢do traco de metais 10 ml
Agua Milli-Q Completar volume de 1000 ml

Fonte: Zinder e Koch (1984 apud vazoller, 1995).

Tabela A.2 - Composic¢do da solugdo trago de metais para o crescimento de arqueas metanogénicas.

composto Quantidade
acido nitriloacético (NTA) 45¢
FeS0O,.7H,0 0,556g
MnSO,4.H,0; 0,086g
CoCl,.6H,0 0,17g
ZnS04.7H,0 0,21g
H3BO3; 0, 1 9g
NiCl,.6H,0 0,02g
NazMOO4.2H20 0,0 1 g
agua padrao Milli-Q 1000ml (q.s.p.)

Fonte: VAZOLLER (1995).

. Preparo dos meios de cultura basal Zinder e Koch (1984)

Para a preparo do meio de cultura basal, inicialmente aquecer 800 m/ de agua Milli-
Q a 100°C por 10 minutos em erlenmeyer de 2000m/ para reduzir o teor de oxigénio livre na
agua. Logo apos, esfriar a 40°C e foi introduzir fluxo de gas nitrogénio (pureza de 100%).
Dissolver os sais e reagentes na ordem descrita na Tabela B.1, completando-se o volume para

1000 m/ com agua previamente fervida e mantida sob fluxo de nitrogénio por 30 minutos.

o Preparo da solucdo de trago de metais

Para preparagdao de solucdo de metais traco, dissolver o NTA em 200 m/ de agua
padrdo Milli-Q e acertar o pH para 7 com uma solu¢do de KOH 10% m/v (recém preparada).
Adicionar entdo 600 m/ de agua Milli-Q, dissolvendo, logo apds, os sais descritos na Tabela

B.2 na ordem em que estdo apresentados e completar o volume para 1000 m/ de agua Milli-Q.
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Distribuir a solu¢do trago em frascos de Duran de 250 m/ e fechar com rolha de borracha de
butila e anel de plastico tipo parafuso, perfurado no centro. Autoclavar a 121°C e 15 psi por

20 minutos antes de armazenar a solucao sob refrigeracdo a 4°C e ao abrigo da luz.

o Preparo de soluc¢do indicadora de resazurina 0,1% (m/v)

A solucdo de resazurina foi utilizada para a indicacdo do potencial de oxi-redugdo do
meio de cultivo, ou seja, uma solugdo indicadora de anaerobiose. Essa solugdo ndo precisa ser
esterilizada. Para seu preparo, pesar 0,1 g de resazurina e diluir em 100 m/ de agua Milli-Q.

Armazenar a solucdo sob refrigeragdo a 4°C, em frasco ambar.
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APENDICE B - Preparo de solugiio estoque de vitaminas e solugiio
redutora para meio de cultivo para estimativa das arqueas metanogénicas

(NMP)

Tabela B.1 - Composi¢ao da solugdo de vitaminas para o crescimento de arqueas metanogénicas.

composto Quantidade
biotina 0,002¢g
Acido folico 0,002g
TiaminaHCL 0,005g
riboflavina 0,005¢g
Acido nicotinico 0,005¢g
pantotenato de calcio 0,005¢g
pridoxina.HCI; 0,010¢g
Vitamina B12 0,0001g
Acido lipéico 0,005g

Agua padrio Milli-Q q.s.p. Completar volume para 1000 mL

Fonte: Touzel e Albagnac (1983 apud VAZOLLER, 1995).

. Preparo da solugdo de vitaminas

Para preparar a solugdo de vitaminas, inicialmente se aquecer 800 m/ de agua Milli-
Q a 100°C por 5 minutos em erlenmeyer de 2000m/ para reduzir o teor de oxigénio livre na
agua. Logo apds, dissolver as vitaminas na ordem descrita na Tabela C.1, resfriar a 40°C,
completar o volume para 1000 m/ com a agua Milli-Q previamente fervida e mantida sob
fluxo de nitrogénio puro. Esterilizar a solugdo por filtragdo através de sistema Millipore,
membrana 0,22 pm, submetendo o frasco coletor do filtrado a fluxo de nitrogénio puro. Mater
o gas borbulhando por 20 minutos. Distribuir a solugdo em frascos de antibiotico de 150 m/,
sob fluxo de nitrogénio, fechar com tampas de batoque de butila e lacrar com anéis de
aluminio. Para armazenar os frascos, envolver em papel aluminio e armazenar sob

refrigeragdo a 4°C.

o Preparo de solucao redutora de sulfeto de sddio 5% m/v

A solugdo redutora mantém o meio de cultivo final sob condi¢des de baixo potencial

de o6xi-reducdo. A coloragdo do meio, indicada pela resazurina, revela a qualidade de sua
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reducdo. Solugdo incolor: meio altamente reduzido; Solugao rosea: meio oxidado. O potencial

de oxi-reducdo da solucdo devera ser aproximadamente -300mV.

