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RESUMO

CONTE, G. G. Comparagdo entre os processos mesofilico e termofilico para digestdo
anaerdbia da fracdo organica dos residuos sélidos urbanos (FORSU). 2019. 144 f Dissertacado
(Mestrado) - Escola de Engenharia de S&o Carlos, Universidade de S&o Paulo, 2019.

O aumento da geracdo de residuos solidos associado ao processo de urbanizacdo intensificou a
preocupacdo mundial em relacdo a escassez de areas para disposicdo final e a busca por novas
tecnologias de tratamento. A digestdo anaerdbia, também conhecida como biometanizacéo, € uma
alternativa ambientalmente adequada de tratamento para a fracdo organica dos residuos solidos
urbanos (FORSU), produzindo biogas e digestato, que pode ser utilizado como fertilizante. Esse
processo € influenciado por diversos fatores ambientais, sendo a temperatura uma das variaveis
mais importantes, pois determina o balango econdmico e a performance do sistema. Nesse
contexto, o0 objetivo desse trabalho foi avaliar e comparar a producdo de biogas utilizando
diferentes temperaturas, sendo elas: mesofilica a temperatura ambiente sem aquecimento, com
temperatura média diaria de 25 + 2 °C (Tamb), mesofilica aquecida a 35 + 2 °C (T35) e termofilica
aquecida a 55+ 2 °C (T55). Os experimentos foram realizados em sistema de batelada em
digestores de 5 L utilizando como substrato FORSU padrdo (FORSUp) e lodo granular de avicola
na proporcao de 1:2 gST Vsubstrate/gS T Vinsculo. O inOculo avicola foi testado juntamente com outros
trés candidatos a inoculo em teste de Atividade Metanogénica Especifica (AME), no qual obteve
o melhor resultado de 0,5838 + 0,0026 gDQOcHa.g STV L.d?. O indculo passou por uma estratégia
de aclimatacdo e adaptacdo para se adequar as temperaturas de operacdo e ao substrato utilizado,
que foram fundamentais para a estabilidade do processo. O substrato, indculo e meios reacionais
foram caracterizados a partir de andlises fisico-quimicas, e o indculo e digestatos quanto a
morfologia dos microrganismos através de analises de microscopia dptica de contraste de fase e
fluorescéncia. O biogas foi medido e caracterizado quanto aos teores de CH4, CO2, N2, H2 e H2S.
Foram encontrados valores de producdo especifica de metano de 65,49; 80,34 e
150,70 NmLCH4/gSTV para os reatores Tamb, T35 e T55, respectivamente. O digestato de todos
0s reatores possui potencial para aplicacdo na agricultura, se combinado com um pds-tratamento

para a estabilizacdo completa do material.

Palavras chave: Digestdo anaerébia. FORSU. Biogas.



ABSTRACT
CONTE, G. G. Comparison between mesophilic and thermophilic processes for anaerobic
digestion of the organic fraction of municipal solid waste (OFMSW). 2019. 144 f Thesis

(Master degree) - School of Engineering of Sdo Carlos, University of Sdo Paulo, 2019.

The increase of solid waste generation associated with the urbanization process intensified the
world concern regarding the shortage of areas for final disposal and the search for new treatment
technologies. The anaerobic digestion, also known as biomethanation, is an alternative treatment
suitable environmentally for the organic fraction of municipal solid waste (OFMSW), producing
biogas and digestate, which can be used as fertilizer. This process is influenced by several
environmental factors, being temperature one of the most important variables, because it
determines the economic balance and system performance. In this context, the objective of this
work was to evaluate and compare the biogas production using different temperature ranges:
mesophilic at room temperature without heating, with an average daily temperature of 25 + 2 °C
(Tamb), mesophilic heated at 35 + 2 °C (T35) and thermophilic heated at 55 + 2 °C (T55). The
experiments were carried out in a batch system of 5 L digesters using as substrate a synthetic
OFMSW and poultry granular sludge in the ratio of 1:2 gV Ssubstrate/gV Sinoculum. Poultry inoculum
was tested together with another three inoculum candidates using Specific Methanogenic Activity
(SMA) test, in which it had the best result, with 0,5838 + 0,0026 gCODcns.g VS™.d?. The
inoculum passed by an acclimatization and adaptation strategy, to suit to temperature of operation
and to substrate utilised, which were fundamental for the process stability. The substrate, inoculum
and reaction media were characterized by physicochemical analyses, and the inoculum and
digestate for the morphology of the microorganisms through the phase contrast and fluorescence
light microscopy analysis. Biogas was measured and characterized for the content of CHa, CO,
N2, Hz and H2S. Methane specific production values were 65,49; 80,34 and 150,70 NmLCH./gVS
for reactors Tamb, T35 and T55, respectively. The digestate of all reactors has potential for

agricultural application if combined with a post-treatment for complete material stabilization.

Keywors: Anaerobic digestion. OFMSW. Biogas.



LISTA DE FIGURAS
Figura 1 — Classificacdo dos residuos quanto a origem segundo a PNRS.............cccceenen. 30
Figura 2 — Processo e principais grupos microbianos que participam do processo de digestéo
anaerobia, com reduGao do SUITALO. ........ccoveiiiiicce e 33

Figura 3 — Taxa de crescimento dos microrganismos metanogénicos psicrofilicos,

mesofilicos e termofilicos, de acordo COm a teMPEratura...........c.cvevverierieiiieiie e 36
Figura 4 — Visdo global do processo de DA e usos do biogas e digestato.............cc.cc...... 43
Figura 5 — Fluxograma das agdes realizadas na 12 etapa da pesquisa ..........cccocverveerinenne. 51
Figura 6 — Fluxograma das agdes realizadas na 22 etapa da pesquisa ..........ccccoverveernennne. 52

Figura 7 — a) Aspecto do lodo do reator UASB. b) Coleta do lodo em galdes de 20L. ...... 54
Figura 8 — Foto aérea do Aterro Sanitario Fazenda Guaporé, com indicagdes das lagoas de
lixiviado existentes e desativadas (foto de julho de 2009).........cccceviiiiiiiiiiiiieiie s 55
Figura 9 — a) Caminhdo auto vadcuo com mangueira no meio da lagoa de lixiviado b)
Transferéncia do material de fundo coletado para 0s galdes de 50 L..........ccccoevvviiiiiiiiiieinnnne 56
Figura 10 — a) Vacas leiteiras b) Coleta de estrume boVino ..........cccccoevveeviveeviiee e, 57

Figura 11 — a) Centrifuga de bancada utilizada para adensamento do lodo Aterro b) Lodo

F N T o T o=t o1 10T - o o SR TRRSPRRSTR 58
Figura 12 —a) Lodo Aterro centrifugado, com alto teor de solidos b) Sobrenadante descartado
APOS CENIIITUGAGAD ... vveeiiiieeiiie ettt e e e s e e et e e st e e st e e e ntaaeeanaeeesnteeeanneaeas 59
Figura 13 — Sistema Oxitop® para medicdo da AME ...........cccoveiiie e 60
Figura 14 — a) Pesagem do inéculo adicionado no ensaio b) Meio reacional completo apds
adicao das solucdes de macro e micronutrientes e dgua deionizada.............ccceevvveeiiveeiiineesinnnnn, 62
Figura 15 — a) Fluxo de N2 no meio reacional b) Fluxo de N2 no headspace...................... 63

Figura 16 — a) Retirada da pressdo inicial com o selo hidrico b) Medi¢do da pressdo com o

controle Oxitop® b) Adicdo da solucdo estoque de substratos organicos apos 24h de incubacéo.

Figura 17 — Materiais componentes da FORSUp apds separacdo e pesagem a) Residuos
domiciliares b) Papel imido c) Folhas secas d) Folhas verdes .............cocceovviveiviic e, 67
Figura 18 — a) Trituracdo dos componentes imidos em processador de alimentos doméstico

b) Trituracdo das folhas em liquidificador industrial ¢) Folhas trituradas.............cccccccvvveeiinnnn. 68



Figura 19 —a) FORSUp in natura b) FORSUp batida com &gua deionizada em liquidificador
1T L1 S A - L RS TPPOPR 69
Figura 20 — a) Reator montado b) Registros na parte superior c) Registro na parte inferior70
Figura 21 — a) Sensor do termopar posicionado no meio do reator. b) Reator envolvido em
1=V (=] 0 o= SRS SPR R 71
Figura 22 — Andlise de solidos realizada com as amostras dos indculos testados a) Apds
secagem em estufa b) Apos calcinago em MUFIa ........coooiiiiiiiiii 79
Figura 23 - Andlise de solidos realizada com as amostras da FORSUp e lodo avicola a)
Amostras in natura b) Apds secagem em estufa ¢) Apos calcinagdo em mufla .............cc..o....... 80
Figura 24 — Amostras do meio reacional dos reatores dentro da mufla para calcinacao, apés
SECAJEIM EIM BSTUTA ....eiitie ittt ettt et et e e et e e snbeentee s 80
Figura 25 — Frascos amostradores preenchidos com as amostras e reagentes prontos para a
analise NO CromMAatOGIafi ..........coiuiiiiiiiie ettt 84
Figura 26 — Aparato experimental para medic¢do do volume de biogés: frasco de Mariotte 85
Figura 27 — a) Retirada do gas com a seringa gas-tight, atraves de um registro e um adaptador
para encaixe da seringa b) Injecdo da amostra no cromatografo...........cccccevvveivive e ciie e, 87
Figura 28 — Acompanhamento da concentracdo de STV nos reatores durante o periodo de
(0] 0 =] - T (o JO PO PP PUPRR 96

Figura 29 — Concentracéo inicial e final de STV nos reatores, com indicacao da porcentagem

o[- 1= o o o TSR PRR PSRRI 97
Figura 30 — Acompanhamento da concentracao de DQO (g/L) nos reatores durante o periodo
(0 [CR 0 0T Tov: PSP SPRR 100
Figura 31 — Concentracao inicial e final de DQO nos reatores, com indicagdo da porcentagem
(0L IE =0 0o o T PSSP SPRR 100
Figura 32 — Acompanhamento do pH a0 1ongo do Processo ..........cceevvveeviieeesiieeesivneenne, 102
Figura 33 — Acompanhamento da alcalinidade total ao longo do processo...................... 102

Figura 34 — Valores de NTK das analises iniciais e finais do meio reacional dos reatores104
Figura 35 — Valores de N-amoniacal das analises iniciais e finais do meio reacional dos
=T (0] T ST PP OPPPPPPPPPPPP 105
Figura 36 — Concentracdo de fésforo total no inicio e final das bateladas ....................... 106

Figura 37 — Relagdo C/N no meio reacional inicial e final dos reatores Tamb, T35 e T55107



Figura 38 — Concentracdo de AGV no reator Tamb durante o periodo de operagéo ......... 112

Figura 39 — Concentracdo de AGV no reator T35 durante o periodo de operacéo ............ 113
Figura 40 — Concentracdo de AGV no reator T55 durante o periodo de operacéo ............ 114
Figura 41 —~VVolume acumulado de biogés na etapa de adaptacao dos reatores.................. 116
Figura 42 — Porcentagem de metano no biogas na etapa de adaptacdo dos reatores.......... 116

Figura 43 — Volume acumulado de biogas produzido ao longo do tempo para os reatores

........................................................................................................................................ 118
Figura 44 — Porcentagem de cada gas no reator Tamb .........cccooviiieniniienieic e 119
Figura 45 — Porcentagem de cada gas N0 reator T35.......c.coviiviieiieiiieiie e 120
Figura 46 — Porcentagem de cada gas N0 reator T55........ccouviieiiiieiie e 121
Figura 47 — Volume acumulado de metano produzido ao longo do tempo ..............c........ 122
Figura 48 — Microscopia ptica de contraste de fase e fluorescéncia lodo avicola............ 124

Figura 49 — Microscopia Optica de contraste de fase e fluorescéncia do digestato do reator



LISTA DE TABELAS
Tabela 1 — Componentes tipicos e impurezas do DIOgAS .........ccoevveriiiiiieiieiie e, 43
Tabela 2 — Parametros admitidos para fertilizantes orgéanicos mistos e compostos, de acordo

COmM 0 ANEXO T da IN 25/09.......c.ueiiiiiie ittt e e e et e et e e snneee s 48
Tabela 3 — Parametros admitidos pelo Anexo V da IN 27/06, alterada pela IN n° 7, de
L2/04J20L6..... oo e e — e e e — e e e s b — e e e e e e e e aarraaeeaanees 49
Tabela 4 — Concentracdo maxima de SUDSTANCIAS .........ccvvevieeiieiiie e 49
Tabela 5 — Concentragdo maxima de PatOgEN0S .........cerveeveririieiienee e 50

Tabela 6 - Composicdo dos substratos e solu¢des de macro e micronutrientes utilizadas nos

ENSAIOS UE AME. ...ttt e e st e e st e et e e e te e e e ne e e e nte e e nnee e e anaeeennneeeanraeeas 64
Tabela 7 - Solucdo estoque de &cidos organicos utilizada como substrato..................c...... 65
Tabela 8 — Quantidades de substrato, indculo e 4gua adicionados em cada fase................ 73
Tabela 9 — Caracterizag@o inicial dos INOCUIOS ..........c.cevviviiiiie i 89

Tabela 10 — Caracterizacdo inicial dos indculos apos pré-tratamento dos lodos ETE e Aterro

................................................................................................................................................. 89
Tabela 11 — Resultados dos ensaios de AME para cada inoculo testado...............ccceeeuvee. 90
Tabela 12 — Caracterizacdo do indculo selecionado (lodo avicola) e FORSUp ................. 92

Tabela 13 — Tabela resumo dos resultados das analises fisico-quimicas dos meios reacionais
iniciais e finais dos reatores Tamb, T35 € T55.....cuiiiiiiiie s 95
Tabela 14 — Relacdo de STV/ST para determinacdo da estabilidade do lodo .................... 99
Tabela 15 — Teores de C (%) e N (%) elementar e relacdo C/N no inicio e fim da operacao
(0[O =1 (o] £ PP OP PP PR OPRPPPS 107
Tabela 16 — Concentracdo de metais pesados antes e depois da biodigestdo. O resultado €
dado em mQ/kg de amostra SECA 8 B5°C........cccuiiiiiiee et 109
Tabela 17 — Concentracdo de metais macronutrientes e micronutrientes antes e depois da
biodigestdo. O resultado é dado em mg/kg de amostra seca a 65°C ..........cccveevvveevieeciiee e, 110
Tabela 18 — Tabela resumo dos resultados referentes ao biogas nas diferentes temperaturas

(0L 0 0T Tor: o PSP OPPRO 123



LISTA DE QUADROS
Quadro 1 — Valores percentuais da composic¢do da FORSUp utilizada no experimento .... 66
Quadro 2 — Parametros, frequéncia, métodos e referéncia das analises realizadas............. 75

Quadro 3 — Pré-tratamento das amostras para cada analise ............ccccovreerieeienieiiesinnnnnn, 78



A/M
ABNT
ABRELPE
AGV
AME
APHA
AWWA
BRS

C/N

Ca

CaO

Cd

CH4
CHN
CHP
CNTP
Co

CO2
CONAMA
COT

Cr

CTC

Cu

DA

DQO
EESC
Embrapa
ETE

Fe

LISTA DE ABREVIATURAS, SIGLAS E SIMBOLOS

Alimento/Microrganismo

Associacdo Brasileira de Normas Técnicas

Associacdo Brasileira de Empresas de Limpeza Publica e Residuos Especiais

Acidos Graxos Volateis

Atividade Metonogénica Especifica
American Public Health Association
American Water Works Association
Bactérias Redutoras de Sulfato

Relacdo Carbono/Nitrogénio

Calcio

Oxido de célcio

Cadmio

Gas metano

Carbono, hidrogénio e nitrogénio elementar
Combined Heat and Power

Condicdes Normais de Temperatura e Pressao
Cobalto

Gas carbdnico

Conselho Nacional do Meio Ambiente
Carbono Organico Total

Cromo

Capacidade de Troca de Cations

Cobre

Digestdo anaerdbia

Demanda Quimica de Oxigénio

Escola de Engenharia de Sao Carlos
Empresa Brasileira de Pesquisa Agropecuaria
Estacdo de Tratamento de Esgoto

Ferro



FORSU Fracdo organica dos residuos sélidos urbanos

FORSUp Fracdo organica dos residuos sélidos urbanos padréo
GEEs Gases de Efeito Estufa

H> Gés hidrogénio

H2S Sulfeto de hidrogénio

H2SO. Acido sulfarico

IN Instrugcdo Normativa

K Potassio

KHCOs Bicarbonato de potassio

LabSan Laboratério de Saneamento

LPB Laboratorio de Processos Bioldgicos

LQA Laboratorio de Quimica Ambiental

MAPA Ministério da Agricultura, Pecuaria e Abastecimento
Mg Magnésio

Mn Manganés

Mo Molibdénio

Na Saodio

NacCl Cloreto de sddio

NaHCOs Bicarbonato de sodio

NaOH Hidroxido de sodio

NBR Norma Brasileira

NH3 Amonia

NH4" Amonio

Ni Niquel

Nml Volume em mililitros nas Condi¢Ges Normais de Temperatura e Pressao
N-NH3 Nitrogénio amoniacal

NTK Nitrogénio Total Kjeldahl

Pb Chumbo

pH Potencial Hidrogenidnico

PNRS Politica Nacional de Residuos Sélidos

Pt Fosforo total



g.s.p
RHF

RSU
So/Xo
SANEPAR
SSV

ST

STF

STV

T35

T55
Tamb
TCD
TDH
UASB
UNFCCC
USP
WEF

Zn

Quantidade Suficiente Para

Residuos de hortifrutigranjeiros

Residuos Sdlidos Urbanos

Relacdo substrato/microrganismo

Companhia de Saneamento do Parana

Soélidos Suspensos Volateis

Sélidos Totais

Sélidos Totais Fixos

Sélidos Totais Volateis

Reator operado a 35°C

Reator operado a 55°C

Reator operado a temperatura ambiente (sem aquecimento)
Detector de Condutividade Térmica

Tempo de Retencdo Hidraulica

Upflow Anaerobic Sludge Blanket

Convencédo-Quadro das Nacdes Unidas sobre Mudancga do Clima
Universidade de S&o Paulo

Water Environmental Federation

Zinco



SUMARIO

L. INTRODUGAO ....oooviieeeeceecee ettt 27
2 0 1= N = I LY/ 13T 28
2.1 OBIETIVO GERAL ..ottt ettt 28
2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS ..ottt en st 28
3. REVISAO BIBLIOGRAFICA .....cocoioieieeteeeeeeeeeeeeee et 29
3.1  CONSIDERACOES GERAIS SOBRE RESIDUOS SOLIDOS...........c.cccou...... 29
3.1.1 Residuos sélidos e panorama atual do Brasil .............ccccocvevivevieiiieiie e 29

3.1.2 Fracdo organica dos residuos sélidos urbanos (FORSU) e alternativas para

L2 L 10 1T ] (0 TP PP PO 30
3.2 DIGESTAO ANAEROBIA. ..ot 32
3.2.1 Etapas da digestdo anaerobia...........ocueivieiiiiiienii e 32
3.2.2  INterferentes N0 PrOCESSO .....vveiivvreeiireeriieeesteeesteeesteeeastreeasreeeassaneesseeesneeeas 35
3.2.3 Técnicas para otimizaGao A0 PrOCESSO.......ccvrreivrreiirrrearireearireesereesseeesseeens 39

3.3 DIGESTAO ANAEROBIA DA FORSU .......cooveieeieieieieieeeeeeeeess e, 42
3.4 PRODUTOS DA BIOMETANIZACAO .......cooveeeeeeeeeeeeeeeeeee e, 42
KB R =1 (0o T PSS UPSOPRRPRRTP 43
3.4.2  DIGESIALO ..vveeeiiie et 45

4, MATERIAL E METODOS .......cooviieeeieieeeeiees s sttt es s sttt ssses s s e, 51
8.1 INOCULODS ...ttt 52
ot O I To (0 I I TP P PR PR 53
4.1.2 OGO ALBITO ...tttk ettt 54
4.1.3 LOG0 AVICOIA......eiiiiiiiiiiet e 56
4.1.4 ESrUME DOVINO....cuiiiiiiiiiii it 57
4.1.5 Caracterizacdo inicial dos indculos e pré-tratamento...........cccceevvvveeviieeinnnn, 57

4.2  ATIVIDADE METANOGENCIA ESPECIFICA (AME) .....ccovoceiereecrerenans 59



4.2.1  SIStEMA OXIOP® .....vieuiiiiiieiiee ettt 59

4.2.2 Procedimento exXperimental............cccooiiiiiiiiieiiieie e 60
4.3 PREPARAQAO DA FORSU ..ot 65
4.4 CONSTRUQAO, PREENCHIMENTO E OPERAC;AO DOS REATORES...... 69

4.4.1 CONSLrUGEOD OS FEALOTES ....eeieieiieieiie sttt ettt 70

4.4.2 Preenchimento d0S rBALOIES..........eiuieiieeiiee ittt 71

B 4 1= - Tox U0 R TP PP PR PP 73
45  ANALISES FISICO-QUIMICAS.......coeeeieceeeee e, 74

45.1 Pré-tratamento das amostras para analises fisico-quimicas ............c.ccocevnee. 76

B.5.2 SOIIAOS. ...c.vevvevieteiieiieiee ettt 79

£.5.3 DO oottt ettt ettt ettt 81

A58 PH oottt ettt 81

455 Alcalinidade total...........ccoovoiiiiiiii 81

A.5.6  NTK Lot 81

4.5.7 Nitrogénio amONIACAL..........cccuviiiiie et 82

4.5.8 FOSTOrO tOtal .....cvviiiiiiiiecee 82

A.5.9  C H N oo 82

A.5.10  IMEBLAIS.....eiueiieeiiete ettt 82

4511 Acidos Graxos VOIALEIS (AGV) ........coeeeeeeiieeeeeeee et 83

4.5.12 Volume dO DIOGAS ......cccvveeiiiie ettt 84

4.5.13 CompOoSICAO A0 DIOGAS ....eccvveeiiiie ettt 85
4.6 ANALISE DOS DADOS (ESTATISTICA)....coieeeeieerieeeeeeee e, 87
4.7 ANALISES MICROBIOLOGICAS ......oouiiiiiiiiiieieieieieeesesssssss e 87

5. RESULTADOS E DISCUSSAOQ ......ccoeueeieieieeeeeeeeetsiee e teses s s en s, 89
5.1 CARACTERIZACAO INICIAL DOS INOCULOS ......ccooovevevereeeceeeene 89

5.2  TESTE ATIVIDADE METANOGENICA ESPECIFICA (AME)........ccccoo...... 89



53 CARACTERIZACAO DO INOCULO SELECIONADO (LODO AVICOLA) E

54  ANALISES FISICO-QUIMICAS DO MEIO INICIAL, ACOMPANHAMENTO

E METO FINAL ..ottt e e e e e e s e et e e e e e e e e e et b aeaeeeeeeassnnreees 9
5.4.1 Sélidos Totais (ST), Fixos (STF) e VOIateis (STV) c.coovveiiiiiiiiieiie e, 96
5.4.2 DQO ..ottt ettt ettt ettt 99
5.4.3 pHe Alcalinidade Total...........ccooiiiiiiiiie e 101
ST\ [ N 103
5.4.5 NIitrogénio amoniaCal...........cccooieiiiiiiiiiieie e 104
5.4.6 FOSTOr0 tOTAl ......ooiiiiiiiieiic e 106
5.4.7 REIACAD C/N ..ot 107
548 IMBLAIS. .....eeeeiiiiee ettt 109
5.4.9 ACIAOS Grax0S VOIALEIS .........cvvvviieieeieeeeetees s st 111

55 PRODUCAO E COMPOSICAO DO BIOGAS ........c.ccovieiieeeeeeereee e, 115
5.5.1  AUAPIACAD.....ccvieeiiiie et ciee et e e e e 115
5.5.2  RBAGAD ... uuiiiiiiiiie ettt 117

5.6 ANALISES MICROBIOLOGICAS .......coeteieieeeicieveeeeeeieee e 124

B.  CONCLUSOES ..ottt n sttt en s 130
7. RECOMENDAGCOES PARA TRABALHOS FUTUROS........cccoevevevereeeceeeeieins 132
REFERENCIAS ..ottt n sttt ettt es s sttt s et s s s e e, 133
APENDICE A ...ttt 141

APENDICE Bi....ocooeeoe oo e e ee e et e e e et e e e et e et e e e e e e e et e e e e e e e e s e e e eeaeene e 143



Pagina intencionalmente deixada em branco.



27

1. INTRODUCAO

O crescimento populacional, a industrializacdo e a mudancga nos habitos de consumo da
populacdo sdo apontados como o0s principais responsaveis pelo aumento da quantidade de
residuos produzidos e variedade de composi¢cdo, aumentando a exploragdo de recursos naturais
e potencializando os riscos a saide humana e ao meio ambiente.

Um dos maiores desafios para esse problema é o equacionamento da geracéo excessiva
e da disposicdo final ambientalmente adequada dos residuos solidos, que tem intensificado a
preocupacdo mundial diante do gerenciamento inadequado e da falta de areas para disposicao
final (JACOBI; BESEN, 2011).

No Brasil, a promulgacéo da lei que estabelece a Politica Nacional de Residuos Solidos
(PNRS) foi um marco regulatério no pais, sendo crucial para a consolidacéo do gerenciamento
integrado de residuos, proibindo a disposicao inadequada de residuos solidos urbanos (RSU)
em lixGes e incentivando alternativas para destinacdes mais nobres, como compostagem e
aproveitamento energeético.

No ambito dos residuos solidos urbanos, a metade da fracdo em massa é composta por
residuos organicos que, quando dispostos inadequadamente, resultam em problemas
ambientais relevantes, como a producdo de lixiviados potencialmente toxicos devido a alta
concentracdo de matéria organica e nitrogénio amoniacal, além de emitir gases de efeito estufa
(GEEs) e contribuir para a proliferacdo de vetores (BIDONE, 2001; BRASIL, 2018).

Paralelamente a problematica dos residuos solidos, a questéo das energias renovaveis no
Brasil vem se tornando do interesse de empresas e apoiada pelo governo devido as vantagens
ambientais relacionadas a elas, em comparag¢do com recursos ndo renovaveis (BRAND, 2013).
Além disso, o Brasil assumiu uma meta na Convencdo-Quadro das Nagdes Unidas sobre
Mudanca do Clima (UNFCCC) de reducao das emissdes de GEEs de 43% e expansdo do uso
de fontes renovaveis ndo hidricas para pelo menos 23% até 2030 (BRASIL, 2015). Outro
beneficio das fontes renovaveis é o seu papel importante em relagdo ao acesso a energia elétrica
nas regides menos desenvolvidas do pais, em especial em areas rurais (COUTO, 2016).

Buscando solucionar os problemas provocados pela fracdo organica dos residuos sélidos
urbanos (FORSU) e producdo de energia renovavel, a digestdo anaerébia ¢ uma alternativa
bastante atrativa pois permite uma destinacdo ambientalmente adequada para esses residuos,

produz o biogas, que é um produto composto pelos gases combustiveis metano (CH.) e
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hidrogénio (Hz), e gera um composto possivel de ser utilizado como fertilizante na agricultura
ap0s passar por um pos-tratamento.

A digestdo anaerobia para residuos sélidos organicos € uma tecnologia ja consolidada na
Europa, porém, para a realidade brasileira, a tecnologia europeia pode se mostrar inviavel
devido aos equipamentos serem patenteados, caros e elaborados para padrées de consumo
diferentes, merecendo estudos da comunidade cientifica nacional para o desenvolvimento de
tecnologias adaptadas as condic6es do Brasil (SOUTO, 2005).

O presente trabalho visa contribuir com o avango das pesquisas na area de digestdo
anaerobia através da comparacao do processo de digestdo anaerobia em diferentes faixas de
temperatura. Serdo operados trés reatores em regime de batelada, com a mesma composicéo e
proporcédo de substrato (FORSU) e indculo, em trés faixas de temperatura distintas: mesofilica
em temperatura ambiente sem aquecimento, mesofilica aquecida a 35°C e termofilica aquecida
a 55°C.

2. OBJETIVOS
2.1 OBIJETIVO GERAL

Avaliar e comparar a producdo de biogas para digestdo anaerdbia da FORSU nas
condicdes mesofilica a temperatura ambiente (sem aquecimento) e a 35°C, e termofilica, a

55°C, considerando a qualidade do digestato de cada processo.
2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

e ldentificar o in6culo com melhor potencial para a producdo de metano, atraves do
ensaio de Atividade Metanogénica Especifica (AME), para inoculacdo dos reatores;

e Avaliar a aplicacdo de técnica de aclimatacdo e adaptacdo do in6culo selecionado as
temperaturas de operacao e ao substrato.

e Avaliar quantitativamente e qualitativamente o biogas produzido;

e Avaliar a qualidade dos digestatos de cada batelada para verificacdo de viabilidade de
aplicacdo como fertilizante;

e Comparar morfologicamente os microrganismos presentes em cada processo.
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3. REVISAO BIBLIOGRAFICA
3.1 CONSIDERACOES GERAIS SOBRE RESIDUOS SOLIDOS
3.1.1 Residuos sélidos e panorama atual do Brasil

Residuos sélidos, popularmente denominado como lixo, podem ser definidos como
qualquer material, substancia, objeto ou bem descartado, em estado sdlido ou semissélido,
resultante das atividades humanas, podendo ser de origem industrial, doméstica, hospitalar,
comercial, agricola, de servicos e de varricdo (ABNT, 2004; BRASIL, 2010).

Segundo Bidone e Povinelli (1999), a geracdo de residuos solidos é influenciada pela
economia do pais e por fatores culturais, climaticos, habitos de consumo e padrdo de vida de
uma populacéo. Sendo assim, a composic¢ao gravimetrica, a quantidade e as solu¢des tomadas
para a resolugédo da problematica dos residuos solidos varia em tempo e espaco.

No Brasil, apenas em 2010, depois de vinte anos em tramitagcdo no Congresso, a Politica
Nacional de Residuos Solidos (PNRS) saiu do papel. A Lei n° 12.305 de 2 de agosto de 2010,
regulamentada pelo Decreto n° 7.404 de 23 de dezembro de 2010, que institui a PNRS, veio
como uma balizadora para as tomadas de decisGes relacionadas a gestdo integrada de residuos
solidos no pais.

A PNRS preconiza, em ordem de prioridade, a ndo geracdo, reducdo, reutilizacéo,
reciclagem, tratamento dos residuos sélidos e disposicdo final ambientalmente adequada dos

rejeitos, e classifica os residuos sélidos quanto as suas origens, de acordo com a Figura 1.



30

RESIDUOS
DOMICILIARES

RESIDUOS DE
LIMPEZA URBANA

RESIDUOS DE
ESTABELECIMENTOS
COMERCIAISE
PRESTADORES DE
SERVICOS

RESIDUOS SOLIDOS
URBANOS

RESIDUOS SOLIDOS
CEMITERIAIS

RESIiDUOS
SOLIDOS

Figura 1 — Classificacdo dos residuos quanto & origem segundo a PNRS
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Fonte: Schalch, Castro e Cérdoba (2015).

Quanto aos residuos sélidos urbanos (RSU), segundo dados da ABRELPE (2016) do
Gltimo Panorama dos Residuos Sélidos no Brasil realizado, o consumo per capita no Brasil é
de 1,040 kg/hab/dia, totalizando 78,3 milhGes de tonelada de RSU por ano. Desse montante,
91% sdo coletados pelo sistema de limpeza puablica, mas apenas 58,4% possuem uma
disposicdo ambientalmente adequada para aterros, sendo 41,6% ainda dispostos em lixdes a
céu aberto. Esses dados demonstram que, apesar do sistema de coleta ser eficiente, ha muito o

que ser feito quanto a disposicdo final e destinacdo ambientalmente adequada.

3.1.2 Fracdo organica dos residuos solidos urbanos (FORSU) e alternativas para

tratamento

Os residuos s6lidos organicos sdo o componente principal dos residuos sélidos urbanos

no Brasil, com 51,4% do total coletado (BRASIL, 2012). Esses residuos, em geral, provém do
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desperdicio de alimentos que, quando dispostos em aterro, sofre o processo de decomposicao,
emitindo gases de efeito estufa, o que contribui para o aquecimento global e mudangas
climaticas (JACOBI; BESEN, 2011). Para o municipio de Séo Carlos-SP em analise de
composicao gravimetria realizada no ano de 2018, a porcentagem de matéria organica nos
residuos domiciliares foi de 37,48% (KIM, 2019).

A fragdo organica dos residuos solidos urbanos (FORSU) é composta pela matéria
organica presente nos residuos domiciliares e residuos de poda e capina provenientes da
limpeza urbana. As trés técnicas mais conhecidas de tratamento da FORSU sdo compostagem,
vermicompostagem e digestdo anaerdbia, também conhecida como biometanizacao.

A compostagem é uma bioxidagdo aerObia exotérmica de um substrato orgénico
heterogéneo, no estado sdlido, caracterizado pela producdo de CO», &gua, liberacdo de
substancias minerais e formacgéo de matéria organica estavel (FERNANDES; SILVA, 1999).
E um processo eficaz de reciclagem da matéria organica, com vantagens econdmicas pela
producdo de composto, que pode ser aplicado na agricultura, utilizado em contencdo de
encostas e combate de erosédo (RUSSO, 2003).

Outra maneira de se realizar a compostagem € através da vermicompostagem, que €
um tipo de compostagem na qual se utilizam minhocas para digerir a matéria organica,
provocando sua degradacdo, melhorando o arejamento e drenagem do material em fase de
maturacdo (BIDONE; POVINELLI, 1999).

Ja a digestao anaerdbia, processo que ocorre na auséncia de oxigénio, € um ecossistema
onde diversos grupos microbianos trabalham interativamente na conversao da matéria organica
em metano, gas carbénico, agua, gas sulfidrico e aménia, além de novas células microbianas
(CHERNICHARO, 2007). Apos a digestdo, o digestato (residuo organico apos ser digerido)
ainda ndo estd completamente estabilizado e necessita ser misturado com aditivos e
estabilizado aerobiamente para ser utilizado como composto (LEVIS et al., 2010).

Segundo Mata-Alvarez (2000), quando comparados 0s processos de compostagem com
0 da digestdo anaerdbia acrescida da digestdo aerdbia como pos tratamento, esta Ultimo tem
como vantagem a recuperacao energética, no entanto, necessita de um maior investimento e o

processo no geral € mais complexo.
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3.2 DIGESTAO ANAEROBIA

A digestdo anaerdbia € em um processo bioquimico, utilizado para o tratamento de
substratos organicos como lodo de esgoto, dejetos de animais e residuos organicos. O processo
consiste na degradacdo e estabilizacdo na matéria organica complexa por um consércio de
microrganismos, produzindo o biogas, que pode ser usado como uma fonte de energia
renovavel (RAPOSO et al., 2011).

Diferentemente da oxidacdo aerObia, que necessita de oxigénio e o crescimento dos
microrganismos é rapido, onde grande porcdo de matéria organica € convertida em novas
células, a digestdo anaerdbia produz relativamente pouca energia aos microrganismos. Assim,
sua taxa de crescimento € lenta e apenas uma pequena porcao da matéria organica € convertida
em células novas, sendo a maior parte dela convertida em gas metano (McCARTY, 1964). De
acordo com (CHERNICHARO, 2007)

O biogas € composto principalmente pelos gases metano (CH4) e gas carbonico (CO2),
e a quantidade de cada gas € determinada pela composi¢cdo do substrato digerido. O biogas
geralmente contém 55-65% de CHse 35-45% de CO,. Outros componentes como sulfeto de
hidrogénio (H>S), hidrogénio (H.), ambdnia e composto orgénicos volateis geralmente compde
menos de 1% do biogads (ANGELIDAKI; BATSTONE, 2010).

Além do biogas, o residuo da digestdo anaerdbia, conhecido como digestato, pode ser
usado como fertilizante de solo ap6s pds tratamento, ou pode ser aterrado ou incinerado
(ANGELIDAKI; BATSTONE, 2010).

3.2.1 Etapas da digestao anaerobia

A digestdo anaerObia pode ser dividida em quatro etapas principais: hidrdlise,
acidogénese, acetogénese e metanogénese. A Figura 2 apresenta a sequéncia do processo de
digestdo anaerobia e os principais grupos microbianos envolvidos. Em seguida, cada etapa é

descrita individualmente.
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Figura 2 — Processo e principais grupos microbianos que participam do processo de digestdo

anaerdbia, com reducdo do sulfato.
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Fonte: Adaptado de Lettinga (1996) apud (CHERNICHARO, 2007)

Hidrdlise: é a primeira etapa, onde 0s compostos organicos complexos e
insoltveis (como carboidratos, proteinas e lipidios) sdo convertidos em
moléculas menores, possiveis de atravessarem a membrana celular para serem
utilizadas como fonte de energia e nutrientes pelos microrganismos (PARKIN;
OWEN, 1986). Essa conversdo ¢é realizada pela acdo de enzimas extracelulares
secretadas pelas bactérias hidroliticas (CHERNICHARO, 2007). Geralmente,
esta etapa é considerada como etapa limitante para substratos organicos

complexos e de dificil degradacdo, pois afeta diretamente a disponibilidade de
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alimento para os microrganismos e o balango de massa do processo (1IZUMI et
al., 2010; ZHANG et al., 2014).

Acidogénese: os produtos soliveis oriundos da hidrélise sdo metabolizados no
interior das células das bactérias fermentativas acidogénicas (anaerdbias
facultativas ou obrigatérias), sendo convertidos principalmente em acidos graxos
volateis (acético, propibnico e butirico) e alcoois (como etanol), e outros
subprodutos, como amdnia (NHz), gas carbdnico (CO-) hidrogénio (H.) e sulfeto
de hidrogénio (H2S) (CHERNICHARO, 2007; ZHANG et al., 2014).

Acetogénese: 0s acidos graxos volateis (como propidnico e butirico) e o alcool
produzidos durante a acidogénese, sdo oxidados a acetato pelas bactérias
acetogénicas produtoras obrigatdrias de hidrogénio (ANGELIDAKI;
BATSTONE, 2010). Outro mecanismo da acetogénese é através das bactérias
acetogeénicas consumidoras de hidrogénio (ou homoacetogeénicas), que produzem
0 acetato atraves do CO. e H> (STAMS; PLUGGE, 2009). As reacOes
acetogénicas precisam de uma pressdo muito baixa de hidrogénio para
ocorrerem, 0 que SO € possivel com a associacao sintréfica com microrganismos
consumidores de hidrogénio, como as arqueas metanogénica hidrogenotroficas
(ANGELIDAKI; BATSTONE, 2010).

Metanogénese: a Ultima etapa é efetuada pelas arqueas metanogénicas,
microrganismos estritamente anaerdbios, pertencentes ao dominio Archaea. Elas
sdo divididas em dois grupos principais: as arqueas acetoclasticas, que sdo
responsaveis pela formacdo de metano e CO; a partir do acetato, e as arqueas
hidrogenotréficas, que utilizam CO; e H: para a produgdo de metano
(ANGELIDAKI et al.,, 2011). As arqueas metanogénicas acetoclasticas sdo
responsaveis por cerca de 60% a 70% de toda a producao de metano e pertencem
a dois géneros principais: Methanosarcina e Methanosaeta (CHERNICHARO,
2007).
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A via metabdlica da sulfetogénese ocorrera quando o substrato apresentar compostos a
base de enxofre. As bactérias redutoras de sulfato (BRS) sdo anaerdbias estritas e reduzem
compostos sulfurados, como sulfato e sulfito, a sulfetos (CHERNICHARO, 2007). Devido a
variedade de substratos que podem ser utilizados pelas BRS, elas podem competir com o0s
microrganismos envolvidos na digestdo anaerdbia pela disponibilidade de acetato, Ho,
proponato e butirato (CHEN; CHENG; CREAMER, 2008). A via sulfetogénica produz sulfeto
de hidrogénio (H.S) e gas carbbnico (CO2). A producdo H>S pode acarretar diversos
problemas, como toxicidade no meio, corrosdo, mau cheiro, perda de qualidade e menor
propor¢cdo de metano no biogds (HULSHOFF POL et al., 1998; GODOI; DAMIANOVIC;
FORESTI, 2015).

3.2.2 Interferentes no processo

A DA ¢ um processo bioldgico realizado por diferentes populagdes de microrganismos.
Por esse motivo, ela é diretamente influenciada por fatores ambientais que, se ndo estiverem
nas condicOes requeridas, podem comprometer seriamente o desempenho do processo. Entre
esses fatores estdo: temperatura, pH, alcalinidade, disponibilidade de nutrientes essenciais e
acumulo de componentes toxicos (HAANDEL; LETTINGA, 1994).

3.2.2.1 Temperatura

Segundo Chernicharo (2007), a temperatura é um dos fatores mais importantes que
afetam o crescimento microbiano. Diferentes grupos de microrganismos se adaptam a faixas
de temperatura distintas e cada grupo possui a sua propria temperatura Otima, sendo
classificados em trés grupos: psicrofilicos (abaixo de 20-25°C), mesofilicos (entre 20-25°C a
40°C) e termofilicos (acima de 40-45°C) (EL-MASHAD et al, 2004; LETTINGA
ASSOCIATES FOUNDATION, 2009). A Figura 3 apresenta as faixas de temperatura 6tima

para o crescimento de cada grupo de microrganismos metanogénicos.
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Figura 3 — Taxa de crescimento dos microrganismos metanogénicos psicrofilicos, mesofilicos e
termofilicos, de acordo com a temperatura
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Fonte: Adaptado de Lettinga; Rebac; Zeeman (2001)

A utilizagéo de substrato pelos microrganismos esta intimamente ligada a temperatura.
Em condicdes psicrofilicas, as reacfes quimicas e bioldgicas acontecem mais devagar que em
condicdes mesofilicas (LETTINGA; REBAC; ZEEMAN, 2001). J4 em condi¢6es termofilicas,
0S microrganismos possuem uma maior taxa metabdlica, maior taxa de utilizacdo especifica
de substrato e, consequentemente, maior remo¢do de matéria organica e maior producao de
metano, quando comparado aos microrganismos mesofilicos (GAVALA et al., 2003; EL-
MASHAD et al., 2004).

Segundo Duran e Speece (1997), apesar dos sistemas mesofilicos terem uma menor taxa
de utilizacdo de substrato, eles produzem efluentes de melhor qualidade por gerarem efluentes
com menores concentracbes de DQO soluvel e &cidos graxos volateis (AGV) do que o0s
efluente dos processos termofilicos. Outra desvantagem do processo termofilico é a
necessidade de energia para o aquecimento, o que pode reduzir o balango final de energia

produzida quando comparada ao processo mesofilico (EL-MASHAD et al., 2004)
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3.2.2.2 pH e Alcalinidade

O pH é um dos parametros mais importantes que influenciam o processo de DA pois
todos os microrganismos envolvidos sdo muito sensiveis a variagdes de pH, sendo de extrema
importancia o seu monitoramento ao longo do processo para a manutengdo do bom
funcionamento do sistema. No entanto, o pH é uma medida dada em escala logaritmica, o que
significa que pequenas variagdes de pH implicam no consumo de elevada quantidade de
alcalinidade, diminuindo a capacidade de tamponamento do meio (CHERNICHARO, 2007).

Para bactérias fermentativas, uma faixa de pH de 4 a 8,5 é aceitavel, enquanto para a
maioria das metanogénicas um pH 6timo é de 6,5 a 7,2, sendo que pH abaixo 5,5 pode causar
uma falha irreversivel no sistema (BRAGUGLIA et al., 2018). . Popula¢es de microrganismos
acidogénicos séo significativamente menos sensiveis a valores de pH baixos e altos e,
consequentemente, a fermentacdo &cida ird prevalecer sobre a metanogénese, o que pode
resultar em um acumulo desse contetdo no reator (azedamento) (HAANDEL; LETTINGA,
1994).

Chernicharo (2007) cita uma faixa mais ampla, em que pode-se conseguir a
estabilidade na formacdo de metano entre 6,0 e 8,0, devendo-se evitar valores abaixo de 6,0 e

acima de 8,3.

Para a alcalinidade total, a faixa desejavel para sistemas anaerobios, segundo Raposo et
al. (2011), e de 2.500 - 5.000 mg/L. Essa faixa de valor permite uma maior capacidade tampéo

para que aumentos na quantidade de AGVs nao alterem significamente o pH.

Muitos trabalhos, recomendam a adicdo de alcalinizantes, como hidréxido de sodio
(NaOH) (RAPOSO et al., 2011; LI et al., 2018), bicarbonato de s6dio (NaHCOs) (NEVES;
OLIVEIRA; ALVES, 2004; YANG et al., 2015) ou 6xido de célcio (CaO) (KOTHARI et al.,
2014; LI et al., 2018), para garantir a capacidade tampé&o do sistema e evitar a acidificacdo do
reator anaerobio, principalmente quando se trata de residuos solidos devido a sua caracteristica

acida. No entanto, essa adicdo aumenta 0s custos iniciais e de operacdo do processo.



38

3.2.2.3 Nutrientes

Para que 0 processo seja operado com sucesso, 0s nutrientes inorganicos necessarios ao
crescimento dos microrganismos devem ser fornecidos em quantidades suficientes. Os
principais macronutrientes necessarios para o crescimento das células s&o nitrogénio, fésforo,
enxofre, potassio, magnésio, sodio e ferro. Complementarmente, alguns micronutrientes (ou
metais tracos), como cromo, cobalto, obre, manganés, molibdénio, niquel, selénio, vanadio e
zinco, em sua maioria sdo necessarios para a ativagdo de sitios em enzimas. O niquel,
especialmente, é necessario para a ativagdo da enzima Faszo, envolvida na metanogénese
(CHERNICHARO, 2007; ANGELIDAKI; BATSTONE, 2010; RAPOSO et al., 2011). Em
geral, quando o substrato se trata de residuo sélido, a limitacdo nutricional para a digestdo
anaerodbia é rara (ANGELIDAKI; BATSTONE, 2010).

3.2.2.4 Relacdo C/N

Outro fator importante ¢ a relagdo C/N. Todos 0s organismos vivos necessitam de uma
fonte de carbono e, em menor quantidade, de uma fonte de nitrogénio, que compde as
proteinas, acidos nucleicos e varios outros compostos celulares (MADIGAN et al., 2016). A
maioria das literaturas recomendam uma relagdo C/N na faixa de 20/1 — 30/1, com um valor
otimo de 25/1 para organismos anaerébios em sistemas de DA (WANG et al., 2012). Estudos
mostram que substratos contendo uma alta relacdo C/N (alta concentracéo de carbono e baixa
concentracdo de nitrogénio) possuem um baixo pH, reduzida capacidade tampao e a tendéncia
a acumulacdo de AGV no processo de digestdo. Por sua vez, substratos com baixa relacdo C/N
(baixa concentracdo de carbono e alta concentracdo de nitrogénio) podem aumentar a taxa de
conversao do nitrogénio a amonia, elevando a concentracdo de nitrogénio amoniacal e
excedendo a quantidade necessaria ao crescimento dos microrganismos, possibilitando a
inibicdo no processo (WANG et al., 2012; BRAGUGLIA et al., 2018).