Para o preparo da solugdo, ferver 100m/ de agua Milli-Q por 5 minutos em
erlenmeyer de 250 m/. Apods resfriamento a temperatura de 40°C fluxionar nitrogénio puro e
reservar. Dissolver 5g do sal higroscopico Na,S.9H,0 em 20-30 m/ de agua Milli-Q
previamente fervida e completar o volume para 100 m/. Cuidado para manter a solugdo
borbulhando com nitrogénio por 20 minutos. Antes de armazenar a solugcdo a temperatura
ambiente e ao abrigo da luz, distribuir 15 m/ da solu¢do em frascos de antibiotico de 30 m/,
sob fluxo de nitrogénio puro e fechar com tampas de borracha de butila e lacrar com anéis de

aluminio.
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APENDICE C

Amostragem Espacial,

Operacio do reator de leito expandido.

— Variaveis fisico-quimicas coletadas durante

executada na Primeira Etapa Experimental:

Tabela C.2 — Resultado das anélises granulométricas'” realizadas com amostras de carvdes
granulares (ativado e antracitoso) coletados durante Amostragem Espacial.

Ponto de

Amostragem Coleta TE:dlo% d60% dgo% deq U:d60/d10

1 1,05 1,90 2,65 1,53 1,81
2 0,98 1,82 2,55 1,49 1,86
3 0,88 1,53 2,07 1,25 1,74

1 4 0,79 1,35 1,88 1,10 1,71
5 0,71 1,28 1,81 1,00 1,80
6 0,65 1,18 1,77 0,96 1,82
7 0,73 1,28 1,81 1,01 1,75
1 0,93 1,95 2,68 1,21 2,10
2 0,79 1,73 2,46 1,15 2,22
3 0,79 1,48 2,00 1,12 1,87

2 4 0,73 1,39 1,93 1,03 1,91
5 0,75 1,34 1,86 1,06 1,79
6 0,64 1,23 1,79 0,95 1,92
7 0,51 1,11 1,70 0,79 2,25
1 1,11 1,92 2,65 1,54 1,73
2 0,93 1,75 2,40 1,31 1,88
3 0,85 1,44 1,93 1,18 1,69

3* 4 - - - - -
5 0,75 1,31 1,86 1,08 1,75
6 0,65 1,19 1,77 0,97 1,83
7 0,52 1,10 1,65 0,83 2,12

®0s procedimentos efetuados nos ensaios de peneiramento estio de acordo com a NBR 5734

(ABNT, 1980).
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Tabela C.3 — Resultados para a vazao massica de lodo descartado pelo sistema de drenagem
no dia concentracdo (Myp), vazao de efluente no dia da coleta (Q.), concentracao de solidos
volateis totais no efluente (Xc) e as concentragdes volumétricas (%v/v) do lodo descartado nos
tempos zero min (amostragem 1) 1,5 min. (amostragem 2) e 3,0 min. (amostragem 3) e TRCp,
calculado para os dias de monitoramento do descarte.

. 5 Strica (O
Fase Dia d? ) Mip » 3Qe-a-1 X, } ConcentracaoVolumétrica (%ov/v) TRCy (dia)
Operagdo  (kgSVT.dia”) (m".di™) (mgSVT.I") amostragem |  amostragem 2 amostragem 3

92 11,8 379 225 20 1,4 5.2 8.7

99 7,1 266 225 35 5,6 4,9 12,6

I 106 7,0 266 220 39 5,6 5,2 12,9

119 7,4 211 215 48 4,4 2,5 16,1

126 5,8 178 110 38 0,9 2,4 33,4

133 5,4 130 285 38 0,45 0,4 20,0
Média+DP 7,4+2.3 238487 213£57 36+9 3+2 3+2 21,2+ 10,8