No entanto, para Angelidaki e Batstone (2010), quando comparada a compostagem, a
relacdo C/N do substrato é raramente o fator limitante, pois a necessidade de nitrogénio é bem

mais baixa devido a menor sintese de biomassa na digestdo anaerobia.
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3.2.2.5 Componentes toxicos

Dependendo da origem, os residuos podem conter substancias inibitorias ou tdxicas,
como amonia, sulfato, metais pesados e metais organicos. A acumulacdo destas substancias
pode provocar uma perturbacdo no reator, reduzindo a producéo de biogas e/ou teor de metano
no biogas e, possivelmente, levando o reator ao colapso (CHEN; CHENG; CREAMER, 2008).
Nutrientes em altas concentracbes, como célcio, magnésio, sédio, potassio e niquel também
podem causar inibicdo (ANGELIDAKI; BATSTONE, 2010).

3.2.3 Técnicas para otimizagdo do processo
3.2.3.1 Co-digestao

A co-digestdo anaerdbia e a mistura de dois ou mais substratos a fim de tornar o processo
de DA mais eficiente, aumentar a producdo de biogas, promover o sinergismo entre 0S
microrganismos, estabilizar o digestato e aumentar a quantidade de nutrientes essenciais (EL-
MASHAD; ZHANG, 2010; BRAGUGLIA et al., 2018).

Na literatura, varias combinacdes de substratos para a co-digestdo anaerébia vém sendo
testadas com o objetivo aumentar a producdo de metano. Os substratos mais comuns sao
estercos de animais, lodos de esgoto, FORSU, residuos industriais e residuos de agricultura
(MATA-ALVAREZ et al., 2014). A proporcdo de cada residuo utilizado € um fator importante,
principalmente para balancear a relacdo C/N final, que pode ter valores 6timos diferentes
dependendo dos substratos e indculo utilizados (ZHANG et al., 2014).

Segundo Zhang et al. (2014), quando residuos alimentares sdo tratados sozinhos por DA,
a inibicdo sempre acontece se o processo for operado por longo tempo devido ao desiquilibrio
na disponibilidade de nutrientes, como insuficiéncia de micronutrientes e excesso de
macronutrientes. Para neutralizar esse desequilibrio, recomenda-se a co-digestao com outros
substratos organicos, lodo de esgoto e residuos de poda e capina. Para residuos alimentares,
um co-substrato tipico € o lodo de esgoto, caracterizado por ter uma baixa relacdo C/N e baixo
teor de matéria organica, o que garante o balanco de C/N, melhorando a atividade microbiana
e diminuindo a acumulacdo de aménia (BRAGUGLIA et al., 2018).
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No trabalho realizado por Agdag ¢ Sponza (2007), a co-digestdo de FORSU com lodo
de esgoto industrial da propor¢do de 1:2 rendeu a maior quantidade de metano no biogas,
comparado com a FORSU sozinha. Pavi et al. (2017) testaram a co-digestdo de FORSU com
residuos de hortifrutigranjeiros (RHF), juntamente com lodo de esgoto. A co-digestdo
aumentou em 141% e 43,8% a producdo de metano quanto comparado com a digestdo da
FORSU e RHF sozinhos, respectivamente, e aumentou o percentual de reducéo de STV.

Yong et al. (2015) realizaram a co-digestao de residuo alimentar e palha, observando um
aumento de 39,5% e 194,7% na producdo de metano comparado a digestdo individual dos

residuos, respectivamente.
3.2.3.2 Pré-tratamentos

A digestdo anaerobia de residuos sdlidos é diretamente afetada pela transferéncia de
massa em cada etapa do tratamento bioldgico. A hidrélise € a etapa limitante durante todo o
processo, por isso, &€ importante possibilitar que essa etapa seja bem sucedida para beneficiar
todo o processo de DA. Muitos fatores como tamanho da particula e estrutura dos componentes
do substrato podem influencia no processo de hidrdlise. Para acelerar essa etapa, varios tipos
de pré-tratamentos vem sendo sugeridos, sendo 0s mais comuns 0s pré tratamento fisicos,
quimico e biolégicos (ZHANG et al., 2014; ZHANG; HU; LEE, 2016)

A FORSU é composta principalmente por carboidratos, proteinas, lipidios, lignocelulose
e uma pequena fracdo inorganica. A reducao do tamanho da particula através do tratamento
fisico de trituracdo ou moagem mecanica € importante para melhorar o desempenho da DA
porque a diminuicdo dos tamanhos das particulas tem um efeito significativo na taxa de
hidrolise. Esse pré-tratamento é amplamente utilizado em plantas de DA em escala industrial
(ZHANG et al., 2014; BRAGUGLIA et al., 2018).

Mshandete et al. (2006) realizou a trituracdo de residuo de fibras de sisal com tamanho
de 2. a 100 mm e concluiu que a producdo de metano era inversamente proporcional ao tamanho
das fibras. Eles obtiveram um aumento de 23% de producdo de metano com a fibra de 2 mm

em relacdo ao residuo ndo tratado.

Izumi et al. (2010) realizaram a trituracdo de residuos organicos e observaram uma

influéncia significativa no processo de DA. Foi observado um aumento de 40% na
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solubilizacdo da DQO com a trituracdo de 0,843 mm para 0,391 mm, resultando em um
aumento de 28% na producdo e biogéas. O trabalho também concluiu que uma reducédo
excessiva no tamanho da particula pode acelerar a acumulagdo de AGV, podendo prejudicar o

processo.
3.2.3.3 Inoculacéo

Os microrganismos anaerébios possuem o crescimento mais lento em relacdo aos
microrganismos aerobios. Para aumentar a velocidade de reacdo do processo, a adicdo de
indculos ao substrato é recomendada (LI; PARK; ZHU, 2011)

A selecdo de um indculo adequado é de extrema importancia para determinar o potencial
operacional inicial do digestor e para garantir um funcionamento estavel a longo prazo. Os
indculos geralmente utilizados séo lodo anaerobio de estacGes de tratamento de esgoto, esterco

suino, esterco bovino, rumen bovino entre outros (SHAH et al., 2015)

Quando o inoculo é proveniente de um reator tratando outro tipo de substrato, o
crescimento da populacdo microbiana € iniciado somente ap6s um periodo denominado de fase
lag, que pode ser breve ou demorado, dependendo das caracteristicas do inoculo e das
condicdes do meio (MADIGAN et al., 2016).

Para evitar uma fase lag muito longa, alguns trabalhos recomendam realizar uma
estratégia de adaptacdo. Simdes (2017) sugere a adicdo de substrato ao indculo em relagdes
alimento/microrganismo (A/M) pequenas, e sucessivamente, dobra-se a relacdo A/M até o
melhor desempenho do reator. Sim@es (2017) testou os lodos provenientes de uma estagéo de
tratamento de esgoto e de uma lagoa de lixiviado, com relacbes A/M de 1:16 a 1:1
gST Vsubstrato/gS T Vinsculo para a inoculagcdo de FORSU padrdo. Os melhores resultados foram
obtidos para a estratégia de adaptacdo de 1:16, 1:8 e 1:4 para o lodo da lagoa de lixiviado.
Segundo Angelidaki e Batstone (2010), a adi¢do de um grande volume de in6culo em relacao

ao substrato garante uma alta atividade microbiana, um baixo risco de sobrecarga e de inibicéo.
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3.3 DIGESTAO ANAEROBIA DA FORSU

A digestdo anaerObia vem sendo utilizada a muito tempo para o tratamento de lodo de
esgoto no mundo todo. No entanto, nas Gltimas décadas, ela vem sendo expandida para o
tratamento de outros tipos de residuos, como residuos alimentares, agrossilvopastoris e de poda
e capina (EVANGELISTI et al., 2014).

No Brasil, as iniciativas para tratamento da FORSU se d&o principalmente por meio da
compostagem. A digestdo anaerdbia é usualmente empregada para tratamentos de efluentes
liquidos sanitarios, industriais (téxtil, laticinio, entre outros) e da agroindustria (suinocultura),
bem como unidades de recuperacdo e utilizacdo do biogas produzido em aterros sanitarios e
estacOes de tratamento de esgoto (GOMES, 2010). A primeira planta em escala industrial
tratando residuo organico em co-digestdo com lodo de esgoto no Brasil foi inaugurada em 2018
e esté localizada no municipio de S&o Joseé dos Pinhais, Parana, operada pela empresa CS
BioEnergia S.A. em parceria com a Companhia de Saneamento do Parana (SANEPAR). A
usina tem a capacidade de produzir 2,8 MW de energia elétrica, mas ainda ndo esta operando
com a total capacidade instala (WILKEN et al., 2019; MARTINS, 2019)

Na Europa, a digestdo anaerdbia para residuos sélidos organicos esta mais consolidada,
com diversos reatores operando em grande escala. Uma diretriz europeia (EU Landfill
Directive 1999/31/EC) determina que 0os membros pertencentes a unido reduzam em 65% a
quantidade de residuos sélidos urbanos biodegradaveis enviadas para aterros até 2016 (com
prazo até 2020 para alguns paises) em relacdo aos valores de 1995 (EUROPEAN
COMMISSION, 2009; LEVIS et al., 2010).

3.4 PRODUTOS DA BIOMETANIZACAO

A digestdo anaerdbia de residuos organicos produz dois produtos: o biogas e o digestato.
O biogéas pode ser utilizado para gerar energia elétrica, aguecimento, como substituto do gas
de cozinha na coccdo dos alimentos e como combustivel veicular, apds melhoramento. O
digestato pode ser usado como fertilizante, para a reposicdo dos nutrientes N, P e K do solo e

como fonte de carbono. A Figura 4 representa a visao global desse processo.
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Figura 4 — Visdo global do processo de DA e usos do biogas e digestato
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Os retdngulos representam 0s processos, 0s ovais representam o fluxo de material e os ovais pontilhados
representam os produtos finais.

Fonte: Adaptado de Mgller, Boldrin e Christensen (2009) e Fruergaard e Astrup (2011)
3.4.1 Biogas

O biogas consiste principalmente em metano e didéxido de carbono, mas contem algumas
impurezas. Para o biogas ser inflamavel, o conteddo de metano precisa estar acima de 45%
(DEUBLEIN; STEINHAUSER, 2008). A composicéo tipica do biogas ¢é apresentada na Tabela
1.

Tabela 1 — Componentes tipicos e impurezas do biogas

Componente Simbolo Conteldo
(em volume)
Metano CHs 55-67%
Dioxido de carbono CO2 25-50%
Sulfeto de hidrogénio H2S 0-0,5%
Amonia NH3 0-0,05%
Vapor d'agua H20 1-5%
Nitrogénio N2 0-5%
Poeira - >5um
Siloxanos - 0-50mg/m3

Fonte: Adaptado de Deublein e Steinhauser (2008)

O biogas pode ser usado sem purificacdo prévia em caldeiras, quando o limite para a
emissdo de H2S ndo for muito restritiva. No entanto, a purificacdo € necessaria para aplicagdes

mais nobres, como combustivel veicular e células combustiveis. A aplicacdo na rede de gas
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natural também é possivel com o devido melhoramento, adicionando um maior valor comercial
ao biogds (AHRING et al., 2003; APPELS et al., 2011). Além disso, o0 biogés possui muitas
vantagens, mesmo quando comparado a outras formas de energia alternativas. Ele pode ser
produzido quando necessario e pode ser facilmente armazenado, podendo ser distribuido
utilizando a infraestrutura ja existente para o gas natural (HOLM-NIELSEN; AL SEADI;
OLESKOWICZ-POPIEL, 2009).

Em instalac6es do tipo Combined Heat and Power (CHP) ou de cogeracdo de calor e
eletricidade, muito comuns na Europa, o biogas pode ser utilizado com concentragdo de H>S
menor que 700 ppm a fim de evitar corrosdo excessiva e a rapida deterioracdo do 6leo
lubrificante. Um método muito utilizado para a reducdo do sulfeto de hidrogénio no biogas é
a adicdo de solucdo de ferro comercial no substrato do reator. No entanto, essa adi¢cdo pode ser
custosa caso necessite ser utilizado continuamente. No entanto, residuos com altas
concentracdes de ferro podem ser utilizados como co-digestdo, sendo a solucdo de ferro
comercial utilizada apenas quando necessaria (AHRING et al., 2003).

Nos casos em que ha cogeracdo de energia elétrica e térmica utilizando-se o sistema
CHP, o biogas produzido pode ser utilizado internamente na planta de DA como fonte de calor
e energia elétrica (LEITE, 2015). A energia consumida por uma planta de biogés, nas etapas
de aquecimento do substrato, agitadores, bombeamento, entre outras, corresponde entre 20 e
30% da energia produzida pela planta por meio da queima do biogas (DEUBLEIN;
STEINHAUSER, 2008), podendo o excedente ser comercializado.

Em relacdo a producéo de biogéas para a geracdo de energia em processos mesofilicos e
termofilicos, este Gltimo possui uma vantagem devido as altas taxas metabdlicas e maior
producdo bruta de biogas. No entanto, um custo maior de investimento é necessario para a
instalacdo de um sistema termofilico (MAO et al., 2015). Segundo Mata-Alvarez et al (2000),
a producdo de metano em um processo termofilico € menos de 10% superior a producdo em
um processo mesofilico. Considerando a maior demanda de energia para agquecimento em um
processo termofilico, a energia gasta no aquecimento € praticamente a mesmo que a energia
extra produzida. Para Nguyen et al. (2017), quando realizado os processos mesofilicos e
termofilicos de residuos alimentares por via seca em reator semi-continuo, 0 aumento da

producdo de biogas foi de 16,4% para o reator termofilico.
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Quanto a utilizagdo do biogas no Brasil, 0 aproveitamento ainda é muito incipiente. A
maioria dos aterros sanitarios e das estacGes de tratamento de esgoto doméstico e efluentes
industriais que utilizam o processo anaerdbio, apenas coleta e queima o biogas, sem aproveitar
0 seu potencial energético (ROSA et al., 2016). Na Europa, 25% de toda a bioenergia é
derivada do biogéas; na Itélia, 3.405 GWh de eletricidade foi produzida através do biogas no
ano de 2011; na Alemanha, aproximadamente 4.000 unidades de producéao de biogas agricola
estavam em operacdo no ano de 2008; na China, 26,5 milhdes de plantas de biogéas foram
construidas em 2007 com uma producdo de 10,5 bilhdes de m®, com um crescimento de 248
bilhdes de m? anualmente até 2010 (MAO et al., 2015).

3.4.2 Digestato

O digestato é um dos bioprodutos da digestdo anaerébia, que pode ser aplicado no solo,
substituindo fertilizantes inorgénicos e agindo como um meio para armazenamento de carbono.
A qualidade do digestato estad fortemente relacionada com as caracteristicas do residuo
organico utilizado no processo de digestdo anaerobia (EVANGELISTI et al., 2014).
Geralmente, ndo é adequada a sua disposicdo diretamente no solo por serem muito umidos,
conterem uma alta concentracdo de AGV, que sdo fitotoxicos e, caso a digestdo nao tenha
ocorrido em altas temperaturas, o digestato conterd microrganismos patdgenos. Por isso, €
geralmente recomendado que o digestato passe por um pds-tratamento apos a digestdo
anaerdbia, para a obtencéo de um produto com melhor qualidade (MATA-ALVAREZ; MACE;
LLABRES, 2000).

O digestato pode ser vendido como fertilizante seco, o que reduz os problemas em
relacdo a presenca de agentes patogénicos, reduz o peso e aumenta o tempo de validade, ou
diretamente como liquido, dependendo diretamente da qualidade do digerido (HAMAWAND,
2015).

O uso na agricultura do digestato pode ser condicionada pelo seu efeito fitotoxico durante
a germinacdo das sementes, principalmente em relacdo a salinidade. Por isso, as taxas de
aplicacBes devem considerar a concentracdo de Na e Cl e de metais pesados, para evitar o risco
de acumulacdo desses metais no solo e a salinizacdo, ja constatados através da aplicacdo
excessiva de estercos e lodos no solo (ALBURQUERQUE et al., 2012).
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Quando comparado os processos de digestdo aerdbia (compostagem) com a digestao
anaerobia seguida de uma compostagem, o processo de digestdo anaerdbia + compostagem
possuem o beneficio de produzirem energia, além da recuperacdo dos nutrientes, enquanto a
compostagem consome energia. No entanto, o processo de DA é mais complexo e requer um
maior investimento inicial (MATA-ALVAREZ; MACE; LLABRES, 2000; MICOLUCCI et
al., 2016).

Residuos orgéanicos sdo conhecidos por conterem bactérias patdgenas como Salmonella
e outros microrganismos que podem causar risco a saude em pessoas e animais. O risco
bioldgico associado ao uso do digestato como fertilizante é dificil de avaliar, mas ndo pode ser
negligenciado. A temperatura é o fator mais importante em relacdo a sobrevivéncia dos

microrganismos patogenos durante a digestdo anaerobia (SAHLSTROM, 2003).

Muitos experimentos demostraram a rapida inativacdo de E. coli e Salmonella em
processos termofilicos (MICOLUCCI et al., 2016). A alta temperatura do processo termofilico
propicia uma reducdo suficiente de E. coli e Enterococci. Para o processo mesofilico, essa
reducdo s6 acontece se 0 substrato passar por um pré-tratamento ou pds-tratamento termofilico.
Salmonella e Mycobacterium paratuberculosis sdo inativadas em apenas 24 h no tratamento
termofilico, enquanto necessita de semanas ou meses em temperaturas mesofilicas
(SAHLSTROM, 2003; EL-MASHAD et al., 2004).

Oropeza et al. (2001) identificou que o processo mesofilico € menos eficiente na remogéo
de ovos de Helmintos, com 35% de remocéo, contra 70% de remocédo no reator termofilico.
Quanto a coliformes termotolerantes, observou-se uma reducdo no reator termofilico,
alcancando valores abaixo de 1000 NMP/gST, enquanto ndo foi observado reducéo para o

digestor mesofilico.

Quanto aos nutrientes, durante a digestdo anaerdbia, uma grande parte do nitrogénio
organico é convertida a sua forma inorganica, como a aménia, que é desejavel para a absorcao
pelas plantas. O digestato € um bom fertilizante pois contém a maioria dos macro e

micronutrientes necessarios para o crescimento das plantas (EL-MASHAD; ZHANG, 2010).

Na legislacdo brasileira ainda ndo existem diretrizes quanto a utilizacdo especificamente

do digestato de digestdo anaerObia como fertilizante. No entanto, existem resolucbes e
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instrucGes normativas referentes a utilizacdo de fertilizantes organicos de residuos organicos e
utilizacdo de lodo de esgoto que podem servir de referéncia para a analise do digestato e sdo
descritas a seguir.

e [N N°27 de5 de junho de 2006 (Alterada pela IN SDA n° 7, de 12/04/2016, republicada
em 02/05/2016): Dispde sobre fertilizantes, corretivos, inoculantes e biofertilizantes, para
serem produzidos, importados ou comercializados, deverdo atender aos limites
estabelecidos nos Anexos I, I, 11, IV e V referentes as concentragdes maximas admitidas
para agentes fitotdxicos, patogénicos ao homem, animais e plantas, metais pesados tdxicos,
pragas e ervas daninhas (BRASIL, 2006).

e IN N°25de 23 de junho de 2009: aprova as normas sobre as especificagdes e as garantias,
as tolerancias, o registro, a embalagem e a rotulagem dos fertilizantes organicos simples,
mistos, compostos, organominerais e biofertilizantes destinados a agricultura, na forma dos
anexos a presente instru¢do normativa (BRASIL, 2009).

e RESOLUCAO CONAMA 375 de 29 de agosto de 2006: define critérios e
procedimentos, para o uso agricola de lodos de esgoto gerados em estacGes de tratamento

de esgoto sanitario e seus produtos derivados (BRASIL, 2006b).

O Anexo | da I.N N° 25/09 estabelece ainda a classificacdo dos fertilizantes organicos
simples, mistos, compostos e organominerais de acordo com as matérias-primas utilizadas na

sua producdo, podendo ser:

Classe "A": fertilizante organico que, em sua producao, utiliza matéria-prima de origem
vegetal, animal ou de processamentos da agroindustria, onde ndo sejam utilizados, no processo,
metais pesados toxicos, elementos ou compostos organicos sintéticos potencialmente toxicos,

resultando em produto de utilizacdo segura na agricultura;

Classe "B": fertilizante organico que, em sua producao, utiliza matéria-prima oriunda de
processamento da atividade industrial ou da agroindustria, onde metais pesados toxicos,
elementos ou compostos organicos sintéticos potencialmente téxicos sdo utilizados no

processo, resultando em produto de utilizacdo segura na agricultura;



48

Classe "C": fertilizante organico que, em sua producao, utiliza qualquer quantidade de
matéria-prima oriunda de lixo domiciliar, resultando em produto de utilizacdo segura na

agricultura; e

Classe "D": fertilizante organico que, em sua producao, utiliza qualquer quantidade de
matéria-prima oriunda do tratamento de despejos sanitarios, resultando em produto de

utilizagdo segura na agricultura.

Dessa forma, o digestato composto por FORSU e lodo avicola pode ser enquadrado

como fertilizante organico composto Classe A e C.

Tabela 2 — Parametros admitidos para fertilizantes organicos mistos e compostos, de acordo
com 0 Anexo Il da IN 25/09

Misto/Composto

Parametro

A C
Umidade (méax.) (%) 50 50
N total (min.) (%) 0,5
*Carbono organico (min.) (%) 15
*CTC Conforme declarado
pH (min.) 6,0 6,5
Relacdo C/N (méx.) 20
Relagdo CTC/C Conforme declarado
Ouros Nutrientes Conforme declarado

*(valores expressos em base seca, umidade determinada a 65°C)
Fonte: Brasil (2009).

A resolucdo CONAMA 375/06 estabelece limites maximos de substancias inorganicas e
patdgenos para 0 uso agricola do lodo de esgoto, apresentados nas Tabelas Tabela 4 e Tabela

5, respectivamente.
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12/04/2016
Contaminante Valor maximo admitido
Arsénio (mg/kg) 20,00
Cadmio (mg/kg) 3,00
Chumbo (mg/kg) 150,00
Cromo hexavalente (mg/kg) 2,00
Mercurio (mg/kg) 1,00
Niquel (mg/kg) 70,00
Selénio (mg/kg) 80,00

Coliformes termotolerantes - nimero mais provavel

por grama de matéria seca (NMP/g de MS) 1.000,00

Ovos viaveis de helmintos - nimero por quatro gramas 1.00

de sélidos totais (n° em 4g ST) :

Salmonella sp Auséncia em 10g de matéria seca

Vidros, plasticos, metais > 2mm 0.5% na massa seca

Materiais inertes
Pedras > 5mm 5,0% na massa seca

Fonte: Brasil (2006a).

Tabela 4 — Concentracdo maxima de substancias
inorganicas no lodo de esgoto para uso agricola

Substancia Concentracao

inorganica maxima permitida
Arsénio (mg/kg) 41
Bario (mg/kg) 1300
Cadmio (mg/kg) 39
Chumbo (mg/kg) 300
Cobre (mg/kg) 1.500
Cromo (mg/kg) 1.000
Mercurio (mg/kg) 17
o “
Niquel (mg/kg) 420
Selénio (mg/kg) 100
Zinco (mg/kg) 2.800

Fonte: Brasil (2006b).
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Tabela 5 — Concentragdo maxima de patogenos
no lodo de esgoto para uso agricola

Concentracao maxima
permitida

<10 NMP /g de ST

Tipo Patdégeno

Coliformes
Termotolerantes

Ovos viaveis de helmintos <0,250vo/gdeST
Tipo A
Salmonella ausénciaem 10 g de ST
Virus < 0,25 UFP ou UFF /g de ST
Coliformes <106 NMP /g de ST
. Termotolerantes
Tipo B

Ovos viaveis de helmintos <10ovos/gdeST

Fonte: Brasil (2006b).

Em relagdo aos valores dos parametros admitidos pelas IN n® 27/06, IN n° 25/09 e
resolucdo CONAMA 375/06, observa-se que os teores de metais pesados apresentados pela IN
n® 27/06 para fertilizantes organicos sdo mais restritivos que o0s exigidos pela
CONAMA 375/06, para lodos de esgoto. Para concentracdo de patdgenos, a exigéncia é a
mesma para 0 lodo do Tipo A. Quanto a alguns metais (micronutrientes), as IN nao
estabelecem valor maximo, enquanto a resolucdo CONAMA 375/06 estabelece concentracdes

méaximas para Cu, Zn e Mo.

Quanto a estabilidade da matéria organica, a resolucdo CONAMA 375/06 estabelece que
o0 lodo seré considerado estavel se a relacéo entre os solidos volateis e solidos totais for inferior
a 0,70 (BRASIL, 2006b).
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4. MATERIAL E METODOS

Neste capitulo sdo descritas 0s materiais e metodologias empregados nessa pesquisa.
Este trabalho foi dividido em 2 principais etapas: 1%) A analise de quatro diferentes indculos e
a escolha daquele com melhor desempenho para a inoculagdo dos reatores, através do ensaio
de Atividade Metanogénica Especifica (AME); 2%) Operacdo dos reatores em trés condigdes

de temperatura diferentes e analises fisico-quimicas de cada processo

Esta pesquisa foi desenvolvida nas dependéncias da Escola de Engenharia de Séo Carlos,
Universidade de S&o Paulo (EESC-USP).

As etapas da pesquisa sdo apresentadas no fluxograma da Figura 5 e Figura 6.
Figura 5 — Fluxograma das a¢0es realizadas na 12 etapa da pesquisa

12 Etapa

Ensaio de
AME com os
4 indculos a
35°C

Pré-tratamento
Coleta dos 4 dos indculos com
inoculos baixo teor de

solidos

Escolha do
melhor inéculo
para inocular o
reator

Analise de
solidos

Analise de
solidos

Fonte: Prdpria autora.
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Figura 6 — Fluxograma das ac0es realizadas na 22 etapa da pesquisa

22 Etapa

(" 0 {

! Batelada 1 = T ambiente Anilises i Tamb.
i Batelada 2 = T 35°C fisico-quimicas do i T35°C
i Batelada 3 =T 55°C inéculo e da FORSUp T 55°C

? 7'y

Montagem dos reatores Aclimatagdo do indculo Preparagdo da Adaptagaotdc:imgculo Preparagdo
e estufa selecionado (7 dias) FORSUp com metace °. da FORSUp
substrato por 15 dias

Andlises
fisico-quimicas de
acompanhamento

Andlises
fisico-quimicas
do meio inicial

Anilises

Y fisico-quimicas do
Realimentagdo dos meio final
reatores com Operagéo dos Encerramento
quantidade total de reatores por 30 dias dos reatores
substrato y v Anilise de

microscopia Optica e

o L ' T amb Medigdo do de contraste de fase
{ Tamb i T35°C consumo
! T350C | Ts550°C energético

T 55°C emmeemenneef

Fonte: Prépria autora.
As acOes de cada etapa serdo explicitadas nos itens a seguir.
4.1 INOCULOS

O inéculo tem um papel fundamental no inicio do processo de digestdo anaerdbia pois é
a fonte inicial de microrganismos, reduzindo consideravelmente o tempo do experimento
(FORSTER-CARNEIRO et al., 2007).

Para um melhor desempenho do processo, foram escolhidos quatro indculos para a
realizacdo do ensaio AME para, posteriormente, utilizar o indculo com melhor atividade

metanogénica para a inoculacao dos reatores. Foram eles:

e Lodo ETE - Lodo de reator UASB, que trata o esgoto sanitario da cidade de S&o
Carlos (Estacdo de Tratamento de Esgoto Monjolinho, Sdo Carlos/SP);

e Lodo Aterro — Lodo de lagoa de lixiviado de aterro, que trata os lixiviados
provenientes de um aterro desativado (Aterro Sanitario Fazenda Guaporé, Sao
Carlos/SP);



53

e Lodo Avicola — Lodo de reator UASB, que trata agua residuaria do processo de
abate de frango;
e Estrume — Estrume bovino, de gado leiteiro da fazenda experimental da Embrapa

em S&o Carlos (Fazenda Canchim).

Esses inoculos foram escolhidos para o ensaio por terem caracteristicas distintas, por
tratarem diferentes efluentes (esgoto sanitério, lixiviado e efluente agroindustrial), pela
facilidade de obtencdo (com excecdo do Lodo Aterro), por serem, além de indculos, co-
substratos comumente utilizados na literatura (lodo ETE e estrume) e por terem afinidade com

0 substrato utilizado, no caso a FORSU (Lodo Aterro).

A seguir, sdo descritos os procedimentos de coleta de cada in6culo utilizado nessa

pesquisa.
4.1.1 Lodo ETE

O lodo ETE foi coletado na Estagcdo de Tratamento de Esgoto de Sdo Carlos (ETE)
Monjolinho. O sistema de tratamento é composto por tratamento preliminar, tratamento
biologico através de reatores UASB (Upflow anaerobic sludge blanklet) e tratamento fisico-
quimico. A ETE trata em média 475 L/s e possui eficiéncia de 90% de remocéo da matéria
organica, segundo a propria empresa (SAAE - SERVICO AUTONOMO DE AGUA E
ESGOTO DE SAO CARLOS, 2019).

O lodo utilizado nesse experimento foi proveniente do reator UASB. O lodo foi coletado
e armazenado em 2 recipientes de 20 L (Figura 7) e mantido sobre refrigeracdo ate a realizacao

da caracterizacao prévia.
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Figura 7 — a) Aspecto do lodo do reator UASB. b) Coleta do lodo em galGes de 20L.
X g \ ‘ [; - | _. ] i

(@) (b)

Fonte: Propria autora.
4.1.2 Lodo Aterro

O lodo Aterro foi coletado do fundo de uma lagoa de lixiviado no aterro desativado de

Sédo Carlos — SP, Aterro Fazenda Guaporé.

O Aterro Fazenda Guaporé foi construido em 1989 para receber os residuos sélidos
domiciliares do municipio de S&o Carlos, possuindo uma area total de 10,63 hectares
(FERREIRA, 2010). O aterro foi desativado em 2011, porém as lagoas 3 e 4 ainda armazenam
e recebem o lixiviado das células desativadas (Figura 8). As lagoas 1 e 2 foram desativas e nao

existem mais.
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Figura 8 — Foto aérea do Aterro Sanitario Fazenda Guaporé, com indica¢des das lagoas de
lixiviado existentes e desativadas (foto de julho de 2009)

* --——~1_‘v e ———

Lagoa 2
(desatlvada)

Fonte: Adaptado de VEGA Engenharia Ambiental S.A. (2009) apud Ferreira (2010)

O lodo de fundo foi coletado da lagoa 3, pois é a lagoa mais antiga e ainda existente.
Para alcancar o fundo da lagoa, que possui uma profundidade de cerca de 3 m e formato
trapezoidal, foi necessario um mecanismo para succdo que alcancasse o fundo. Para isso foi
utilizado um caminhdo auto vacuo com capacidade para 10 mil L e mangueira de 30 m,
previamente higienizado, para a coleta do lodo do fundo da lagoa. A utilizacdo do caminhéo
auto vacuo se mostrou uma alternativa viavel pois ndo necessita de energia elétrica,
considerando que ndo havia fornecimento de energia elétrica no aterro para a utilizacédo de

bombas.

A mangueira foi colocada no meio da lagoa e a acdo da succao através do vacuo fez com
que ela afundasse e alcancasse o fundo (Figura 9a). Apds a succdo, o material coletado foi
transferido para 6 galbes de 50 L, totalizando 300 L coletados. Para evitar que ocorressem
vazamentos devido ao didmetro da mangueira de despejo ser maior que a boca dos galdes, foi
utilizado um “funil” elaborado com um galdo de agua de 20 L com o fundo cortado e um

pedaco de cano colado na boca do galdo (Figura 9b).
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Figura 9 —a) Caminhdo auto vacuo com mangueira no meio da lagoa de lixiviado b)
Transferéncia do material de fundo coletado para os galdes de 50 L

' v

>

Fonte: Propria autora.

Apos a coleta, os galdes foram levados para a EESC-USP, onde foram acondicionados
em uma caixa d’agua pelo periodo de 5 dias para que fosse possivel a sedimentacdo do material
mais denso e obtencdo de um lodo com maior teor de solidos. Apos esse periodo, 0
sobrenadante foi descartado e o lodo sedimentado foi armazenado em geladeira até a realizacéo

da caracterizacao prévia.
4.1.3 Lodo Avicola

O lodo avicola foi obtido de um reator UASB tratando efluente proveniente do processo

de abate de aves.

O procedimento de tratamento do efluente constitui-se de passagem em peneira estatica
para remocdao dos solidos mais grosseiros, sistema de flotacdo de ar para a remocao de gorduras
e solidos suspensos, tratamento bioldgico a partir do UASB, seguido de lagoa aerada e lagoa

de sedimentacéo.

O lodo proveniente do reator UASB € granular, indicando uma partida bem-sucedida do

sistema.
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4.1.4 Estrume bovino

O estrume bovino coletado para a etapa de escolha do indculo foi proveniente de vacas
leiteiras, coletado fresco na fazenda experimental da Embrapa em Sdo Carlos — SP (Embrapa
Pecuaria Sudeste — Fazenda Canchim). Foram coletados 10 L de esterco e armazenados em
geladeira até a realizacdo da caracterizacdo inicial dos indculos.

Figura 10 —a) Vacas leiteiras b) Coleta de estrume bovino

(a) (b)

Fonte: Propria autora.

4.1.5 Caracterizacdo inicial dos inoculos e pré-tratamento

Ap0s a coleta de todos os indculos, foram realizadas analises iniciais de solidos totais
(ST), solidos totais fixos (STF) e solidos totais volateis (STV).

Verificou-se uma baixa quantidade de solidos nos lodos Aterro e ETE. Por esse motivo,
foram empregados pré-tratamentos em ambos os lodos para que a quantidade de indculo

adicionado fossem similares na etapa do ensaio AME para cada indculo.

No lodo ETE, o tratamento empregado foi o de sedimentacdo. Depois de um periodo em
geladeira, o lodo sedimentou-se e o sobrenadante foi descartado. O lodo sedimentado foi

mantido em geladeira até a realizacdo do ensaio AME.

No lodo Aterro também foi empregada a sedimentagdo, como descrito no item 4.1.2. No

entanto, a quantidade de s6lidos no lodo sedimentado continuou baixa. Para adensar o lodo,
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sem prejudicar a comunidade microbacteriana existente, foi utilizada a técnica de
centrifugagdo, com uma centrifuga de bancada da marca Fanem, modelo 215, como mostrado
na Figura 11.

Figura 11 — a) Centrifuga de bancada utilizada para adensamento do lodo Aterro b) Lodo
Aterro centrifugado

Fonte: Prépria autora.

Foi colocado 40 ml de lodo em cada cubeta do equipamento e centrifugou-se por 30 min
em rotacdo média de 3.700 rpm. O lodo centrifugado, com alto teor de sélidos (Figura 12a),
foi armazenado em geladeira e o sobrenadante (Figura 12b) foi descartado. Foram obtidos

80 mL de lodo centrifugado a partir dos 300 L coletados inicialmente.
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Figura 12 —a) Lodo Aterro centrifugado, com alto teor de s6lidos b) Sobrenadante descartado
apds centrifugacao

By gt
‘”’g“
Lo R

() (b)

Fonte: Prépria autora.

Ap0s os pré-tratamentos empregados, foram realizadas novas analises de ST, STFe STV

nos lodos ETE e Aterro.

Essas analises foram necessarias para o calculo da quantidade de in6culo a ser adicionado

no ensaio AME, descrito no item 4.2 a seguir.
4.2 ATIVIDADE METANOGENCIA ESPECIFICA (AME)

Para a realizacdo do ensaio de atividade metanogénica especifica (AME), adotou-se a
metodologia utilizada no Laboratério de Processos Biologicos (LPB) da EESC-USP,
desenvolvida por Martins (2015). Essa metodologia consiste na utilizacdo do método

manomeétrico através do equipamento Oxitop®.
4.2.1 Sistema Oxitop®

O sistema Oxitop® é um equipamento manométrico que consiste em um frasco de vidro
com duas aberturas laterais e uma superior. As aberturas laterais sdo seladas por um septo de
borracha e por uma valvula de teflon hermético, que sdo utilizadas para inje¢des de substrato
e para descarga do biogas. Na abertura superior é acoplado um cabecote de medigéo provido

de um transdutor de pressdo (Figura 13).
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Figura 13 — Sistema Oxitop® para medi¢do da AME

R

2 Ll

Fonte: Prépria autora,

Durante o ensaio, os frascos sdo mantidos em estufa a temperatura desejada e sob
agitacdo constante. O aumento da pressd@o devido ao acumulo do biogds no headspace
produzido pelo processo bioldgico é registrado automaticamente nos cabecotes de medigéo.
No headspace, antes do gas atingir o transdutor de pressdo, ¢ colocada uma “cestinha” com
pastilhas de NaOH para absor¢do do CO.. Assim, o acréscimo de pressdo no frasco é
ocasionado somente pela producdo de metano. Levando-se em conta 0 volume do headspace,
a temperatura de incubac&o e os dados acumulados de acréscimo de presséo, é possivel calcular
0 volume de metano através da equacao do gas ideal (AQUINO et al., 2007; MARTINS, 2015).

4.2.2 Procedimento experimental

O ensaio de AME foi realizado com os quatro indculos: Lodo ETE apds o pré-tratamento,
Lodo Aterro apds o pré-tratamento, Lodo Avicola in natura e Estrume bovino in natura. Nesse
ensaio, os indculos sdo testados sob condigcdes ideais controladas para avaliar a maxima
capacidade do consorcio de microrganismos em produzir biogas. Sendo assim, o0 substrato
utilizado como fonte de carbono foi uma solucdo de acidos organicos (Tabela 7) e foram
adicionadas solug¢bes de macro e micronutrientes (Tabela 6), sendo os frascos mantidos em

temperatura controlada e sob agitagéo constante durante todo o ensaio.
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Foram realizados testes preliminares com os frascos mantidos em estufa a temperatura
de 35°C e 55°C. Nessa etapa, a operacdao em temperatura mesofilica apresentou melhor
resultado no ensaio AME, sendo definido a temperatura de 35°C para a realizagdo do teste.

A quantidade de in6culo adicionada é calculada atraves da concentracdo de STV
(gSTVIL) do inéculo e da relacdo A/M (alimento/microrganismo) definida. Simdes (2017)
realizou o ensaio de AME com os lodos ETE e Aterro coletados nos mesmos locais dos
utilizados nesse trabalho. Simdes (2017) utilizou diferentes relagdes A/M (0,5, 0,8, 1,0, 1,2,
1,5, 1,7 e 2,0) para ambos os lodos, verificando maior atividade metanogénica para o valor da
relagdo 1,2 para o lodo ETE e 2,0 para o lodo Aterro. Porém, para o lodo Aterro, o resultado
da AME da relacdo de 1,2 foi muito proxima ao resultado da relacéo 2,0. Por esse motivo, para
0 presente experimento, definiu-se a relagdo A/M de 1,2 para todos os indculos testados. Para
outros tipos de indculos, Aquino et al. (2007) recomenda pesquisar a relacdo A/M que fornece
maior valor de AME, podendo variar entre 0,1 a 1,8.

Para o calculo da concentracdo de STV (gSTV/L) do inoculo a ser adicionada ao meio

reacional utilizou-se a Equacéo (1):

DQosubstrato 1
STVinéculo ( )

A/M =
Onde:
A/M: relacdo alimento/microrganismo escolhida previamente = 1,2;
DQOgypstrato. CONcentracao da solucdo estoque de acidos organicos
adicionada = 3.000 mg/L;
STV:nscuio - CONcentracao de STV tedrico a ser adicionada para que se mantenha a relacéo
A/M definida.

Para o célculo da massa de inoculo a ser adicionada para cada inoculo testado, utilizou-

se a Equacéo (2):

Cl.ml = C2.m2 (2)



62

Onde:

C;: aconcentracdo de STV (gSTV/L) do indculo, obtido nas analises iniciais de solidos;
m,: massa de in6culo a ser adicionada;

C,: resultado do STV;,scu10 Obtido na Equacéo (1);

m,: massa final do meio reacional = 100g.

Os ensaios para cada in6culo foram realizados em triplicata. Os procedimentos para a
realizacdo dos ensaios séo apresentados a seguir:

1) Os frascos de 250 mL foram colocados em balanca analitica e tarados em seguida;

2) Adicionou-se a quantidade de in6culo em massa no frasco, levando em conta a
concentracdo de STV. A quantidade em massa para cada inoculo testado foi
calculada através das equacdes (1) e (2);

3) Adicionou-se 100 pL da solucdo de macronutrientes e 100 pL da solucdo de
micronutrientes, descritas na Tabela 6;

4) Adicionou-se agua deionizada até completar 100g;

Figura 14 — a) Pesagem do indculo adicionado no ensaio b) Meio reacional completo ap6s
adicdo das solugdes de macro e micronutrientes e agua deionizada.

(b)

Fonte: Propria autora.

5) Com o frasco aberto, fluxionou-se gas N2no meio liquido por 5 min, para a imposicao

de um ambiente anaerdbio (Figura 15a);
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6) Colocou-se 5 pastilhas de NaOH na “cestinha” e acoplou-a no cabegote medidor de
pressao. Colocou-se o cabegote no frasco, sem rosqueé-lo completamente;

7) Fluxionou-se N2 no headspace pelo septo lateral do frasco, com o auxilio de uma
seringa, por mais 2 min e, em seguida, rosqueou-se por completo o cabecote (Figura
15b);

8) Os passos de 1 a 7 foram repetidos para os 4 in6culos em triplicata;

Figura 15 —a) Fluxo de N2no meio reacional b) Fluxo de N2 no headspace

Fonte: Prdpria autora.

9) Os frascos foram colocados em estufa a 35°C sob uma bandeja agitadora a 180 rpm;

10) Apds 2h, a pressdo inicial devido a expansdo dos gases pela temperatura foi retirada
com o auxilio de um selo hidrico (Figura 16a);

11) Iniciou-se a medicdo da pressdo com o controle Oxitop® (Figura 16b);

12) Apo6s 24h de incubacdo, injetou-se 1 mL da solucdo estoque de substratos organicos

(4cidos acetico, propiodnico e butirico) (Figura 16c), apresentada na Tabela 7.

A adicdo da solucdo de substratos organicos apds o periodo de 24h garante que o

aumento de pressdo apos esse periodo seja devido apenas a solucao estoque, e ndo proveniente
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de endogenia ou outra matéria organica presente no lodo, eliminando a necessidade de

“branco”.

Figura 16 — a) Retirada da pressdo inicial com o selo hidrico b) Medi¢do da pressdo com o
controle Oxitop® b) Adi¢do da solucdo estoque de substratos organicos apos 24h de incubacao.

Fonte: Prépria autora.

A composicao das solucdes de macronutrientes e micronutrientes utilizados nos ensaio

de AME esté apresentada na Tabela 6.

Tabela 6 - Composicdo dos substratos e solu¢des de macro e micronutrientes utilizadas nos

ensaios de AME.
Solucéo Substancia g.s.p. 1000 mL
NH4CI 73,6 mg
Macronutrientes KH2PO4 13,6 mg
(NH4)2.S04 13,6 mg
FeCl2.4H.0 2000 mg
CoCl2.6H20 2000 mg
MnCl..4H20 500 mg
) ) CuCl2.2H20 30 mg
Micronutrientes
(NH4)6.M07.024.4H,0 50 mg
NiCl2.6H2.0 10 mg
ZnCl2H20 50 mg
H3POs (solugdo saturada) 1mL

g.s.p.: quantidade suficiente para
Fonte: Martins (2015)
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A solugéo estoque de substratos organicos, utilizada como fonte de carbono para os

microrganismos do ensaio esta descrita na Tabela 7, a seguir.

Tabela 7 - Solugdo estogue de acidos organicos utilizada como substrato

Solucgéo Substancia Concentracdo da solucdo  Q.s.p. 50 mL
Substratos Acetato de sodio 93,8 g/L 4,69 g
Organicos Propionato de sodio 66,14 g/L 3,307 ¢

Volateis Butirato de sédio 55,06 g/L 2,753¢

g.s.p.: quantidade suficiente para
Fonte: Adaptado de Martins (2015)

4.3 PREPARACAO DA FORSU

O substrato utilizado para alimentacdo dos reatores foi a Fracdo Organica dos Residuos
Solidos Urbanos (FORSU). A FORSU caracteriza-se por conter residuos organicos
domiciliares, como restos de alimentos e cascas de frutas, e residuos organicos provenientes

da limpeza publica, como folhas secas e podas.

Para que se pudesse garantir a reprodutibilidade dos experimentos e que fosse possivel
a comparacdo dos resultados com estudos anteriores, optou-se por utilizar uma FORSU
preparada e padronizada, que sera designada daqui em diante como FORSUp (Fracgéo Organica
dos Residuos Solidos Urbanos padrdo). Neste trabalho foi utilizada a FORSUp elaborada por
Pinto (2000), que é baseada na composicdo da FORSU da cidade de Sado Carlos/SP. A

composicao de cada residuo é apresentada no Quadro 1.
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Quadro 1 — Valores percentuais da composi¢do da FORSUp utilizada no experimento
% em massa o em
massa da
. do )
Categoria Elemento categoria
componente na
na FORSUp FORSUp
Casca/bagaco de laranja 17,8
Casca de banana 3,8
FRUTAS 30,0
Pedacos de tomate 4,6
Casca de melancia 3,8
Casca de batata 55
LEGUMES | Casca/pedacos de cebola 2,3
X 11,0
CRUS Casca de abobrinha 1,6
Casca/pedacos de mandioca 1,6
LEGUMES | Casca/pedacos de batata 1,3 40
COZIDOS | pedacos de mandioca 2,7 ’
Alface 3,8
Residuos | HORTALICAS | Repolho 1,9 7,2
domiciliares Couve-flor 1,5
PAO/BOLO | Pdo 3,0 3,0
Pele/pedacos de frango cru 1,3
CARNE - 2,0
Pedacos de carne de boi cru 0,7
CAFE Café 35 35
QUEIJO Queijo 0,4 0,4
ARROZ Arroz 11,2 11,2
FEIJAO Feijdo 4,7 4,7
MACARRAO | Macarréo 2,2 2,2
0SSO Frango 1,8 1,8
Papel umido 5,0
OUTROS 8,2
Casca de ovo 3,2
Residuos de Folha seca 9,2
limpeza FOLHAS 10,8
publica Folha verde 1,6
TOTAL 100,0 100,0

Fonte: Adaptado de Pinto (2000).
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Os elementos de residuos domiciliares da FORSUp (Figura 17a e Figura 17b) foram
provenientes de consumo domiciliar, separados no dia anterior a alimentagdo dos reatores e
armazenados em geladeira. Os elementos de limpeza publica (Figura 17c e Figura 17d) foram
coletados da varricéo de folhas do campus 1 da EESC-USP. Cada componente foi pesado em
balanca semi-analitica da marca Digimed, modelo DG-2000 e precisdo de 0,01g, seguindo a

proporcao indicada no Quadro 1.

Figura 17 — Materiais componentes da FORSUp apds separacao e pesagem a) Residuos
domiciliares b) Papel imido c) Folhas secas d) Folhas verdes

(b) (c) (d)
Fonte: Propria autora.
Para maior homogeneidade do substrato, os componentes Umidos (residuo domiciliar)
foram processados em processador de alimentos doméstico e os secos (folhas secas e verdes)

foram triturados em liquidificador industrial, como mostrado na Figura 18.
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Figura 18 — a) Trituracdo dos componentes imidos em processador de alimentos doméstico
b) Trituracao das folhas em liquidificador industrial c) Folhas trituradas

8 =
2 oy~ ¢
‘'
~

Fonte: Prépria autora.