169 13,1 286 243 60 24 16 10,3

176 14,2 235 352 59 38 27 8,7

197 16,9 187 338 95 73 73 10,6

I 220 16,6 245 300 90 78 75 9,4

204 15,2 166 206 92 84 75 17,2

211 15,3 166 234 90 59 55 15,7

225 10,0 266 365 59 19 10 7,9

232 13,6 170 198 85 39 39 17,9
Média+DP 14,3422 215+49 280+67 79+ 16 52 +25 46 £27 15,0£5,0

11/1/06 309 190 148 55 31 24 26,3

17/1/06 315 185 163 68 37 33 10,5

I 21/1/06 319 190 184 35 29 28 24,9

25/1/06 323 187 259 80 36 34 9,1

1/2/06 330 182 166 84 39 39 10,7
Média+DP 48,6+33,8 188+3 184+44 64 + 20 34+4 32+6 10,6 £ 10,7

“Calculado com base na partida do reator no dia 8/03/2005.

Tabela C.4 — Concentragdes de solidos totais no carvdo granular no ponto de coleta (X[ ), de

solidos totais para a biomassa suspendida no ponto de coleta (X}") e Tempo de Retengdo
Celular para a fracao de reator associado ao ponto individual de coleta (TRCp;).

2% Amostragem 3* Amostragem
Ponto de Pi Pi Pi Pi
Coleta Xeo f(SVT/ST) Xy TRC; Xeg f(SVT/ST) Xy TRG;
(mgST.gCG™")* (eSVT.rYy (i) | (497 650G (gSVT.IY)  (dia)

1 21,3 0,663 5.8 0,86 24,0 0,644 53 1,39
2 14,6 0,640 10,5 0,76 15,4 0,827 5,1 1,18
3 15,3 0,622 3,1 0,83 16,0 0,626 3,8 1,38
4 11,7 0,619 6,1 0,53 13,9 0,620 3,2 0,79
5 12,2 0,606 64 0,54 15,6 0,617 5,0 0,94
6 46,0 0,617 4,1 1,52 51,1 0,658 2,3 2,64
7 343 0,623 43 1,18 44,0 0,683 33 2,41

Média+DP 22,2+13,1 0,627+0,02 5,724 - 25,7+2.4 0,667+0,07  4,0+1,1 -

"Analisado conforme método proposto por Chen e Chen (2000).
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APENDICE D - Testes iniciais para estabelecimento do método
respirométrico adequado a investigacio da atividade aerdbia (Autotrofica
Nitrificante e Heterotrofica) em lodo suspenso e aderido na forma de

biofilme.

D.1. Método respirométrico padrao proposto no manual do equipamento

Strathtox Strathkelvin®.
O ensaio ¢ realizado em duas etapas:

1) Lodo com solu¢do contendo matéria organica e fonte de nitrogénio amoniacal

([DQO] = 500 ppm e [N-NH4+] = 40 ppm), em cujo teste sdo obtidas as velocidades de

consumo de oxigénio para oxidagdo biologica desse material - OURa - em mgO,.I" h';
i1) Lodo com fonte de matéria organica e nitrogénio amoniacal, idéntica a utilizada
anteriormente, e solugdo de ATU. Assim, foi inibida a oxidagdo do material nitrogenado pelas

bactérias representadas pelas Nitrossomonas. Nesses testes sdo obtidas as velocidades para

oxidacdo do material organico apenas - OURD - em mgO,.".h™".

Para calculo das atividades de interesse, temos as Equagdes D.1, D.2 e D.3:

AAE. - OUR (mg0,.gSVT'.h™) (D.1)
fort [SVT no frasco]

AHE = 9UR (mg0,.gSVT'.h™) (D.2)
[SVT no frasco]

OUR ~OUR (mg0,.gSVT ' .h™h (D.3)

- [SVT no frasco]
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Tabela D.1 — Médias das velocidades de consumo de oxigénio (OUR) obtidas para os ensaios
de atividade aerobia especificas (AAE), heterotrofica e autotrofa nitrificante, para lodo 1
([SVT]=861mg.I'"), com seus respectivos desvios padrio (DP), coeficientes de variagio (CV)
e numero de experimentos (N).