A FORSUp in natura (Figura 19a), triturada em processador e liquidificador sem adicéo
de agua, foi utilizada para as analises quimicas realizadas com material seco (So6lidos, CHN e
metais). Para as analises quimicas realizadas com amostra liquida, a FORSUp foi triturada em
liquidificador industrial com agua deionizada na propor¢do de 100g de FORSUp para 500mL
de agua deionizada (Figura 18b). Para a alimentacdo dos reatores, nas fases de adaptacédo e
reacdo, a FORSUp foi triturada em liquidificador industrial com o volume de &gua calculado
necessario para o preenchimento do volume util dos reatores, apresentado na Tabela 8 no item
“4.4.2 Preenchimento dos reatores”.

A trituracdo é importante pois um tamanho de particula reduzido aumenta a area de
superficie disponivel para os microrganismos, resultando num aumento da atividade
microbiana, aumentando assim a biodegradabilidade anaerobia (MSHANDETE et al., 2006;
IZUMI et al., 2010). Sendo assim, a trituracdo da FORSUp obteve particulas reduzidas para

proporcionar uma maior producao de biogas.
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Figura 19 —a) FORSUp in natura b) FORSUp batida com agua deionizada em liquidificador
industrial

RS o B

Fonte: Prépria autora.
4.4 CONSTRUCAO, PREENCHIMENTO E OPERACAO DOS REATORES

Os reatores foram operados em sistema de batelada em fase Gnica, em via Umida e em
trés temperaturas distintas: temperatura ambiente (Tamb), temperatura constante a 35°C (T35)
e temperatura constante a 55°C (T55). Para cada temperatura, foram realizados ensaios em
triplicata para melhor confiabilidade dos dados. Sendo assim, foram construidos e operados

nove reatores, trés para cada temperatura de operacao.

Neste item serdo descritas a confeccao dos reatores utilizados na biodigestdo da FORSUp
e da estufa utilizada para aquecimento dos reatores em temperatura constante a 35°C e 55°C,
com medic¢do de consumo de energia elétrica. Também serd detalhado o procedimento de

preenchimento dos reatores nas fases de adaptacéo e operacéo.
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4.4.1 Construcéo dos reatores

Os reatores foram confeccionados com vasilhame de 5,0 L do tipo Milkan Unipac, de
material polietileno de alta densidade (PEAD) no corpo e tampa de polipropileno (PP), usados
comumente para o transporte e armazenagem de leite (Figura 20a).

Em cada reator foi acoplado uma vélvula na tampa para saida dos gases para medicao
dos gases e uma para adicdo de alcalinizante, caso fosse necessario (Figura 20b). Na parte
inferior do reator foi conectado um registro para coleta de material para realizacdo das analises

fisico-quimicas para acompanhamento do processo (Figura 20c).

Figura 20 — a) Reator montado b) Registros na parte superior ¢) Registro na parte inferior

Fonte: Prdpria autora.

Nos reatores mantidos a temperatura ambiente sem aquecimento, realizou-se o
acompanhamento diario da temperatura interna do reator e da temperatura ambiente dentro do
laboratdrio onde os reatores ficaram acondicionados. Para isso, foi acoplado um termopar do

tipo K por um orificio lateral, com o sensor de temperatura posicionado no meio do reator
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(Figura 21a). A abertura foi selada com selante de poliuretano (PU) para que ndo houvesse
vazamento de gases pelo orificio. Esses reatores foram envolvidos em manta térmica com o
objetivo de evitar a dissipacdo de calor do interior do reator para o ambiente externo (Figura
21b). Os resultados das medicdes de temperatura interna e externa desses reatores encontram-
se no APENDICE B.

Figura 21 — a) Sensor do termopar posicionado no meio do reator. b) Reator envolvido em
manta térmica

(a)

Fonte: Prdpria autora.

4.4.2 Preenchimento dos reatores

O in6culo selecionado na etapa do ensaio de AME foi o lodo avicola, por apresentar
melhor atividade metanogénica e o substrato utilizado foi a FORSUp (fracdo organica dos
residuos sélidos padréo), cuja preparacdo estd descrita no item 4.3. O reator operado possui
volume total de 5 L, sendo 3 L de volume util preenchidos com meio reacional e 2 L de

headspace (espago vazio para o acumulo do biogas).

O lodo avicola foi obtido de um reator que operava em condi¢bes mesofilicas a
temperatura ambiente. Para que o mesmo lodo fosse utilizado nas trés situa¢fes de temperatura
(Tamb, T35 e T55) e obtivessem o mesmo desempenho nas trés situacbes, o lodo foi

aclimatado e adaptado ao substrato de acordo com as metodologias descritas a seguir.



72

Tian et al. (2015) mostrou em seu estudo que o indculo mesofilico pode ser rapidamente
adaptado para as condicGes termofilicas com a estratégia de aumento de temperatura de uma
sO vez para a temperatura desejada, em vez do aumento gradual de temperatura, ndo trazendo
problemas para a aclimatacdo dos microrganismo. J& Lettinga (1995) recomenda que um
periodo de adaptacdo de 5 dias na nova temperatura seja utilizado. Para que a medicdo do
biogas produzido seja referente apenas ao substrato de estudo, recomenda-se que o inéculo
seja pré-incubado por um periodo de 2 a 5 dias (ou mais tempo, dependendo da origem do
indculo), para eliminar todo a matéria orgénica residual do substrato do reator de origem
(ANGELIDAKI et al., 2009).

Com o objetivo de aclimatar o indculo a temperatura de operacdo e consumir a matéria
organica residual do processo de origem, as parcelas de indculo que foram utilizadas para
inocular os reatores em cada temperatura foram mantidas em temperatura ambiente, 35°C e
55°C por 7 dias em frascos semifechados, para ndo haver perigo da sobrepressdo romper 0s

frascos, e sem adicéo de substrato.

Apos esse periodo, o lodo aclimatado para cada temperatura passou pelo processo de
adaptacdo ao substrato. A estratégia de adaptacdo seguiu a metodologia recomendada por
Simdes (2017), em que uma pequena quantia de substrato é adicionada, em termos de relacéo
substrato/indculo, deixando-se operar até a estabilizacdo da producdo de biogas. Para a
batelada seguinte, € mantido o indculo e a relacdo substrato/indculo é dobrada. Essa estratégia
é indicada para que o in6culo, ndo adaptado ao substrato adicionado, ndo sofra inibicdo devido

a carga organica adiciona.

O lodo aclimatado foi adicionado aos reatores juntamente com o substrato na proporcao
de 1:4 gSTVsubstrato/9ST Vinseuto, COrrespondente a metade do substrato da etapa de reacéo, e
agua deionizada até o volume de 3L. O reator foi fechado com fita-veda rosca na tampa, para
evitar vazamentos, mas ndo foi selado, para possibilitar a reabertura para realimentacdo. Os
reatores foram operados pelo periodo de 15 dias, periodo estimado para que 0S microrganismos
se adaptassem e consumissem grande parte do substrato. Durante essa etapa, foram realizadas

medic¢des de volume e composi¢do do biogas.
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Ao final dos 15 dias, os reatores foram abertos e o sobrenadante foi descartado. Para
facilitar a separacdo de fases entre indculo e substrato diluido, os reatores foram colocados em
geladeira por um periodo de 4 horas.

A relacgdo substrato/indculo (So/Xo) de preenchimento definida para todos os reatores foi
de 1:2 gSTVsubstrato/gST Vinseulo. A €scolha da taxa substrato/indculo é crucial para obter um
melhor controle do processo em DA de residuos sélidos e evitar a sobrecarga e falhas no
sistema (REGUEIRO et al.,, 2012). Para Neves, Oliveira e Alves (2004), a relacdo de
substrato/inéculo recomendada para residuo sélido e indculo granular é de 0,5 a 2,3
gST Vsubstrato/9ST Vineculo. NOS estudos realizados por Simdes (2017) e Hallam (2016), que
utilizaram FORSUp e residuos de restaurante, respectivamente, a relacdo substrato/in6culo de
1:2 promoveu maior estabilidade no processo, produziu maior volume biogas e aumentou o

percentual de metano no biogas.

As quantidades de FORSUp utilizada como substrato, indculo e dgua adicionadas aos
reatores estdo apresentadas na Tabela 8. O calculo para os volumes de FORSUp e indculo
adicionados estdo de acordo com os valores de STV encontrados na etapa de caraterizacao do
indculo selecionado e FORSUp (item 5.3, Tabela 12 — Caracterizac¢do do indculo selecionado
(lodo avicola) e FORSUp).

Tabela 8 — Quantidades de substrato, indculo e agua adicionados em cada fase

~ Vol. FORSUp Vol. inéculo Vol. agua Vol. util

Fase Relagéo So/Xo (ML*) (mL*) (mL) (mL)
Adaptacao 1:4 83,72 2.000,00 916,28 3.000,00
Reacdo 1:2 167,44 2.000,00 832,56 3.000,00

* considerando 1mg=1mL
Fonte: Prdpria autora.

4.4.3 Operacgdo

Os reatores foram operados em triplicada para cada temperatura de operacdo analisada:
Tamb (mantido em temperatura ambiente, sem aquecimento), T35 (mantido em estufa com
temperatura de 35 + 2 °C) e T55 (mantido em estufa com temperatura de 55 + 2 °C). No total,
9 reatores foram operados. Todos 0s reatores foram operados por um mesmo periodo de 30

dias.
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As amostras para a realizacdo das analises fisico-quimicas de acompanhamento eram
retiradas pelo registro localizado na parte inferior do reator uma vez por semana. O reator era
agitado por cerca de 1 minuto para a homogeneizacéo do contetdo interno e cerca de 40 mL

do meio reacional eram retirados para as analises.

O volume de biogas era medido duas vezes por semana ou quando se observava
excessivo estufamento do reator decorrente do aumento da pressdo interna causada pelo

acumulo de biogas. A composicao do biogas era realizada duas vezes por semana.
Todas as analises foram realizadas em todos os reatores das triplicatas.
45 ANALISES FiSICO-QUIMICAS

As caracterizagdes da FORSUp, lodo avicola e meio reacional foram realizadas através
das analises de sdlidos totais (ST), solidos totais fixos (STF), sélidos totais volateis (STV),
umidade, demanda quimica de oxigénio (DQO), potencial hidrogenidonico (pH), alcalinidade
total, fosforo total, nitrogénio amoniacal, nitrogénio total Kjeldahl (NTK), carbono, hidrogénio
e nitrogénio elementar (C H N) e metais (Cr, Cu, Pb, Mn, Fe, Ni, Cd, Zn, Co, Mg, Mo, Ca, Na
e K). Para o meio reacional, foram analisados adicionalmente os &cidos graxos volateis (AGV).
Todas as analises, com excecdo das analise de fosforo total, C H N e AGV, foram realizadas
de acordo com os procedimentos estabelecidos pelo Standard Methods for the Examination of
Water and Wastewater (APHA; AWWA; WEF, 2017). Todas as analises fisico-quimicas, com
excecdo das realizadas semanalmente para acompanhamento do reator, foram realizadas em
triplicata.

O biogas foi analisado quanto ao volume produzido utilizando o método de frasco de
Mariotte e quanto a composicao através de cromatografia gasosa (CHa, CO2, Hz, N2, CO2, e
H.S).

As analises microbioldgicas da biomassa contida nos reatores foram realizadas através
de microscopia éptica de contraste de fase e fluorescéncia.

Os parametros analisados, os métodos utilizados, a frequéncia de monitoramento, a
referéncia para cada metodologia de analise e o laboratério onde foi realizado cada ensaio estao

indicados no Quadro 2.
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Quadro 2 — Parametros, frequéncia, métodos e referéncia das analises realizadas

FREQUENCIA
R METODO DE METODO/ LOCAL DE
PARAMETROS FORSUp | Indculo Reatores ANALISE REFERENCIA REALIZAGAO
Solidos Totais 2540 G
(ST), Fixos P (APHA,; 1
(STF). Volateis Semanal Gravimétrico AWWA: WEF, LabSan
(STV) e umidade 2017)
5220 D
S (APHA;
DQO Semanal Colorimétrico AWWA: WEF, LabSan
Inicio Inicio 2017)
4500 — H*
s (APHA,
pH Semanal Potenciométrico AWWA: WEF, LabSan
2017)
2320B
- Titulagdo (APHA;
Alcalinidade total Semanal potenciométrica | AWWA; WEF, LabSan
2017)
4500-Norg B
. . . o (APHA,
NTK Inicio e fim Titulométrico AWWA: WEF, LabSan
2017)
4500-NH;3; B
Nitrogénio 4500-NHs C
amon%acal Inicio e fim Titulométrico (APHA,; LabSan
AWWA; WEF,
2017)
(MENZEL;
Fésforo total Inicio e fim Colorimétrico CORWIN, LabSan
1965)
CHN Inicio e fim Combustdo a - Lab 3
seco Embrapa
3111 B, 3111 D,
Fotometria de 3500-KBe
. .. . . 3500-Na B
Metais Inicio e fim emissao em . LabSan
chama (APHA;
AWWA; WEF,
2017)
Cromatografia (ADORNO;
Acidos graxos i ) gasosa HIRASAWA; 4
volateis Semanal (cromatografo VARESCHE, LPB
GC 2010) 2014)
Diariamente
Volume do biodas i ) no inicio e Frasco de i Lab
g depois 2x Mariotte Residuos®
por semana
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(Continuacéo)

FREQUENCIA
R METODO DE METODO/ LOCAL DE
PARAMETROS FORSUp | Indculo Reatores ANALISE REFERENCIA | REALIZAGAO
- GC-2010 (Gas
- de arraste
Composicao do 2X por Cromatografia argonio)
biogas (CHs, CO2, - - P g g , LPB
semana gasosa - GC-2014 (Gés
Hz, N2, CO;, € HS) de arraste
hidrogénio)
Olympus
. Lo modelo
|\/_|ICI’0bIO|_OgI,CO§ - ) BX60-FLA e
microscopia optica ) Inicio Fim da sistema de - LPB
de contraste de fase batelada
A captura de
e fluorescéncia .
imagens Image
Pro-Plus

!LabSan: Laboratorio de Saneamento (EESC-USP)

2LQA: Laboratério de Quimica Ambiental (IQSC-USP)

3Lab Embrapa: Laboratério da Embrapa Instrumentacéo — Séo Carlos
LPB: Laboratorio de Processos Bioldgicos (EESC-USP)

SLab Residuos: Laboratdrio de Residuos Sélidos (EESC-USP)
Fonte: Prépria autora.

45.1 Pré-tratamento das amostras para analises fisico-quimicas

Devido a auséncia de procedimentos padrdes quando se trata de analises de residuos
solidos, os parametros analisados neste estudo seguiram os procedimentos do Standard
Methods for the Examination of Water and Wastewater (APHA; AWWA; WEF, 2017), mas
com adequacdes necessarias a partir de pré-tratamentos realizados para cada amostra, de
acordo com a anélise a ser realizada.

Para as analises realizadas com a FORSUp, que é solida e bastante heterogénea, o
material foi picotado e, em seguida, triturado utilizando um processador de alimentos
doméstico, até que material se tornasse uma massa homogénea, como descrito anteriormente
no item 4.3. O material foi disposto em uma bandeja e realizou-se 0 método do quarteamento
para selecdo de uma pequena amostra para a realizacdo das analises com material solido. O
método do guarteamento consiste em dividir uma amostra previamente homogeneizada em
quatro partes iguais, sendo tomadas duas partes opostas entre si para compor uma nova
amostra, sendo as partes restantes descartadas. As partes selecionadas sdo misturadas e o

processo de quarteamento é repetido até que se obtenha o volume de amostra desejado
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(ABNT NBR 10.007, 2004). Com a amostra quarteada sélida, realizaram-se 0s ensaios de
solidos (ST, STV, STF), umidade, C H N e metais.

Para as andlises realizadas com a amostra liquida, a FORSUp foi diluida na proporcéo
de 100g de FORSUp para 500mL de &gua deionizada. Foram testadas diversas diluices de
FORSUp e agua deionizada (100g:100mL; 100g:250mL; 1009:500mL; 100g:1.000mL), sendo
escolhida a diluicdo 100g:500mL por ser a minima dilui¢do suficiente para a realizacdo das
analises utilizando o Standard Methods (APHA; AWWA; WEF, 2017). A mistura foi triturada
em liquidificador industrial por 2 minutos para que se obtivesse uma mistura homogénea e
diluida. Com a amostra liquida, foram realizadas as analises de DQO, pH, alcalinidade total,
nitrogénio amoniacal, NTK e fésforo total.

Para o0 lodo avicola, as analises de s6lidos (ST, STV, STF), umidade, C H N e metais
foram realizadas com o lodo in natura. Por ser granular, para a realizacéo das analises de DQO,
pH, alcalinidade total, nitrogénio amoniacal, NTK e fosforo total, o material foi batido em
liquidificador industrial por cerca de 2 minutos para homogeneizacéo, sem diluicdo prévia.

Para as analises realizadas com a mistura dos reatores no inicio, acompanhamento e fim
da batelada, o material foi triturado com passagem em peneira de 2 mm para descaracterizagao
dos granulos do lodo e homogeneizar a amostra. A trituracdo por liquidificador ndo foi
realizada nesse caso por se tratar de uma pequena quantidade de amostra retirada para analise,
0 que impossibilitaria a trituracdo por liquidificador devido a grande perda de amostra que
ficam aderidas as paredes do recipiente. O material triturado sem diluicdo prévia foi utilizado
para as analises de sélidos (ST, STV, STF), umidade, DQO, pH e alcalinidade total para as
analises de acompanhamento e, adicionalmente para as analises de inicio e fim da batelada,
foram realizadas as analises para quantificacdo de nitrogénio amoniacal, NTK e fosforo total.
Para as andlises dos &cidos graxos volateis, as amostras dos reatores foram centrifugadas e
apenas o sobrenadante foi analisado.

Para as analises de CHN e metais da FORSUp, lodo avicola e mistura dos reatores, 0s
materiais foram secos em estufa a 65 + 5°C por 48h, seguindo a metodologia para secagem de
fertilizantes organicos e organominerais sélidos do MAPA (BRASIL, 2014), e macerados com
0 auxilio de um almofariz e um pistilo de porcelana.

O Quadro 3 resume os procedimentos de pré-tratamento para cada material e respectiva

anélise.
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Quadro 3 — Pré-tratamento das amostras para cada analise

Parametro analisado

FORSUp

LODO (granular)

Mistura dos
reatores

Sélidos Totais (ST),
Fixos (STF), Volateis
(STV) e umidade

Material triturado utilizando
processador de alimentos

Material in natura

Material triturado
com passagem em
peneira

Material batido com agua

Material batido com
agua na proporgao

Material triturado

na propor¢édo de 100g para | de 100mL para
DQO 500mL de &gua em 200mL de 4gua em Czrr:]eiri gssagem em
liquidificador industrial liquidificador P
industrial
Material batido com agua . . .
na proporcio de 100g para I\_/Iat_er_la_l batido em Material triturado
pH . liquidificador com passagem em
500mL de agua em . . !
industrial peneira

liquidificador industrial

Alcalinidade total

Material batido com agua
na proporc¢do de 1009 para
500mL de agua em
liquidificador industrial

Material batido em
liquidificador
industrial

Material triturado
com passagem em
peneira

NTK

Material batido com agua
na proporc¢do de 1009 para
500mL de agua em
liquidificador industrial

Material batido em
liquidificador
industrial

Material triturado
com passagem em
peneira

Nitrogénio amoniacal

Material batido com &gua
na proporc¢édo de 100g para
500mL de agua em
liquidificador industrial

Material batido em
liquidificador
industrial

Material triturado
com passagem em
peneira

Fosforo total

Material batido com &gua
na proporc¢édo de 1009 para
500mL de agua em
liquidificador industrial

Material batido em
liquidificador
industrial

Material triturado
com passagem em
peneira

Material seco a 65 4+ 5°C

Material seco a

Material seco a

CHN 65 + 5°C por 48h e | 65+ 5°C por 48h e
por 48h e macerado
macerado macerado
. 0 Material seco a Material seco a
Metais Material secoa 65 £ 5°C | o' "poc oy aghe | 65 + 5°C por 48h e

por 48h e macerado

macerado

macerado

Acidos graxos volateis
(Acidos acético,
butirico e propidnico)

Material
centrifugado

Fonte: Prépria autora.
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45.2 Solidos

A determinagdo dos Solidos Totais (ST), Solidos Totais Fixos (STF) e Sélidos Totais
Volateis (STV) foi realizado segundo a metodologia 2540 G do Standard Methods (APHA;
AWWA; WEF, 2017) para amostras solidas e semissélidas. Esse método consiste na pesagem
de uma amostra de 25-50 g do material e secagem em estufa a temperatura de 103-105°C até
a estabilizacdo da massa para determinacdo dos solidos totais (ST), e calcinacdo em mufla a
temperatura de 550 + 50°C por 1h ou mais para determinacdo de dos Sélidos Totais Fixos
(STF) e Solidos Totais Volateis (STV).

As Figura 22, Figura 23 e Figura 24 apresentam as anélises de sdlidos realizadas durante

0S experimentos com diversas amostras.

Figura 22 — Analise de sélidos realizada com as amostras dos in6culos testados a) Apos
secagem em estufa b) Apo6s calcinacdo em mufla
- et i el UL

0 .
) |

@ - (b)

Fonte: Prépria autora.
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Figura 23 - Andlise de s6lidos realizada com as amostras da FORSUp e lodo avicola a)
Amostras in natura b) Apds secagem em estufa ¢) Apos calcinagdo em mufla

(b)

Fonte: Prépria autora.

Figura 24 — Amostras do meio reacional dos reatores dentro da mufla para calcinacao, ap6s
secagem em estufa

Fonte: Propria autora.
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453 DQO

As analises de DQO foram realizadas utilizando o método colorimétrico 5220 D do
Standard Methods (APHA; AWWA; WEF, 2017). As amostras de FORSUp, lodo e meio
reacional foram pré-tratadas, como j& descrito no item 4.5.1, para viabilidade da utilizacdo do
metodo.

Devido a alta concentracdo de DQO nas amostras, essas sofreram um nova diluicdo,
além do pré-tratamento. A diluicdo da FORSUp pré-tratada foi de 1:200, do lodo pré-tratado
foi de 1:50 e do meio reacional foi de 1:100 a 1:200.

45.4 pH

A medicdo do pH foi realizada segundo a metodologia 4500 — H+ (APHA; AWWA,;
WEF, 2017). A medicdo foi realizada com pHmetro modelo DM-22 da DIGMED com as
amostras pré-tratadas, sob agitagdo em agitador magneético para assegurar a homogeneidade da

amostra.
455 Alcalinidade total

A determinacdo da alcalinidade total foi feita através do método de titulacdo
potenciométrica, descrita pelo método 2320 B do Standard Methods (APHA; AWWA; WEF,
2017).

A partir das amostras pre-tratadas, foi realizada diluicdo com agua deionizada nas
proporcOes de 1:5 para as amostras de FORSUp e lodo, ja previamente diluidas no pré-

tratamento, e de 1:10 para as amostras do meio reacional.
456 NTK

As analises de nitrogénio total Kjeldahl (NTK) foram realizadas utilizando o método
4500-Norg B Standard Methods (APHA; AWWA,; WEF, 2017). A diluicdo utilizada para as
amostras pré-tratadas foram de 1:5 para a FORSUp e lodo avicola e de 1:10 para o meio

reacional inicial e final.
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4.5.7 Nitrogénio amoniacal

Para a analise de nitrogénio amoniacal (N-NH3), utilizou-se 0 método 4500-NH3 B e
4500-NH3 C do Standard Methods (APHA; AWWA; WEF, 2017). As amostras pré-tratadas
foram diluidas na proporcao de 1:5 para FORSUp e lodo avicola e 1:10 para 0 meio reacional.
Na sequéncia, seguiu-se 0 método proposto pela APHA; AWWA; WEF (2017).

45.8 Foésforo total

A determinacdo do fésforo total (Pt) foi obtida através do método utilizado no
Laboratério de Saneamento para anélise e fosfato em amostras liquidas (MENZEL; CORWIN,
1965). Os resultados de fosfato total obtidos foram divididos por trés para a obtencéo do teor
de fosforo total.

A diluicdo utilizada para as amostras foi de 1:200 para a FORSUp, 1:200 para o lodo
avicola e 1:500 para o meio reacional final e inicial de todas as bateladas.

459 CHN

Para as analises de carbono (C), hidrogénio (H) e nitrogénio (N) elementar, as amostras
de FORSUp, lodo avicola e meio reacional inicial e final das trés bateladas foram secas em
estufa a 65 + 5°C por 48h. Apos a secagem, as amostras foram maceradas com o auxilio de
almofariz e pistilo de porcelana até ficarem em forma de p6. A medicéo foi realizada através
de combustdo a seco no analisador elementar CHN Perkin-Elmer, modelo 2400. Foram
pesados 10 g de amostra em cépsulas de estanho e encaminhados ao analisador elementar. O
resultado € fornecido em termos percentuais de C, H e N. Esta analise foi realizada em

duplicata para cada material.
4.5.10 Metais

As analises de metais foram realizadas com a FORSUp, lodo avicola, meios iniciais e
finais de cada batelada. A analise foi realizada com as amostras secas a 65 + 5°C por 48h e
maceradas. Pesou-se 0,59 gramas de amostra e dilui-se em 50 mL de dgua deionizada em um

frasco erlemeyer.

Em seguida, realizou-se a digestdo da amostra seguindo o método 3030 F (digestédo
com &cido nitrico e &cido cloridrico) descrito pelo Standard Methods (APHA; AWWA; WEF,
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2017). Para a determinacdo da concentracdo dos metais, utilizou-se os seguintes métodos de
fotometria de emissdo em chama descritos no Standard Methods: 3111 B (Cr, Cu, Pb, Mn, Fe,
Ni, Cd, Zn, Co e Mg), 3111 D (Mo e Ca), 3500-Na B (Na) e 3500-K B (K).

4.5.11 Acidos Graxos Volateis (AGV)

A analise de Acidos Graxos Volateis (AGV) foi realizada seguindo a metodologia
proposta por Adorno; Hirasawa e Varesche (2014). Realizou-se a determinacdo de AGV com
as amostras retiradas semanalmente dos reatores de cada batelada para acompanhamento da
concentracdo dos acidos durante 0 processo.

Previamente a analise, as amostras foram centrifugadas por 30 minutos em uma
centrifuga de bancada em rotacdo média de 3.700 rpm. As amostras retiradas durante a
operacdo do reator para acompanhamento foram as minimas possiveis para nao influenciar no
processo de DA. Por esse motivo, as amostras para essa analise foram compostas, ou seja, 0s
materiais retirados dos trés reatores da mesma triplicata da batelada foram misturados em
proporcOes iguais para a composicdo da amostra composta a ser analisada. ApoOs a

centrifugacao, as amostras foram congeladas ate realizacdo da analise.

Para a determinacdo da concentracdo de AGVs (acidos acético, propibnico, butirico,
isobutirico, valérico, isovalérico e caproico), foi utilizado um cromatégrafo gasoso modelo
GC 2010 da marca Shimadzu Scientific Instruments, equipado com detector de ionizacdo de
chama (FID) e coluna HP-INNOWAX (comprimento de 30 m, diametro interno de 0,25 mm e
espessura do filme de 0,25 pm).

Para o preparo das amostras para analise no cromatdgrafo, foram realizados os seguintes

procedimentos:

a) Foram utilizados frascos proprios para o equipamento (10mL, amostrador COMBI-
PAL), previamente secos em estufa a 100°C para remocao de umidade e preparados
com fita veda-rosca, com tampa de metal rosqueavel e septo de silicone;

b) Foram adicionados ao frasco 1g de cloreto de sddio (NaCl), 2mL de amostra
previamente centrifugada, 70uL de solugdo de isobutanol (1g/L), 100uL de solugdo
de &cido crotdnico (700mg/L);
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¢) Em capela, foram adicionados 200uL de acido sulfurico (H2SOa) (2M), fechando os
frascos em seguida;
d) Os frascos foram colocados no equipamento para analise dos AGVs.

A Figura 25 mostra os frascos com as amostras e 0s reagentes prontos para serem
colocados no cromatdgrafo para anélise de AGV.

Figura 25 — Frascos amostradores preenchidos com as amostras e reagentes prontos para a
analise no cromatdgrafo

Fonte: Prépria autora.
4.5.12 Volume do biogas

A quantificacdo do volume de biogas produzido foi realizada utilizando-se o método
conhecido como frasco de Mariotte, que consiste em um frasco preenchido com agua,
conectado por uma mangueira ao reator. A producao de biogas no interior do reator provoca
um aumento de pressdo, que desloca a agua do frasco de Mariotte e é coletada por um béquer.
O volume do biogéas produzido pode ser conhecido através da medi¢do do volume da agua

expulsa do frasco.

A mangueira utilizada na conexao frasco-reator era impermeavel a gases e possuia 1m
de extensdo. Essas caracteristicas sdo importantes para que ndo ocorra escape de gases e para
que o gas a ser medido entre em temperatura ambiente. A mangueira foi conectada ao reator
através de uma conexao pneumatica do tipo engate rapido, conectada a um registro, que
permitia o fechamento da passagem do gas quando ndo estava acontecendo a medi¢do. No
frasco Mariotte, a mangueira foi conectada a uma pipeta de vidro cortada, acoplada a uma rolha

de borracha para a completa vedacdo do frasco. A frasco Mariotte tinha capacidade de 1000mL
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e possuia uma saida lateral, que foi afunilada para melhor controle da 4gua de saida. A Figura
26 ilustra o aparato instrumental utilizado para medicdo do volume de biogas produzido no

reator.

Figura 26 — Aparato experlmental para medi¢do do volume de biogés: frasco de Mariotte

Fonte: Prépria autora.

A medicdo de volume de biogas ocorreu diariamente nos trés primeiros dias de reacéo
por se tratar, geralmente, do periodo de maior producdo de biogas. Apds o periodo inicial, a
medig@o ocorreu duas vezes por semana, ou quando se fizesse necessario devido ao elevado

acumulo pressdo no interior do reator, visando a seguranca do equipamento.

O volume do gés foi padronizado em todas as medicGes para a Condigdes Normais de
Temperatura e Pressdo (CNTP), levando em conta a temperatura do ambiente no momento da

medicéo.
4.5.13 Composicdo do biogéas

A composicao do biogas foi realizada pelo método de cromatografia gasosa, utilizando

dois cromatografos gasosos que se diferenciam quanto aos gases detectados.

a) Cromatografo gasoso Shimadzu GC-2010, equipado com detector de condutividade
térmica (TCD), com coluna Carboxen® 1010 PLOT (30 m x 0,53 mm x 0,30 um de
espessura de filme). Gas de arraste: argdnio. Temperatura do injetor: 220 °C; Split:

2,0; fluxo na coluna: 5,66 mL/min; Temperatura do detector: 230 °C; polaridade =
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negativa; corrente: 35 mA; Temperatura do forno: 130 °C - 135 °C (5,5 min), a
46 °C/min.; Make-up: argbnio, 12 mL/min;
Gases detectados: CH4; COz2; N2; Ha.

b) Cromatdgrafo gasoso Shimadzu GC-2014, equipado com detector de condutividade
térmica (TCD), com coluna HP-PLOT/Q (30 m x 0,53 mm de didmetro interno x
40,0 um de espessura de filme). Gas de arraste: hidrogénio. Temperatura do injetor:
160 °C; Split: 5,0; fluxo da coluna: 4,0 mL/min; Tempertura do detector: 170 °C;
polaridade: positiva; corrente: 180 mA. Temperatura do forno: 35 °C (2 min) -170
°C (1 min), a 60 °C/min. (tempo de corrida = 5,25 min).

Gases detectados: CHas; CO2; N2; HoS.

As analises utilizando o Cromatdgrafo gasoso Shimadzu GC-2010 foram realizadas na
primeira semana de reacdo de cada batelada para identificagdo do CH. e possivel identificacéo
de H2. O gés H> ¢ produzido nas etapas de hidrdlise e acetogénese. Se esse gas nao € produzido
no inicio da reacdo, possivelmente ndo serd produzido no processo completo. No caso de ndo
aparecimento de hidrogénio nos resultados das analises, nas semanas seguintes, era utilizado

o Cromatdgrafo gasoso Shimadzu GC-2014 para a detecgcdo de CH4 e H2S.

Anteriormente a coleta do gés para analise no cromatografo, era retirado o gas existente
no “volume morto” do reator, em decorréncia do sistema de registros e adaptador utilizado
para seringa, que consistia em um pedaco de mangueira colada a um septo de borracha (Figura
27-a). Para essa retirada, a seringa era preenchida e o gas era descartado. Esse procedimento

era realizado por 3 vezes devido ao grande “volume morto” presente.

Apos o descarte inicial, uma amostra de 500 pl era coletada por uma seringa gas-tight e

introduzida no cromatégrafo (Figura 27-b).
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Figura 27 — a) Retirada do gas com a seringa gas-tight, através de um registro e um adaptador
para encaixe da seringa b) Injecdo da amostra no cromatografo
= PN 0=

N\ ==

()

Fonte: Prépria autora.
4.6 ANALISE DOS DADOS (ESTATISTICA)

Cada batelada de reatores foi realizada em triplicata, sendo, portanto, operados trés
reatores em cada temperatura. Os ensaios em laboratorio foram realizados em triplicata, com
excecdo dos ensaios de acompanhamento, que foram realizados em duplicata devido a retirada
de menor quantidade de amostra para analise, a fim de que a quantidade retirada néo

interferisse no meio reacional.

Foi realizado o teste de Dixon (ou teste Q) para a deteccdo de outliers nos dados das
triplicatas realizadas. Foi estabelecido nivel de significancia de a = 0,05. Apés a identificacao
dos outliers, calculou-se a media e o desvio padrdo amostral das triplicatas dos reatores e das

triplicatas ou duplicatas das analises realizadas em laboratorio.

As analises e graficos apresentados foram realizados utilizando o software Microsoft®
Office Excel 2013.

4.7 ANALISES MICROBIOLOGICAS

Foram realizadas as analises de microscopia Optica de contraste de fase e de
fluorescéncia no lodo avicola e na biomassa presente nos digestatos ao final das bateladas

Tamb, T35 e T55. As andlises de microscopia Optica tem como objetivo caracterizar


https://www.googleadservices.com/pagead/aclk?sa=L&ai=DChcSEwjkrsSEp_jiAhVICZEKHQxBCl8YABAAGgJjZQ&ohost=www.google.com&cid=CAESEeD2iiKhh3Ia-_W3xEezctN1&sig=AOD64_1qQIz5seEG1b0ewZZQ3YPcqyfeOw&q=&ved=2ahUKEwicur2Ep_jiAhWTIbkGHWWACIwQ0Qx6BAgPEAE&adurl=
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morfologicamente os microrganismos presentes na biomassa e detectar a presenca de arqueias

metanogeénicas.

Devido a caracteristica granular do indculo, as amostras foram agitadas em tubo falcon
com agua deionizada e pérolas de vidro para a destruicdo dos granulos. Em seguida, uma gota
da amostra triturada foi fixada em lamina com uma camada de agar 2%. Aguardou-se 1h para
secagem e, em seguida, as laminas foram visualizadas em microscopio Olympus modelo

BX60-FLA, com sistema de captura de imagens Image Pro-Plus
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO
5.1 CARACTERIZACAO INICIAL DOS INOCULOS

Incialmente, os indculos ETE, ATERRO, AVICOLA e ESTERCO foram caracterizados
quanto aos sélidos totais (ST), s6lidos totais volateis (STV), sélidos totais fixos (STF) e
densidade. A caracterizacdo foi necessaria para a determinagdo da quantidade de indculo a ser
adicionada no ensaio de AME, que considerada a concentragdo de STV no inéculo como a

concentracdo da biomassa dos microrganismos presentes.

Tabela 9 — Caracterizacdo inicial dos in6culos
ETE ATERRO AVICOLA ESTERCO

ST (%) 1,36 0,43 5,77 15,89
Umidade (%) 98,64 99,57 94,23 84,11
STF (%) 44,66 64,29 12,97 11,29
STV (%) 55,34 3571 87,03 88,71
STV (g/L) 7,41 1,47 50,10 142,44

Fonte: Prépria autora.

Apos o pré-tratamento dos inoculos ETE e Aterro, devido a baixa quantidade inicial de

solidos totais, 0s resultados da caracterizagéo inicial sdo presentados na Tabela 10.

Tabela 10 — Caracterizacdo inicial dos in6culos ap6s pré-tratamento dos lodos ETE e Aterro
ETE ATERRO AVICOLA ESTERCO

ST (%) 3,24 10,54 5,77 15,89
Umidade (%) 96,76 89,46 94,23 84,11
STF (%) 45,88 17,98 12,97 11,29
STV (%) 54,12 82,02 87,03 88,71
STV (g/L) 17,55 86,43 50,10 142,44

Fonte: Prdpria autora.

5.2 TESTE ATIVIDADE METANOGENICA ESPECIFICA (AME)

Ap6s a caracterizacdo inicial dos indculos ETE, ATERRO, AVICOLA e ESTERCO,
foram realizados os ensaios de AME com a relagdo 1,2 alimento/microrganismo e temperatura
de incubacédo de 35°C. A Tabela 11 apresenta os resultados das médias das triplicatas realizadas

para cada inoculo, seguidos do valor do desvio padrao.
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Tabela 11 — Resultados dos ensaios de AME para cada in6culo testado

In6culo Média (gDQOcH4.gSTV1.d?)
ETE 0,1464 + 0,0281
ATERRO 0,1970 + 0,0223
AVICOLA 0,5838 + 0,0026
ESTERCO 0,0817*

*Apenas um dos frascos da triplicata apresentou resultado aceitavel e foi considerado,
sendo os outros descartados.

Fonte: Prépria autora.

Segundo Angelidaki et al. (2009), um indculo pode ser considerado ativo quando
apresentar AME ao acetato e a celulose de 0,1 gDQOcha .gSSV*.d* para lodos e 0,3 gDQOcH4
.gSSV1.d! para lodos granulares. Devido a imprecisdo em se determinar a concentragdo de
solidos suspensos volateis (SSV), para a maioria dos lodos, pode-se utilizar a concentracao de
solidos totais volateis (STV) como indicacdo do conteudo de microrganismos presentes
(RAPOSO et al., 2011), como foi realizado nesse estudo.

Desta forma, os inoculos ETE, ATERRO e AVICOLA (granular) podem ser
considerados ativos, sendo o indculo AVICOLA o com maior atividade metanogénica,
apresentando AME de 0,5838 + 0,0026 gDQOcr4.g STV™.d™. A maior atividade do inculo
AVICOLA ¢é esperada por se tratar de um lodo granular, caracterizado por uma comunidade

microbiana mais organizada e eficiente.

O inoculo ESTERCO apresentou comportamento anormal durante o experimento, com
resultado negativo para dois frascos da triplicata e resultado muito baixo para um dos frascos,

podendo ser considerado inativo.

A baixa AME, mesmo com a alta concentracdo de STV do ESTERCO, pode ser
explicada pela impossibilidade de distin¢do entre microrganismo e matéria organica no méetodo
de quantificacdo de microrganismos por STV. Durante a calcina¢do a 550°C para determinacéo
dos Sélidos Totais Volateis, toda a matéria organica presente na amostra é volatilizada. Em
lodos de esgoto, a matéria organica volatilizada € composta principalmente pelas células dos
microrganismos presentes no lodo. No esterco bovino, de acordo com Raposo et al. (2011), a

lignocelulose recalcitrante presente € a principal responsavel pelo alto valor de STV. Sendo
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assim, a determinagéo da quantidade de microrganismo no ESTERCO por STV superestimou

a quantidade de microrganismos realmente presente.

Devido a nédo existéncia de um procedimento padréo para a determinacdo da AME, a
comparacdo com os resultado de outros estudos é prejudicada, devendo ser utilizados mais
como base relativa de comparacdo (AQUINO et al., 2007).

Simdes (2017) realizou o ensaio de AME seguindo o0 mesmo protocolo utilizado neste
estudo, criado por Martins (2015), com os lodos ATERRO e ETE, com a mesma temperatura
de incubacdo de 35°C e varias relagdes alimento/microrganismo. Para a relacdo
alimento/microrganismo de 1,2, a AME do lodo ATERRO foi de 0,180366 + 0,0185
gDQOch4.g STV1.d?%, valor proximo ao resultado encontrado neste estudo. Ja para o lodo ETE,
o valor encontrado por Simdes (2017) foi de 0,210433 4 0,0035 gDQOcha.g STV1.d?, acima

do valor encontrado neste trabalho (0,1464 + 0,0281 gDQOcrs.g STV™.d?). A diferenca
nesses resultados pode ser explicada pela variabilidade das caracteristicas do esgoto sanitario.
Mesmo sendo obtido da mesma Estacdo de Tratamento de Esgoto, o lodo anaerdébio
proveniente de reator UASB pode sofrer variacfes de acordo com o efluente tratado, que por
sua vez pode variar em termos de fluxo, composicéo e concentracdo, que estdo relacionadas a
condicdes climaticas e atividades humanas e industriais (QUEVAUVILLER; THOMAS; DER
BEKEN, 2006).

Os indculos considerados ativos e com melhor resultado de AME, lodos ATERRO e
AVICOLA, foram inoculados novamente com a mesma relagdo alimento/microrganismo de
1,2, mas com temperatura de 55°C, para a confirmacdo de maior atividade metanogénica dos
indculos para as condi¢es mesofilicas e termofilicas. Os resultados obtidos pelos sensores de
pressdo localizados nos cabecotes dos frascos do sistema Oxitop® foram instaveis e falhos,

ndo sendo possivel a obtencdo de resultados sobre a AME a temperatura de 55°C.

Duas hipoteses foram deduzidas para o comportamento falho na realizacdo do ensaio
AME a temperatura de 55°C: a) a ndo adequacdo da utilizacdo do sistema Oxitop® para
medicdo de AME a altas temperaturas; b) a realizacdo do ensaio com indculos mesofilicos sem
tempo habil para a adaptacdo dos in6culos a condigdo termofilica, devido ao curto tempo de

realizacédo do ensaio (2 dias).
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53 CARACTERIZACAO DO INOCULO SELECIONADO (LODO AVICOLA) E
FORSUp

A caracterizacio do lodo AVICOLA E FORSUp realizadas antes da operagio dos
reatores encontra-se na Tabela 12.

Tabela 12 — Caracterizacdo do indculo selecionado (lodo avicola) e FORSUp

Parametro Lodo Avicola FORSUp
ST (%) 5,08 + 0,08 30,21 + 0,02
ST (g/kg) 50,81+ 0,79 302,14 + 0,24
Umidade (%) 94,92 £+ 0,08 69,79 + 0,02
STF (%) 14,23 + 0,15 13,86 + 0,89
STF (g/kg) 1,23 £2,72 41,88 + 2,72
STV (%) 85,77+ 0,15 86,14 + 0,89
STV (g/kg) 43,58 £ 2,48 260,27 + 2,48
DQO (g/L)* 80,14 + 2,98 363,00 + 25,24
pH (-) 7,95+019 5,76 + 0,41
Alcalinidade total (mg/L) 2.889,38 + 172,50 6.900,0 + 0,00
NH3 (mg/L) 537,71+ 23,2 332,3 + 0,00
NTK (mg/L) 5.267,0 £ 55,77 4.981,75 + 154,15
Fosféro total (mg/L) 326,0 + 9,09 593,33 + 8,82
C (%) 43,27 £ 0,64 43,24 + 0,76
H (%) 4,06 £ 0,08 5,80 + 0,08
N (%) 9,08 + 0,08 2,20 + 0,08
CIN (-) 4,77 + 1,05 19,70 + 1,05
Cr (mg/kg)? 16,3 <0,5
Pb (mg/kg) 31,0 29,0
Ni (mg/kg) 26,0 <0,8
Cd (mg/kg) 1,1 0,3
Mg (mg/kg) 2.330,0 1.990,0
Ca (mg/kg) 4.978,5 32.198,5
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(Continuacéo)

Parametro Lodo Avicola FORSUp
K (mg/kg) 3.690,0 7.690,0
Cu (mg/kg) 1.742,0 4,3
Mn (mg/kg) 103,1 26,9
Fe (mg/kg) 18.320,0 315,5
Zn (mg/kg) 2.355,0 32,5
Co (mg/kg) <0,1 <0,1
Mo (mg/kg) 275,0 <0,1
Na (mg/kg) 7.320,0 1.820,0
!Para a FORSUp, os valores em mg/L foram obtidos em mg/kg, e em g/L foram
obtidos em g/kg.

2 Para 0s metais, a medida é em g/kg de peso seco a 65°C.

Fonte: Prépria autora.

Pode-se observar que tanto o lodo avicola quanto FORSUp contém uma variedade de
micronutrientes e macronutrientes, essenciais para 0 bom funcionamento dos microrganismos.
A FORSUp apresenta caracteristicas mais acida, com pH de 5,76 + 0,41, enquanto o lodo

avicola possui pH mais elevado, de 7,95 + 0,19.

Alves (2015) realizou a caracterizacéo de lodo avicola obtido no mesmo abatedouro de
aves do lodo utilizado neste trabalho. Os resultados encontrados por Alves (2015) foram
similares aos obtidos nesta caracterizacdo, com valores de 44,31 g/kg para ST; 36,72 g/kg para
STV; pH de 7,82 e 3.730 mg/L para alcalinidade total.

Vaérios estudos utilizaram a FORSUp elaborada por Pinto (2000) como substrato para
DA, no entanto a maioria dos trabalhos caracterizam a FORSUp apenas por teores de solidos

e analise elementar, dificultando a comparacdo com 0s outros parametros.

Os valores de ST e umidade encontrados por Pinto (2000) foram de 40% e 60%,
respectivamente, caracterizando uma biomassa com mais umidade do que a caracterizada nesse
estudo, mesmo utilizando as mesmas proporcoes descritas no trabalho. Os teores de C H N
elementar foram de 47,82 %, 4,68% e 1,60%, respectivamente, ligeiramente diferentes dos

teores encontrados.



94

Carneiro (2005) e Salgado (2003) utilizaram a mesma FORSUp elaborada por Pinto
(2000) e atingiram resultados muito semelhantes aos encontrados na caracterizagéo realizada
nesse trabalho. Para solidos, Carneiro (2005) apresentou valores de ST, Umidade e STV de
30%, 70% e 87% respectivamente. Para a analise elementar, os resultados para C H N foram
de 43,2%, 5, 87% e 1,64%. Salgado (2003) encontrou valores de ST, Umidade e STV de 19%,
81% e 84% respectivamente, teores de C H N de 42%, 5% e 3%.

Dong, Zhenhong e Yongming (2010) realizaram a caracterizagdo de FORSU coletada e
separada na regido de Guangdong Boluo, na China e realizou a caracterizagdo quanto aos teores
de metais. Os resultados encontrados foram da mesma ordem de grandeza dos valores

encontrados neste trabalho.