Variével CONVENCIONAL" INIBIDOR ™ STRATHTOX"™
| OUR. OUR. OURs | OUR. OURs OURs | OURa  OURb
MédiatDP | 15,0£0,6 4,9+0,3 154+0,5 | ND ND ND | 362404 29,9+13
CV(N) [ 004(5 005(5 003(5 | ND ND ND | 0,01(5) 0,04(5
AHE 17,8 ND 38,6
ANE 17,4 ND 8,1
ANEy1r 11,6 ND -
ANEyi1ra 5,7 ND -
AAEroraL 35,2 ND 46,7

“Condigdo do ensaio: [N-NH, '] = 10 ppm; [N-NO,] =5 ppm e [Acet.] = 30 ppm;
"Condi¢io do ensaio: Lodo bruto, sem adi¢io de fonte de substratos;
""Condigdo do ensaio: [DQO] = 500 ppm e [N-NH,"] = 40 ppm;

Unidades: OUR: mgOD./".h"'; AHE, ANE, ANEyrr;, ANEnirra € AAErora: mgOD.gSVT' h';
ND: Nao Detectado.

Tabela D.2 - Médias das velocidades de consumo de oxigénio (OUR) obtidas para os ensaios
de atividade aerobia especificas (AAE), heterotrofica e autotrofa nitrificante, para lodo 2
([SVT]=789mg.I'"), com seus respectivos desvios padrio (DP), coeficientes de variagio (CV)

e numero de experimentos empregados (N).

Variavel CONVENCIONAL® INIBIDOR”
OUR, OUR> OUR; OUR;, OURs OURs
Média=DP | 21,2+0,6 4,8+0,3 13,0+0,4 20,1+0,3 14,7+£0,4 17,4+0,5
CV (N) 0,03 (5) 0,05 (5) 0,03 (5) 0,02 (5) 0,03 (5) 0,03 (5)
AHE 16,5 15,2
ANE 26,9 10,3
ANEN[TR[ 20,8 3,5
ANENITRA 6,1 6,8
AAETOTAL; 43,4 25,5

"Condicdo do ensaio: [N-NH,] = 100 ppm; [N-NO, ] = 25 ppm ¢ [Acet.] = 300 ppm;
Unidades: OUR: mgOD./".h'; AHE, ANE, ANEyrri, ANEnrrra € AAE7orar: mgOD.gSVT ' h.

Tabela D.3 - Médias das velocidades de consumo de oxigénio (OUR) obtidas para os ensaios
de atividade aerdbia especificas (AAE), heterotrofica e autotrofa nitrificante, para lodo 4
([SVT]=649mg.I'"), com seus respectivos desvios padrio (DP), coeficientes de variagdo (CV)
e numero de experimentos (N).

Varidvel CONVENCIONAL" INIBIDOR"
arave OUR, OUR, OUR; OUR, OUR:s OURs
MédiatDP | 13,120,6 4,30+0,2 8,4+0,2 21,8+0,9 17,2+0,3 12,7+0,4
CV (N) 0,02 (5) 0,05 (5) 0,03 (5) 0,04 (5) 0,02 (5) 0,03 (5)
AHE 12,9 9,6
ANE 20,1 24,0
ANEyz 13,6 16,9
AAE1o7AL: 33,0 33,6

“Condigdo do ensaio: [N-NH, '] = 100 ppm; [N-NO,] =5 ppm e [Acet.] = 300 ppm;

Unidades: OUR: mgOD./".h'; AHE, ANE, ANEyrri, ANExrrra € AAE7orar: mgOD.gSVT ' h.
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Tabela D.4 - Médias das velocidades de consumo de oxigénio (OUR) obtidas para os ensaios
de atividade aerdbia especificas (AAE), heterotrofica e autotrofa nitrificante, para lodo 5
([SVT]=812mg.I'"), com seus respectivos desvios padrio (DP), coeficientes de variagio (CV)
e numero de experimentos (N).

Varidvel CONVENCIONAL" INIBIDOR"
arave OUR, OUR; OUR: OUR, OUR: OURs
Média+DP 15,1£0,5 4,2+0,1 9,4+0,4 25,3+0,6 19,4+0,4 15,1£0,3
CV (N) 0,03 (5) 0,03 (5) 0,04 (5) 0,02 (5) 0,02 (5) 0,02 (5)
AHE 15,0 14,6
ANE 24,0 25,5
ANENITRI 17,3 16,1
ANEN[TRA 6,7 9,5
AAEroraL; 38,9 40,1

*Condigéo do ensaio: [N-NH, '] = 100 ppm; [N-NO,] = 5 ppm e [Acet.] = 300 ppm;

Unidades: OUR: mgOD./" .h'; AHE, ANE, ANExrri, ANExrrra € AAE7orar: mgOD.gSVT ' b

Tabela D.5 - Médias das velocidades de consumo de oxigénio (OUR) obtidas para os ensaios
de atividade aerdbia especificas (AAE), heterotrofica e autotrofa nitrificante, para lodo 5
([SVT]=812mg.1’1), com seus respectivos desvios padrdo (DP), coeficientes de variagdo (CV)
e numero de experimentos (N).