5.4 ANALISES FiSICO-QUIMICAS DO MEIO INICIAL, ACOMPANHAMENTO E
MEIO FINAL

Os resultados das analises realizadas nos meios iniciais e finais dos reatores Tamb, T35

e T55 sdo apresentados na Tabela 13.
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Tabela 13 — Tabela resumo dos resultados das analises fisico-quimicas dos meios reacionais

T ambiente T 35°C T 55°C
Parametro
Inicial Final Inicial Final Inicial Final
ST (g/L) 46,36 + 0,38 39,98 + 0,59 47,12 + 0,05 37,01 £ 0,82 42,37 £ 0,05 32,65 £ 0,51
STV (g/L) 40,10 £ 0,58 33,54 £ 0,53 40,73 £ 0,05 31,54 £ 0,89 35,57 £ 0,04 25,36 £+ 0,36
STF (g/L) 6,26 + 0,61 6,44 + 0,31 6,39 + 0,01 5,47 + 0,29 6,79+ 0,01 7,28 £ 0,27
DQO (g/L) 56,53 + 0,90 56,87 £ 3,33 61,47 + 7,67 55,09 + 3,76 66,03 + 3,21 46,15 + 2,80
pH (-) 7,00+ 0,03 8,01 £ 0,03 6,80 + 0,04 8,05+ 0,04 7,58+ 0,13 8,39 £ 0,02
Alc.r (mg/L) | 2.300,00 £ 0,00 3.628,89 + 97,26 2.606,67 + 66,40 4.355,63 + 50,97 | 4.513,75 + 121,98  6.740,25 + 150,28
N-NHs (mg/L) | 293,90 + 0,00 692,34 + 25,7 476,37 £ 9,30 847,30 + 24,6 847,30 + 32,30 1.640,04 + 60,30
NTK (mg/L) | 3.361,20 + 0,00 3.757,50 + 75,02 | 3.382,67 + 134,06  3.626,40 + 71,66 | 3.135,80 + 45,54 3.549,88 + 75,77
Pt (mg/L) 217,33+ 5,33 273,70 + 9,77 228,00 + 11,39 281,85 + 4,77 169,58 + 31,23 187,38 + 30,59
C (%)* 43,30 + 1,20 45,23 + 0,18 43,96 £+ 0,99 44,86 + 0,35 45,01 +£ 0,42 39,60 £+ 0,08
H (%) 5,46 + 0,22 4,18 + 0,29 5,79+ 0,76 3,57+0,18 4,06 + 0,29 3,26 £ 0,11
N (%) 7,35+ 0,01 7,89+ 0,04 7,16 + 0,04 7,79 £ 0,06 5,60 + 0,07 5,66 + 0,01
CIN (-) 5,89 + 0,15 5,74 + 0,00 6,14 + 0,17 5,76 + 0,00 8,04 £ 0,03 7,00+ 0,21
Cr (mg/kgh) 16,00 11,20 18,00 21,80 18,60 21,80
Cu (mg/kg) 1.142,00 898,00 1.222,00 1.511,00 1.314,00 1.969,00
Pb (mg/kg) 5,00 9,00 6,00 14,00 15,00 39,00
Mn (mg/kg) 81,10 59,00 85,20 99,80 96,80 133,10
Fe (ma/kg) 11.500,00 8.830,00 12.700,00 16.000,00 13.000,00 22.570,00
Ni (ma/kg) 15,50 11,50 18,70 26,70 16,90 29,20
Cd (mag/kg) 1,90 2,30 2,20 2,50 2,40 1,70
Zn (mg/kg) 1.810,00 1.453,00 1.895,00 2.248,00 2.005,00 2.939,00
Co (mg/kg) <01 <01 <01 <01 <01 <0,1
Mg (mag/kg) 1.951,00 1.373,00 1.990,00 2.363,00 2.517,00 3.510,00
Mo (mg/kg) 144,00 41,00 133,00 124,00 115,00 316,00
Ca (mg/kg) 17.298,50 16.998,50 16.598,50 22.798,50 35.098,50 29.098,50
Na (mg/kg) 6.320,00 4.620,00 6.620,00 7.620,00 7.320,00 6.820,00
K (mg/kg) 7.290,00 5.490,00 7.590,00 8.790,00 7.690,00 7.190,00

! para os metais e CHN elementar, as analises foram realizadas com o residuo seco a 65°C.
Fonte: Prépria autora.
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5.4.1 Sdélidos Totais (ST), Fixos (STF) e Volateis (STV)

O consumo da matéria organica em um sistema anaerdbio é geralmente expressado em
termos de DQO ou STV, este Ultimo principalmente quando se trata de material s6lido. Neste

trabalho os dois parametros foram analisados a fim de comparagéo.

Na Figura 28 sdo apresentados os resultados de concentracdo de STV nos reatores Tamb,
T35 e T55 ao longo do periodo de operacdo. Na Figura 28 é feita a comparacdo das
concentracgdes iniciais e finais.
Figura 28 — Acompanhamento da concentragdo de STV nos reatores durante o periodo de
operagao
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Fonte: Prdpria autora.
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Figura 29 — Concentragdo inicial e final de STV nos reatores, com indicagdo da porcentagem
de reducéo
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Fonte: Prépria autora.

As trés bateladas de reatores de suas triplicatas iniciaram com a mesma quantidade de
indculo, substrato e 4gua, na proporcdo de 1:2 gSTVsubstratd/gS T Vinsculo. NO entanto, os valores
iniciais diferem entre as bateladas devido a realizacdo da adaptacdo dos in6culos, no qual a
retirada do sobrenadante da adaptacdo para inicio do processo da reacdo nao foi suficiente para

a retirada de todo o substrato sobressalente.

Para o reator operado em temperatura ambiente (Tamb), a quantidade de STV inicial foi
de 40,10 gSTV/L. Apds 30 dias o valor decaiu para 33,54 gSTV/L, havendo uma reducao de
16,4% da quantidade de STV inicial. O consumo de STV desse reator foi menor e mais gradual,
devido a menor temperatura de operacdo (média de 25°C no ambiente de alocacdo dos

reatores).

Com relacdo ao reator operado em temperatura controlada de 35°C (T35), a quantidade
de STV inicial foi de 40,73 gSTV/L e final de 31,54 gSTV/L, uma reducdo de 22,6%. Na
primeira semana ocorreu a maior queda na concentragdo de STV, passando-se por uma

estabilizacdo nas semanas seguintes.



98

Para o reator operado em temperatura termofilica de 55°C, a concentracdo inicial de STV
foi de 35,57 gSTVI/L, decaindo para 25,36 gSTV/L, uma queda de 28,7%, obtendo melhor
desempenho entre as trés condicbes de temperatura analisadas. A reducdo da concentracao foi
mais expressiva nas trés primeiras semanas, ocorrendo uma estabilizagdo da Ultima semana de

operagéo.

Em comparagdo com os resultados obtidos em outros trabalhos em condigdes
mesofilicas, Vilela (2015) obteve resultado similar a esse estudo, com 20,25% de remocéo de
STV. Vilela (2015) tratou residuo de restaurante juntamente com serragem a 35°C por 78 dias,

usando como in6culo um lodo avicola granular semelhante ao utilizado nesse estudo.

No entanto, outros trabalhos a literatura alcangaram resultados com maior degradacao
de STV. Dong; Zhenhong e Yongming (2010) trataram FORSU em batelada em temperatura
de 30°C por 60 dias e obtiveram remocéo de 42% de STV. El-Mashad e Zhang (2010) trataram
residuo organico segregado de uma companhia de coleta de residuos por 30 dias em
temperatura mesofilica e alcangaram 82% de remocdao de STV.

Para processos termofilicos, as taxas de remocao de STV tendem a ser maiores devido a
maior velocidade de reacdo no processo pelo aumento da temperatura. Yang et al. (2015)
operaram reator termofilico por 28 dias utilizando residuo alimentar de restaurante como
substrato e atingiram uma taxa de 95,85% de remocéo de STV. Por sua vez, Zhang et al. (2007)
conseguiu a remocdo de 81% e STV com DA termofilica de residuo organico segregado de

uma companhia de coleta de residuos, apds 28 dias de operacao.

A diferenca entre o percentual de remocéo de STV deste trabalho com os trabalhos que
apresentaram um alta taxa de remocdo de STV (El-Mashad e Zhang (2010), Yang et al. (2015)
e Zhang et al. (2007)) possivelmente deu-se por esses trabalhos descontarem o valor de STV
do indéculo a partir de um reator “branco” contendo apenas inodculo. Neste trabalho, a remog¢ao

de STV calculada considerou a mistura do in6culo e substrato.

Outro fator importante a ser analisado € quanto a estabilizacdo do digestato ao final do
tratamento para a possivel aplicacdo do digestato como fertilizante na agricultura. A resolucéo
CONAMA 375/06 estabelece o critério para estabilidade de lodo de esgoto como a relagédo

entre sélidos volateis e sdlidos totais seja menor que 0,7 (BRASIL, 2006b). Para digestato ndo
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existe legislacdo, mas levando em conta a semelhanca entre o lodo de esgoto e o digestato
proveniente dos reatores anaerobios, usou-se esse valor como pardmetro de comparagéo. A
Tabela 14 apresenta os resultados de ST, STV e arelacdo STV/ST do digestato ao final de cada

batelada.

Tabela 14 — Relacdo de STV/ST para determinacao da estabilidade do digestato
ST (g/L) STV (g/L) STVIST (-)

Tamb 39,98 33,54 0,84
T35 37,01 31,54 0,85
T55 32,65 25,36 0,78

Fonte: Prépria autora.

Pode-se constatar que os digestatos provenientes dos trés reatores ainda ndo se
encontram estabilizados, sendo necessario maior tempo de operagdo dos reatores ou pos-

tratamento, como a realizagédo da compostagem.
5.4.2 DQO

A demanda quimica de oxigénio (DQO) é um metodo utilizado para a determinacédo da
matéria organica, amplamente utilizado para a analise em aguas e efluentes. Para material com
alto teor de sélidos, ndo existe um método padronizado para a sua realizacdo, sendo realizadas
adaptac0es, tornando a medicao susceptivel a erros e dificulta a comparacao de resultados com

outros trabalhos.

A Figura 30 apresenta os dados da concentracdo de DQO medidos a cada semana durante

a operacao dos reatores.
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Figura 30 — Acompanhamento da concentragdo de DQO (g/L) nos reatores durante o periodo
de operacdo
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Fonte: Propria autora.

A Figura 31 demonstra a concentracdo inicial e final nos reatores operados com
indicacdo do percentual de remoc¢édo de matéria organica em termos de DQO.

Figura 31 — Concentracdo inicial e final de DQO nos reatores, com indicacdo da porcentagem
de reducéao
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Para reator Tamb, houve um aumento no teor de DQO nas duas primeiras semanas de
operacao, sendo consumida nas duas Ultimas semanas. Para este reator, o valor da DQO final
superou o resultado encontrado no inicio da reacdo, ndo indicando consumo da matéria

organica.

Comportamento semelhante ocorreu ao reator T35, que também apresentou uma
elevacdo no teor de DQO e apresentou uma queda ao final do processo. No entanto, o balango
final foi de reducédo de 10,38% de DQO.

Para o reator T55, a degradacdo da matéria em termos de DQO foi de 30,11%, valor
proximo ao encontrado com a medicdo do parametro STV.

Esse comportamento de aumento da matéria organica no inicio do processo observado
nos reatores Tamb e T35 pode ser explicada devido ao aumento da solubilizacdo dos
compostos na fase de hidrolise, que acontece no inicio do processo. No entanto, por esse
comportamento ndo ter ocorrido no reator T55 e pelos resultados encontrados no 5.4.1,
acredita-se que o método utilizado ndo foi adequado para a determinagdo da matéria organica
presente nas amostras dos reatores por se tratar de uma andlise destinada a analise de DQO em
aguas e efluentes, e adaptada para residuos sélidos. E possivel que a grande diluicio da amostra
tenha interferido nos resultados ou que o &cido adicionado, de acordo com o método do

Standard Methods, ndo tenha sido suficiente para degradar a amostra sélida.
5.4.3 pH e Alcalinidade Total

As Figuras Figura 32 e Figura 33 apresentam 0s resultados das medicfes de pH e
alcalinidade, respectivamente, ao longo da operacdo dos reatores Tamb, T35 e T55. As linhas
tracejadas representam os limites inferior e superior dos valores recomendados para cada
parametro, de 6,0 — 8,3 para o pH (CHERNICHARO, 2007) e de 2.500 - 5.000 mg/L para a
alcalinidade total (RAPOSO et al., 2011)
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Figura 32 — Acompanhamento do pH ao longo do processo
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Fonte: Prépria autora.

Figura 33 — Acompanhamento da alcalinidade total ao longo do processo
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Fonte: Prdpria autora.

A andlise dos parametros pH e alcalinidade total mostra que nos trés reatores

ocorreram aumento nesses dois parametros.
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Para o parametro pH, é possivel observar que os reatores Tamb e T35 iniciam a operacéo
com pH de 7,00 e 6,80, respectivamente, dentro da faixa considerada 6tima por Braguglia et
al. (2018), de 6,5 a 7,2. Para o reator T55, o pH inicial foi de 7,58, valor dentro da faixa
aceitavel de 6,0 a 8,3. Ao final do processo, os valores de pH para os reatores Tamb, T35 e
T55 foram de 8,01, 8,05 e 8,39, respectivamente. Apesar do valor elevado, ndo foi identificado

inibicdo na produgdo de metano para o reator T55.

Para a alcalinidade total observada no sistema, os valores observados para o reator T55
foi superior aos valores nos reatores Tamb e T35. A faixa desejavel de alcalinidade total para
sistemas anaerobios, segundo Raposo et al. (2011), é de 2.500 - 5.000 mg/L. Essa faixa de
valor permite uma maior capacidade tampéao para que aumentos na quantidade de AGVs nédo

alterem significamente o pH.

E importante salientar que ndo houve adigéo de alcalinizantes, como hidroxido de sodio
(NaOH), bicarbonato de sodio (NaHCOs3) ou bicarbonato de potassio (KHCO3) em nenhum
momento do processo. A adicdo de alcalinizante € uma prética bastante comum em trabalhos
que realizam DA com FORSU devido a caracteristica acida dos residuos sélidos organicos. No
entanto, a adicdo do lodo avicola como inoculo na proporcao de 1:2 gSTVsubstrato/9S T Vinsculo

contribui para a manutencdo do tamponamento do sistema.
544 NTK

O nitrogénio total Kjeldahl (NTK) é composto pelos nitrogénio organico e nitrogénio
amoniacal. As andalises foram realizadas com as amostras dos meios reacionais finais e iniciais
dos reatores Tamb, T35 e T55.
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Figura 34 — Valores de NTK das andlises iniciais e finais do meio reacional dos reatores
Tamb, T35e T55
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Fonte: Prépria autora.

De acordo com os resultados observados, em todos os reatores, o valor de NTK
aumentou durante o processo. Os resultados também permitem concluir que a temperatura de
operacéo influenciou nos resultados da concentracdo final de NTK, sendo maior para o reator
operado em menor temperatura (Tamb) e menor para o reator operado em maior temperatura
(T55).

Villela Jr. et al. (2007) realizaram DA de estrume bovino e encontraram teores de NTK
de 1500 mg/L, valor inferior ao encontrado neste trabalho. Pavi et al. (2017) encontrou teores
de nitrogénio total entre 4.243,7 a5.133,5 mg/L tratando FORSU em co-digestdo com residuos

hortifrutigranjeiros em diferentes proporcdes.
5.4.5 Nitrogénio amoniacal

A amoénia existe em duas formas: na sua forma ionizada ou aménio (NH4") e na sua
forma néo ionizada ou amodnia livre (NH3). A combinacdo dessas duas formas é expressada
pelo nitrogénio amoniacal total, referida neste trabalho apenas como nitrogénio amoniacal ou

N-amoniacal.

A andlises de nitrogénio amoniacal foram realizadas do inicio e fim do processo de DA
com 0s meios reacionais dos reatores Tamb, T35 e T55. Os resultados sdo apresentados na

Figura 35.
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Figura 35 — Valores de N-amoniacal das analises iniciais e finais do meio reacional dos reatores
Tamb, T35e T55

M@ Inicial OFinal

1.800 -
1.640,04

1.600 +
1.400 -
1.200 -

1.000 ~
847,30 847,30

800 - 692,34

600 - 476,37

N-Amoniacal (mg/L)

400 A 293,90
200 | .
0

Tamb T35 T55

Fonte: Prépria autora.

A partir dos resultados obtidos, € possivel observar a relacdo da concentracdo de
nitrogénio amoniacal com a temperatura. Segundo EI-Mashad et al. (2004), a concentracdo de
NHs aumenta com o aumento da temperatura, e a alta concentracdo pode prejudicar as etapas
de hidrolise, acidogénese e matanogénese. A inibicdo das células metanogénicas por amonia
acontece com a concentracdo de 1.500 — 2.500 mg-N-NHs/L (HANSEN; ANGELIDAKI;
AHRING, 1998). Os valores de nitrogénio amoniacal encontrados neste trabalho estdo abaixo
do limite citado por (HANSEN; ANGELIDAKI; AHRING, 1998). Apenas o valor observado
no meio reacional final do reator operado em temperatura termofilica (T55) apresenta
concentracdo de N-NHs passivel de inibigdo (1.640,04 mg/L), no entanto, ndo foi identificado
inibicdo das arqueas metanogénicas, observados através do volume e composicdo do biogas
produzido e pela morfologia dos microrganismos encontrados na meio reacional final deste

reator.

Akindele e Sartaj (2018) realizaram digestdo anaerObia de FORSU preparada
sinteticamente e avaliaram o comportamento sob diferentes concentracfes de N-amoniacal
(2.500, 5.000, 7.500, e 10.000 mg/L) e pH (7,5, 8,0 e 8,5). Os resultados mostraram que na

menor concentracdo de N-amoniacal a producdo acumulada de biogas sofreu reducéo de 10%
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em relacdo ao controle enquanto para a concentracdo mais alta a redugéo foi de 80%. Akindele
e Sartaj (2018) também concluiram que para concentraces de N-amoniacal de 2.500 mg/L, a
variacdo do pH ndo produziu efeitos significativos na producdo de biogas, enquanto para
concentragdes maiores de N-amoniacal, 0 aumento do pH é um fator agravador na inibi¢do do

processo.

5.4.6 Fésforo total

Assim como o nitrogénio, o fésforo constitui-se em um dos principais nutrientes para 0s

processos biologicos.

Figura 36 — Concentracgdo de fosforo total no inicio e final das bateladas
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Fonte: Prdpria autora.

Observa-se que, em todos o0s reatores, as concentracdes de fosforo aumentaram ao longo
do processo. Para o reator Tamb, de menor temperatura de operacdo, as concentragdes foram
as maiores constatadas, enquanto as menores ocorreram no reator T55. Observa-se um

comportamento semelhante ao observado nos resultados do parametro NTK.

Villela Jr. et al. (2007) observou concentracdo de fosforo de 76, mg/L ao final do

procedimento de DA com estrume bovino. Villela Junior et al, 2007
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5.4.7 Relagdo C/N

Os teores de C e N foram analisados nas misturas de entrada e saida dos reatores Tamb,
T35 e T55. Arelacdo C/N foi calculada com os valores de C (%) e N (%). Os resultados podem
ser observados na Tabela 15 e no grafico comparativo na Figura 37.

Tabela 15 — Teores de C (%) e N (%) elementar e relacdo C/N no inicio e fim da operacédo dos
reatores

Tamb T35 T55

(%)

Inicial Final Inicial Final Inicial Final

C 43,30+ 1,20 4523+ 0,18 | 43,96 £ 0,99 44,86 +£ 0,35 | 45,01 +0,42 39,60 £ 0,08
N 735+001 789+004 | 716+004 7,794+0,06 | 560+£0,07 5,66+0,01

CIN 589+015 574+0,00 | 614+0,17 576+000 | 804+0,03 7,00+0,01
Fonte: Prépria autora.

Figura 37 — Relacdo C/N no meio reacional inicial e final dos reatores Tamb, T35 e T55
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Pode-se observar a partir dos resultados que todos os reatores apresentaram gqueda no
valor da relagdo C/N. De acordo com Tambone et al. (2009), a relacdo C/N tende a diminuir
em decorrer do processo devido a degradacdo do carbono organico total e da maior

concentracdo de nitrogénio.
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Em relacdo ao teor de carbono total, os reatores Tamb e T35 tiveram um aumento no
teor deste pardmetro ou permaneceram muito proximos, de 43,30 + 1,20 para 45,23 + 0,18 para
0 reator Tamb e de 43,96 + 0,99 para 44,86 + 0,35. Para o reator T55, a queda no valor foi
mais significativa, de 45,01 + 0,42 para 39,60 + 0,08. A pouca variagéo nos resultados dos
reatores Tamb e T35 pode ser explicada pelo menor consumo de matéria organica observado
nesses dois reatores, como foi constatado nas analises de STV e DQO. Para o reator T55 esse
consumo foi maior em decorréncia da maior atividade metabdlica provocada pelo aumento da

temperatura de reacéo.

Quanto aos teores de N, 0s aumentos nos reatores Tamb e T35 foram mais significativos
que para o reator T55, comportamento diferente do observado para o parametro NTK. Essa
diferenca pode ser explicada pela diferenga entre as metodologias.

Em relacdo aos valores iniciais da relagdo C/N, esses se encontraram abaixo do faixa
recomendada pela literatura, de 20 — 30. O substrato (FORSUp) apresentou um valor préximo
a faixa recomenda, de 19,72. No entanto, o lodo avicola, devido a alta concentragdo de
nitrogénio, apresentou uma relacdo C/N de 4,77. Como a mistura do meio reacional seguiu a
relagéo 1:2 gSTVinoculo/gST Vsubstrato, & Maior quantidade de lodo no meio reacional em relagéo

a FORSUp resultou em uma menor relacdo C/N na mistura.

De acordo com Braguglia et al. (2018), uma baixa relagdo C/N pode aumentar a taxa de
conversao de nitrogénio a aménia. No entanto, de acordo com os resultados observados no
item 5.4.5, que apresentam as concentra¢des de N-amoniacal inicial e final nos reatores, apesar
de ter ocorrido um aumento na concentracdo de N-amoniacal durante o processo, esse nao foi

suficiente para causar inibicdo, por ter ficado abaixo dos limites considerados inibitérios.

Uma observacdo importante é que ndo existe uma metodologia padronizada para o
calculo da relacdo C/N. Alguns trabalhos, como o realizado por Tambone et al. (2009), Wang
et al. (2012) e Granzotto (2016) utilizaram o valor de COT para a fracdo de carbono e de NTK
para o nitrogénio. Zhou et al. (2015) e Guermandi (2015) utilizaram o teor de carbono
elementar para a fracdo de carbono e nitrogénio elementar para a fracdo de nitrogénio. A falta

de um resultado utilizando dados padronizados dificulta a comparacédo entre resultados.
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Com relagéo a utilizacdo do digestato como fertilizante, a IN 25/09 recomenda uma

relacdo méxima de C/N de 20 e um percentual minimo que 0,5 de nitrogénio elementar nos

fertilizantes orgéanicos, valores contemplados pelo meio reacional final.

5.4.8 Metais

Os resultados das concentracGes de metais pesados para o inicio das bateladas e

digestatos finais de cada reator séo apresentados na Tabela 16.

Tabela 16 — Concentracao de metais pesados antes e depois da biodigestao. O resultado é dado

em mg/kg de amostra seca a 65°C

. Limite de referéncia Tamb T35 T55
Contaminantes
(mg/kg) IN 27/06 Cg;\'S?O'\é'A Inicial  Final | Inicial Final | Inicial Final
Crt 200,00 1.000 16,00 11,20 | 18,00 21,80 | 18,60 21,80
Pb 150,00 300 5,00 9,00 6,00 14,00 | 15,00 39,00
Ni 80,00 420 15,50 11,50 | 18,70 26,70 | 16,90 29,20
Cd 3,00 39 1,90 2,30 2,20 2,50 2,40 1,70

IA IN SDA n° 7, de 12/04/2016, alterou o componente Cr (cromo total), com limite de 200 mg/kg, para
Cromo hexavalente, com limite de 2,0 mg/kg. Apenas para comparacao, foi utilizado a norma antiga, sem a
alteracdo.

Fonte: Prdpria autora.

Os teores de metais pesados foram proximos em todas os reatores e as variagoes
ocorreram independentes da temperatura de operacéo. Isso pode ser constatado nos valores de
Ni, que diminuiu de 15,50 mg/kg para 11,50 mg/kg no reator Tamb e aumentou de 18,70 mg/kg
para 26,70 mg/kg no reator T35, e de 16,90 mg/kg para 29,20 mg/kg para o reator T55. J& nos
teores de Cd, a concentracdo aumentou de 1,90 mg/kg para 2,30 mg/kg para o reator Tamb e
de 2,20 mg/kg para 2,50 mg/kg no reator T35, e diminui de 2,40 mg/kg para 1,70 mg/kg no
reator T55. Sendo assim, ndo é possivel afirmar se a operacdo em diferentes temperaturas
influenciou na concentracdo desses metais, sendo a variacdo nos resultados proveniente,

possivelmente da heterogeneidade das amostras.