Varivel CONVENCIONAL' INIBIDOR

arlave OUR, OUR: OUR: OUR: OUR: OURs
MédiaiDP | 15.0:0.6 40802 95104 | 253105  20.1:04  15.0:06
CV(N) | 004(5)  005(5) 004(5) | 002(5) 0025  0,04(5)
ALE 152 15.6

ANE 23.8 24.4

ANEnrmat 17.5 162

ANENITRA 6,2 8,2

AAE1o7AL 38.9 40,0

*Condigéo do ensaio: [N-NH,4] = 100 ppm; [N-NO,] = 5 ppm e [Acet.] = 300 ppm;
Unidades: OUR: mgOD./" .h'; AHE, ANE, ANExirr;, ANEyrrra € AAE7orar: mgOD.gSVT ' b,

Tabela D.6 - Médias das velocidades de consumo de oxigénio (OUR) obtidas para os ensaios
de atividade aerdbia especificas (AAE), heterotrofica e autotrofa nitrificante, para lodo
aderido a SEPIOLITA, coletada no dia 18/08/06 ([SVT]=1373mg.l’1), com seus respectivos
desvios padrao (DP), coeficientes de variagdo (CV) e numero de experimentos (N).

Variével CONVENCIONAL" INIBIDOR”
ariave OUR: OUR: OUR; OUR: OUR; OURs
Média+DP | 18,4%0,8 7.6£0.6 6.120,3 18.8£0,6 15,0£0,8 11,0403
CV (N) 0,04 (5) 0,08 (5) 0,05 (5) 0,03 (5) 0,05 (5) 0,03 (5)
AHE 44 6,0
ANE 13,8 8,1
ANENITRA 5,9 2,3
AAEro7AL: 18,3 14,1

*Condigéo do ensaio: [N-NH,4] = 100 ppm; [N-NO,] = 5 ppm e [Acet.] = 300 ppm;
Unidades: OUR: mgOD./".h"'; AHE, ANE, ANEyrr;, ANEyjrra € AAE7orar: mgOD.gSVT ' b,




Apéndice E 253

APENDICE E - Resultado dos Testes de Atividade Microbianas
Especificas (Nitrificante, Desnitrificante e Metanogénica) com material

extraido do Reator de Leito Expandido.

Tabela E.1 - Testes respirométricos para determinagdo da atividade nitrificante especifica
(ANE) do material biologico coletado no reator de leito expandido durante a Fase III.

Varigvel Unidade Aerodbio 1 Aerdbio 2

LS LS+BioP BioP | LS LS+BioP BioP
[SVT] (g1 0,248 8,920 9,745 | 0,184 8,380 8,756
OURgpasgeno (mgOD.I"h™) 0,89 7,70 2,54 | 0,93 7,14 1,81
OURNitrA (mgOD.I"h™) 0,13 0,55 1,46 | 0,03 0,64 0,22
OURi1r1 (mgOD.I" h™) 0,20 2,41 0,21 | 0,78 0,76 0,35
OURy (mgOD.I" h™) 0,33 2,95 1,67 | 0,82 1,40 0,57
OUR e (mgOD.I" h™) 1,14 6,09 4,07 | 1,26 4,34 6,89
AAEggogeno | (mgOD.gSVT'h™) | 3,60 0,86 026 | 3,73 0,85 0,21
ANExira | (mgOD.gSVT'h™") | 0,53 0,06 0,15 | 0,18 0,08 0,02
ANEyr; (mgOD.gSVT'h") | 0,79 0,27 0,02 | 4,25 0,09 0,04
ANE (mgOD.gSVT'.h'") | 1,32 0,33 0,17 | 443 0,17 0,07
AHE (mgOD.gSVT'.h'") | 4,60 0,68 0,42 | 687 0,52 0,79

Legenda: ([LS): Lodo Sobrenadante; (BioP): Bioparticulas (carvao e biofilme)];

Tabela E.2 — Testes respirométricos para determinacao da atividade desnitrificante especifica
(ADE) do material biologico coletado no reator de leito expandido durante a Fase III.
Velocidades maximas a

Nome da Natureza do partir do ajuste ndo [SVT] ADE
Amostra Ensaio linear de Boltzmann

(mgN,./" h™h (g. ")  (mgN,.gSVT'h")

o Ensaio 1 1,59 54,031 0,029

Anoxico I g aio 2 2,48 57,712 0,043
Média £ DP 2,04 + 0,63 55,8742,60 0,024 £+ 0,010

Ensaio 1 16,46 3,549 4,669

Anoxico 2 Ensaio 2 12,30 3,703 3,342

Ensaio 3 25,63 3,394 7,601

Média + DP 18,13 + 6,82 3,55+0,15 5204 + 2,179
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Tabela E.3 - Testes de respirométricos para determinacao do potencial metanogénico
especifico (PME) do material biologico coletado no reator de leito expandido durante a Fase
111, usando esgoto como substrato para ensaio ([DQOf] = 380mg./™).

Ajuste Sigmoidal

modelo: Logistic CH, acumulado SVT Frasco PME
Nome da Naturez.a (m. ICH4.h'1)
Amostra do Ensaio Velocidade

renéxima R (ml) (gSVT) (mICH,.gSVTh?)

Ensaiol 4,936 0,98669 142,6 28,2 0,175

Ensaio2 5,527 0,97944 158,1 28,4 0,194

Ensaio3 5,543 0,98765 151,5 19,2 0,288

Anaerébio |  Ensaio4 5,465 0,98591 151,5 21,4 0,255

Ensaio5 6,315 0,98311 153,0 23,6 0,268

Ensaio6 8,288 0,97627 149,8 29,3 0,282

Ensaio7 8,418 0,96294 104,9 28,4 0,296
Média + DP 6,36 + 142 - 144,49 + 18,07 25,52 + 4,07 0,25 + 0,05

Ensaio8 6,545 0,97621 145,3 23,2 0,282

Ensaio9 4,012 0,97937 145,3 21,7 0,185

Ensaiol0 5,266 0,98269 147.,4 21,0 0,250

Anaerdbio 2 Ensaioll 8,407 0,98073 150,7 22,8 0,369

Ensaiol2 6,549 0,9808 149,1 22,9 0,286

Ensaiol3 7,287 0,98456 146,5 29,7 0,245

Ensaiol4 4,486 0,92259 105,6 24,0 0,187
Média £ DP 6,08 + 1,57 - 141,43 + 1591 23,63 + 2,86 0,26 + 0,06
Média Total £ DP 6,22 + 145 - 142,95 + 16,43 24,56 + 3,51 0,25 + 0,05

Tabela E.4 — Testes de respirométricos para determinagdo da atividade metanogénica
especifica (AME) do material biolégico coletado no reator de leito expandido durante a Fase
111, usando acetato (600mg./"") e formiato (460mg. /') como substratos para ensaio.

Ajuste Sigmoidal

modelo: Boltzmann CH, acumulado  SVT Frasco AME
Nome da Naturez.a do (m, lCH4.h'1)
Amostra Ensaio Velocidade
2 11
méxima R (m/) (gSVT) (m/CH4.gSVT " .h')
Ensaiol 0,269 0,99789 52,0 15,4 0,017
Ensaio2 0,288 0,99389 51,4 12,0 0,024
Ensaio3 0,858 0,99136 114,0 8,3 0,103
Anacrébio 1 Média+ DP 047 + 0,34 - 72,47 + 3598 1191 + 3,54 0,05 <+ 0,05
Controle4 0,183 0,98658 30,4 7,3 0,025
Controle5 0,160 0,9879 30,5 10,9 0,015
Controle6 0,149 0,97596 28,1 11,6 0,013
Média+ DP 0,16 + 0,02 - 2967 £ 139 993 + 230 0,02 <+ 0,01
Ensaio8 0,638 0,98743 80,6 8,1 0,078
Ensaio9 1,037 0,99632 134,2 8,7 0,119
Ensaiol0 0,549 0,99335 72,1 9,4 0,059
Anacrébio 2 Média+ DP 0,74 + 0,26 - 95,63 + 33,70 8,74 + 0,61 0,09 <+ 0,03
Controlel1 0,123 0,97563 23,4 6,7 0,018
Controlel2 0,161 0,98095 24,6 7,5 0,022
Controlel3 0,148 0,97882 24,5 7,9 0,019
Média+ DP 0,14 + 0,02 - 24,16 £ 0,70 7,36 + 0,57 0,020 + 0,002
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