Todos os valores encontrados foram inferiores aos limites maximos estabelecidos pela
IN 27/06 e CONAMA 375/06. Entretanto, os contaminantes As (arsénio) e Hg (mercuirio) nao
foram analisados, ndo sendo possivel afirmar se o digestato esta totalmente dentro dos

parametros estabelecidos pela norma.
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Alburquerque et al. (2012) realizaram a digestdo anaerébia em co-digestdo de doze
misturas diferentes de residuos agroindustriais, utilizando lodo de tratamento de estrume suino
e bovino como componentes principais, e obtiveram a concentracdo de Ni de 7,6 mg/kg a 36
mg/kg, Pb de 7,11 mg/kg a 46 mg/kg, Cr de 2,3 mg/kg a 55,0 mg/kg e Cd de 0,1 mg/kg a 1,0
mg/kg.

Segundo Edelmann, Baier e Engeli (2005), metais pesados ndo sdo um problema na
digestdo anaerdbia quando a FORSU é coletada separadamente. Ele reuniu mais de 1.500
amostras de compostos provenientes de processos aerdbios e anaerobios seguidos de
anaerobios e todas apresentaram concentracdo de metais pesados abaixo da norma Suica, que
possui limite bem restrito (em mg/kg de matéria seca: Pb: 120, Cr: 100, Ni: 30, Cd: 1).

A Tabela 17 apresenta os resultados dos metais considerados macro e micronutrientes

para 0s meios iniciais e finais dos reatores Tamb, T35 e T55.

Tabela 17 — Concentracdo de metais macronutrientes e micronutrientes antes e depois da
biodigestdo. O resultado é dado em mg/kg de amostra seca a 65°C

Nutrientes Tamb T35 T55
(ma/kg) Inicial Final Inicial Final Inicial Final
° Mg 19510 1.373,0 | 1.990,0 2.363,0 | 2.517,0 3.510,0
‘EE Ca 17.298,5 16.998,5 | 16.598,5 22.798,5 | 35.098,5 29.098,5
K 7.290,0 5.490,0 | 7.590,0 8.790,0 | 7.690,0 7.190,0
Cu 1.142,0 898,0 1.222,0 15110 | 1.314,0 1.969,0
Mn 81,1 59,0 85,2 99,8 96,8 133,1
g Fe 11.500,0 8.830,0 | 12.700,0 16.000,0 | 13.000,0 22.570,0
pS Zn 1.810,0 1.453,0 | 1.895,0 2.248,0 | 2.005,0 2.939,0
Co <0,1 <0,1 <01 <01 <01 <01
Mo 1440 41,0 133,0 124,0 115,0 316,0

Fonte: Prdpria autora.

Para o digestato do reator Tamb, as concentracGes de todos os nutrientes diminuiram.
Para o reator T35, 0s teores de todos 0s metais, com exce¢do do Mo, aumentaram. Para o reator

T55, ocorreu oscilacdo nos valores das concentragdes, aumentando para Mg, Cu, Mn, Fe, Zn
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e Mo, e diminuindo para Ca e K. O Co permaneceu abaixo do limite de deteccdo para todos 0s
reatores, de 0,1 mg/kg.

N&o h& valores minimos recomendados de macro e micronutrientes nas Instruges
Normativas do MAPA (BRASIL, 2006a; BRASIL, 2009). No entanto, a resolugédo CONAMA
375/2006 estabelece valores maximos de concentracéo para alguns metais (Cu: 1.500 mg/kg;
Zn: 2.800; Mo: 50 mg/kg).

Para os teores de Cu, os digestatos dos reatores T35 e T55 ultrapassam o limite maximo,
com 1.511,0 mg/kg e 1.969,0 mg/kg, respectivamente. Para 0 Zn, apenas o digestato do reator
T55 excedeu o limite maximo, com 2.939,00 mg/kg. Para os teores de Mo, os digestatos dos
reatores T35 e T55 também ultrapassam o limite maximo, com 124,0 mg/kg e 316,0 mg/kg,

respectivamente

Matos et al. (2019) realizaram digestédo anaerdbia de estrume bovino com diferentes
tempos de retengéo hidraulica (TDH) e analisaram os teores de Ca, Mg e Fe presentes. Para o
TDH de 30 dias, as concentracdes foram de 11.045,76 mg/kg, 13.599,36 mg/kg e 429,45 mg/kg
para Ca, Mg e Fe, respectivamente. Para 0 TDH de 90 dias, os teores aumentaram, resultando
em 14.434,13 mg/kg, 19.033,04 mg/kg e 545,40 mg/kg, respectivamente. Apenas 0s valores

de Mg foram superiores aos encontrados nesse estudo.
5.4.9 Acidos graxos volateis

Para a determinacdo dos &cidos graxos volateis (AGV) foram realizadas analises
semanais dos sobrenadantes centrifugados utilizando o método de cromatografia gasosa. Os
AGV e solventes analisados foram: acetona, metanol, etanol, isobutanol, n-butanol, acido
acetico, acido propibnico, acido isobutirico, acido butirico, acido isovalérico, &cido valérico,

acido crotonico e acido caproico.

Nas Figura 38, Figura 39 e Figura 40 sdo apresentados somente os AGVs e solventes

identificados em concentracdo maior do que o limite de detec¢do do cromatografo.
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Figura 38 — Concentragdo de AGV no reator Tamb durante o periodo de operacao
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Fonte: Prépria autora.

Observa-se que apenas o acido acetico, metanol e acido butirico foram identificados no
reator Tamb. A maior concentracdo de acido acético foi identificada no meio inicial, com
531,10 mg/L. As concentracdes de metanol e acido isobutirico apresentaram as maiores
concentracdes no meio final, com 56,55 e 12,50 mg/L, respectivamente. A alta concentragédo
de &cido acético antes da operacéo do reator deveu-se ao procedimento de adaptacéao, que
pode ter acumulado o acido que nao foi totalmente consumido pelos organismos

metanogénicos acetoclasticos.
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Figura 39 — Concentragdo de AGV no reator T35 durante o periodo de operagao
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Fonte: Prépria autora.

Para o reator T35, apenas 0s acido acético e acido isobutirico foram detectatos, em
concentragdes inferiores as observadas no reator Tamb. A maior concentracdo de acido
acetico, de 160,83 mg/L, foi identificada na segunda semana de operagdo. A concentracao de

acido isobutirico foi de 12,13 mg/L e foi identificada no final do processo.
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Figura 40 — Concentragdo de AGV no reator T55 durante o periodo de operagédo
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Fonte: Prépria autora.

O reator T55 foi 0 com maior variedade de &cidos identificados e com maior
concentracdo. A maior concentracao de acido acético foi identificada no meio inicial, com
3.292,3 mg/L sendo consumida a 52,08 mg/I até o final do processo. Assim como ocorrido
no reator Tamb, as altas concentragdes de acido acético anteriormente a operagéo do reator
indicam que a houve acimulo de AGV durante o processo de adaptacdo do inoculo. As
concentragdes de acido propibnico e acido isovalérico também foram elevadas no inicio da

operacéo do reator.

Segundo Wang et al. (2018), o aumento da temperatura favorece o acimulo de AGV
em reatores termofilicos, que intensificam o desequilibrio entre as comunidades microbianas

fermentativa e metanogénica.
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5.5 PRODUCAO E COMPOSICAO DO BIOGAS

Os reatores Tamb, T35 e T55 foram operados a temperatura ambiente (média de 25°C),
35°C e 55°C, respectivamente. Todos foram alimentados com a mesma quantidade de lodo
Avicola, FORSUp e 4gua deionizada na propor¢do de 1:2 gSTVrorsup/dSTViedo € passaram
pelos mesmos procedimentos de aclimatacdo e adaptacdo com a relacdo del:4
gSTVrorsup/9STViedo, Cada qual na sua temperatura de operacdo. A batelada de cada
temperatura de operacdo foi realizada em triplicata. Os dados apresentados nos graficos a
seguir sao referentes as médias dos trés reatores pertencentes as triplicatas de cada batelada.
Os resultados das triplicatas e as médias estdo apresentados no Apéndice A deste trabalho.
Observou-se uma grande variagdo na producao de biogéas entre os reatores da mesma triplicata,
tanto na fase de adaptacdo quanto na de reacdo. Essa variacdo pode ser explicada devido a
heterogeneidade do residuo sélido orgénico, que pode ter apresentado diferencas na

composicdo em cada reator, mesmo apds a homogeneizacao.

Para a comparacdo dos volumes do biogas produzido de maneira padronizada, 0s
volumes foram convertidos para as Condigdes Normais de Temperatura e Pressdo (CNTP),

sendo os volumes representados por “Nml”, indicando a normalidade do volume.

5.5.1 Adaptacdo

As Figura 41 e Figura 43 apresentam os graficos de volume acumulado de biogés e
porcentagem de metano durante o periodo de adaptacdo dos inoculos ao substrato,
respectivamente. As medicdes foram feitas a partir do 3° dia de operagédo até o 15°, quando o

processo de adaptacdo foi encerrado.
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Figura 41 —VVolume acumulado de biogés na etapa de adaptacdo dos reatores
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Figura 42 — Porcentagem de metano no biogas na etapa de adaptacdo dos reatores
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O in6culo utilizado € proveniente de um reator operado em temperatura mesofilica e trata
efluente de um abatedouro avicola. A etapa de adaptacdo é importante para que ndo ocorra
sobrecarga de substrato aos microrganismos, podendo levar o sistema ao colapso. A adaptacédo
com 50% da quantidade do substrato que seria utilizada na operagdo do reator foi a estratégia
empregada para evitar a ocorréncia de inibicdo e para igualar o potencial de cada reator em

produzir metano nas temperaturas analisadas.

Observa-se que todos 0s reatores apresentaram uma producdo de biogas inicial baixa
devido a fase lag dos microrganismos mas apresentaram um aumento ao longo do periodo de
adaptacdo. Para o reator operado a temperatura ambiente, a producdo de biogas resultou em
1.311,4 mL, com porcentagem de 49,9% metano no inicio do processo e de 54,4% no final.
Para o reator operado a 35°C, a producéo de biogas acumulado resultou em 2.180,6 Nml com
porcentagem inicial de metano de 43,8% e de 55,0% apds os 15 dias. Para o reator operado a
55°C, a producao acumulada de biogas foi de 930,1 NmL com porcentagem inicial de metano
de 15,8% aumentando para 59,7% ao final do processo.

Devido ao inéculo ser proveniente de um reator mesofilico, pode-se constatar que a
producdo de metano nos reatores Tamb e T35 ocorreu logo no inicio do processo. Para o reator
T55, a producdo acumulada foi pequena, mas ao final da adaptacao, a porcentagem de metano
no biogas superou a dos outros reatores. Pode-se afirmar que os indculos ndo sofreram inibicéo

pelo substrato e se adaptaram a temperatura de operacéo.
5.5.2 Reacao

Ap0s a adaptacdo, os reatores foram realimentados para o inicio do processo de fato. A
Figura 43 apresenta o grafico das medi¢cdes acumuladas médias de volume de biogas para 0s
reatores Tamb, T35 e T55.
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Figura 43 — VVolume acumulado de biogas produzido ao longo do tempo para os reatores
Tamb, T35 e T55
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Fonte: Prépria autora.

A partir do gréafico, observa-se que os reatores Tamb e T35 apresentaram resultados
semelhantes na producdo acumulada de biogas. Ao final dos 30 dias, o reator Tamb produziu
um total de 4.343,4 NmL de biogas, enquanto o reator T35 produziu 5.526,9 NmL, valor 27%
superior. O reator T55 apresentou um valor superior aos demais, de 8.728,6 NmL de biogas,
57,9% maior em relacéo ao reator T35 e 101,0% superior em relacéo reator Tamb.

Na segunda semana de operacdo do reator T55, a producédo de biogas foi excessiva,
causando o rompimento das tampas de todos os trés reatores pertencentes a triplicata. Entre os
dias 7 e 12 as medicgdes de volume de biogas foram prejudicadas devido a vazamentos. Mesmo
muito inferiores aos volumes esperados para esse periodo, esses dados foram mantidos para o

calculo do volume acumulado de biogas e metano.

A sequir, nas Figura 44, Figura 45 e Figura 46 sdo apresentadas as composi¢cdes do
biogas ao longo do experimento. Salienta-se que os resultados obtidos a partir do cromatografo
sdo obtidas em pmol/volume injetado e que a deteccdo ndo é feita para todos os gases. Para a
apresentacdo dos resultados em porcentagem, considera-se que o0 biogas é composto apenas
por CHa, CO2, N2, H2 e H2S, desconsiderando o vapor d’agua e outros gases que poderiam

aparecer.
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Figura 44 — Porcentagem de cada gas no reator Tamb
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No reator Tamb, a porcentagem de CH4 no biogas variou entre 48,7% a 60,0%, sendo o
valor mais alto observado na ultima medigdo. As porcentagens de CO> variaram entre 37,8%
a41,0%. Os teores de N2 observados foram maiores no inicio no processo em decorréncia da
presenca de ar externo no interior do reator e apresentou reducdo ao longo da operacdo. Os
gases Hz e H.S ndo foram detectados ou apresentaram concentragdo abaixo do limite de

deteccdo do equipamento.
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Figura 45 — Porcentagem de cada gas no reator T35
100 7 T35
90 -
80 -
70 -
60 -
50 -
40 -
30 -
20 -

— O — o —o—o—
101 m
0 o—=0 —t ot o—

0 5 10 15 20 25 30

Tempo de operacao (dias)

58,0 559 59,6 60,6 56,4 58,0 59,8

48,9

%

CH4 —©—CO02 —4&—N2 —X—-H2 —O—H2S

Fonte: Prépria autora.

Para o reator T35, a composi¢cdo do biogas foi bastante similar ao reator Tamb, com
teores de CH4 de 48,9%, no inicio da operacéo, a 60,6%, no meio do processo, encerrando com
59,8%. Os teores de CO, variaram de 35,9% a 38,5%. Para 0 N2, a concentracao inicial foi de
15,1 % indicando presenca de ar externo no interior do reator no inicio do processo, reduzindo
em seguida. Nesse reator foram detectadas concentracGes de H2S de 0,7% no 18° dia e de 0,9%

no 21° de operacéo.
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Figura 46 — Porcentagem de cada gés no reator T55
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Fonte: Prépria autora.

No reator T55, os teores de CH4 alcangaram os maiores valores com 68,1% no 20° dia,
com menor valor observado no inicio do processo, com 53,6%. Os teores de CO> detectados
foram em geral, menores que os dos outros reatores. Os teores de N variaram ao longo do
processo decorrente ao vazamento constatado na segunda semana de operacéo. Os gases H: e
H>S ndo foram detectados ou apresentaram concentracdo abaixo do limite de deteccdo do

cromatografo.

O volume de metano produzido em cada batelada foi calculado com base no volume total
do biogas gerado e da composicdo em pmol/L, utilizando a equacdo dos gases ideias. Os
resultados da producdo de metano para os reatores Tamb, T35 e T55 durante os 30 dias de

operacdo estdo apresentados na Figura 47.
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Figura 47 — Volume acumulado de metano produzido ao longo do tempo
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A partir dos gréaficos das Figura 43 e Figura 47, pode-se constatar que o reator T55,
operado por 30 dias em temperatura constante de 55+ 2°C apresentou maior concentracéo
acumulada de biogads e maiores teores de metano, produzindo maior volume de metano
acumulado, com 6.552,4 NmL. Considerando a massa de STV do substrato adicionada no

inicio da reacdo, o volume acumulado de metano por gSTV foi de 150,70 NmLCH4/gSTV.

O reator Tamb, operado em temperatura ambiente, com média de temperatura diaria de
25 + 2°C, apresentou a menor producdo acumulado de metano, com 2.847,5 NmL, equivalente
a 65,49 NmLCH.4/gSTV adicionado.

O reator T35, operado a 55 + 2°C produziu 3.493,4 NmL de metano acumulado,
resultando em 80,34 NmLCH4/gSTV.

A Tabela 18 apresenta um resumo dos resultados obtidos.
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Tabela 18 — Tabela resumo dos resultados referentes ao biogés nas diferentes temperaturas de

operacgao
T de Volume Teor de CHa4 Volume Producéo
Reator operacéo acumulado de médio no acumulado de CH4 especifica de
(°C) biogas (NmL) biogas (%) (NmL) (NMLCH, /gSTV)
Tamb 25+ 2 4.343,4 56,3 2.847,5 65,49
T35 3B+2 5.526,9 57,2 3.493,4 80,34
T55 55+ 2 8.728,6 61,4 6.552,4 150,70

Fonte: Prépria autora.

A maior producéo de biogas em um reator termofilico é esperada devido a ocorréncia de
maiores taxas metabolicas em temperaturas mais elevadas. No entanto, o percentual de
aumento na producdo de biogas em relacdo aos reatores operados em temperatura mesofilica
foi superior a encontrada na literatura. Nguyen et al. (2017) realizou DA de residuos
alimentares por via seca em reator semi-continuo em processos mesofilico e termofilico e
constatou 0 aumento de 16,4% da producao de biogés para o reator termofilico. Mata-Alvarez,
Maceé e Llabrés (2000) observaram um aumento de 7% na producdo de metano de um reator

operado a 55°C em relacédo a digestéo a 35°C.

Dong, Zhenhong e Yongming (2010) realizaram DA mesofilica de FORSU em batelada
de em escala de bancada por 60 dias e obtiveram producao acumulada de metano de 314 mL/g
de STV. Eles também identificaram que 80% de todo o metano gerado foi produzido até o 19°
dia. EI-Mashad e Zhang (2010) realizaram DA mesofilica de estrume bovino e residuo
alimentar e alcancaram valores de 282 mL/gSTV e 311 mL/gSTV de metano acumulado no

final de 30 dias, com diferentes proporcoes de estrume e residuo alimentar.

Moset et al. (2015) realizaram DA mesofilica e termofilica de estrume bovino em reator
em escala piloto e observaram producdo de metano de 176,8 mL/gSTV para o reator
termofilico e 155,2 mL/gSTV para o reator mesofilico. Zu et al. (2010) realizaram DA
termofilica de FORSU atingiram 177 NmL gSTV, resultado proximo ao encontrado neste
trabalho.
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5.6 ANALISES MICROBIOLOGICAS

A seguir, sdo apresentadas as imagens obtidas nas analises de microscopia éptica de
contraste de fase e fluorescéncia realizadas com o in6culo lodo avicola e com o digestato ao
final da operacdo dos reatores Tamb, T35 e T55.

Figura 48 — Microscopia Optica de contraste de fase e fluorescéncia lodo avicola

(a) Bacilos com dimensdes diversas e (b) Bacilos fluorescentes similares a
filamentos similares a Methanosaeta arqueais metanogénicas
hidrogenotrdficas

(c) Agregados de cocos similares a (d) Destaque para fluorescéncia da imagem
Methanosarcina anterior, indicando células metanogénicas

Fonte: Imagens cedidas por Eloisa Pozzi.
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Figura 49 — Microscopia Optica de contraste de fase e fluorescéncia do digestato do reator
Tamb

(a) Bacilos com dimensdes diversas e (b) Bacilos com dimensdes diversas,
filamentos similares a Methanosaeta filamentos similares a Methanosaeta e
agregado de cocos similar a
Methanosarcina

(c) Agregado de cocos similar a (d) Destaque para fluorescéncia da imagem
Methanosarcina anterior, indicando células metanogénicas

Fonte: Prépria autora.
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Figura 50 — Microscopia optica de contraste de fase e fluorescéncia do digestato do reator T35

(a) Filamentos similares a (b) Bacilos fluorescentes similares a
Methanosaeta arqueias metanogénicas
hidrogenotrdficas

(c) Filamentos similares a Methanosaeta  (d) Destaque para fuorescéncia da imagem
e agregado de cocos similar a anterior, indicando células metanogénicas
Methanosarcina

Fonte: Prépria autora.
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(a) Cocobacilos (b) Bacilos com dimens6es diversas

(c) Organismos similares a Methanosarcina (d) Destaque para fluorescéncia da imagem anterior,

indicando células metanogénicas
»

o]
(e) Bacilos fluorescentes similares a
argueias metanogénicas hidrogenotroficas

Fonte: Propria autora.
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Nas imagens da Figura 48, referente a microscopia Optica de contraste de fase e
fluorescéncia do lodo avicola, é possivel observar a presenca de filamentos em dimens6es
diversas, similares a Methanosaeta, agregados de cocos com fluorescéncia similares a

Methanosarcina e bacilos fluorescentes similares a arqueas metanogénicas hidrogenotroficas.

Quando os microrganismos formam granulos, como é o caso do indculo utilizado neste
experimento, os filamentos de Methanosaeta sao encontrados no interior do granulo, formando
uma trama, que pode funcionar como um centro de nucleacdo que inicia o desenvolvimento do
gréanulo e como uma estrutura para a colonizacdo de outros microrganismos (MACLEOD;
GUIOT; COSTERTON, 1990). Methanosaetas sdo organismos acetoclasticos, produzem
metano a partir do acetato, sendo geralmente considerada como o género dominante na
digestéo anaerobia mesoliflica (WANG et al., 2018).

As Methanosarcinas tém o formato de grandes cocos irregulares, organizadas em
pacotes e possuem florescéncia devido a presenga da coenzima Fasz. ESsa coenzima também
esta presente em outros organismos, o que caracteriza a capacidade metanogénica (MADIGAN
et al., 2016). Methanosarcinas sdo mais volateis, quando comparadas a Methanosaetas, pois
podem produzir metano tanto pela via acetogénicas quanto pela via hidrogenotréfica (a partir
de Hz) (WANG et al., 2018).

A partir das Figura 49 e Figura 50, referentes as microscopias do digestato dos reatores
Tamb e T35, respectivamente, pode-se observar morfologias semelhantes as encontradas no
lodo avicola, como bacilos em dimensdes diversas, filamentos semelhantes a Methanosaeta e
agregados de cocos com fluorescéncia similares a Methanosarcina. Adicionalmente, no reator

T35 foram observados bacilos fluorescentes.

No entanto, nos organismos visualizados no reator T55 (Figura 51), foi verificado uma
predominancia de morfologias similares a Methanosarcina e ndo foram encontrados
organismos similares a Methanosaeta. Também se observou a presenca de bacilos

fluorescentes e cocobacilos.

A semelhanca de morfologia dos reatores Tamb e T35, e a diferenca em relacdo ao
reator T55 se devem a temperatura de operacdo e a concentracdo de AGV. Sistemas

termofilicos tendem a acumular mais AGV em comparacdo com sistemas mesofilicos. Os
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resultados das concentracdes de AGV, sobretudo do acido acético, indicados no item 5.4.9,
mostraram que, na média, o reator T55 apresentou uma concentracgao cerca de 6 vezes superior
a concentracdo encontrada em Tamb e 10 vezes superior a T35 (concentracdo média de &cido
acético: Tamb = 151,69 mg/L; T35 = 81,63 mg/L; T55 = 878,97 mg/L).

O crescimento das Methanosaetas e Methanosarcinas esta intimamente relacionado a
concentracdo de &cido acético no meio. A concentracfes abaixo de 50 mg/L, o crescimento das
Methanosaetas € favorecido, enquanto a concentragdes maiores que 250 mg/L de é&cido
acético, as Methanosarcinas sdo mais competitivas (HARPER S R; POHLAND F G, 1986;
CONKLIN; STENSEL; FERGUSON, 2005). Isso pode ser observado nas imagens da Figura
51 do reator T55, onde as Methanosarcinas sdo predominantes. Guo et al. (2014), através de
analise de PCR, verificou a dominancia da Methanosarcina na comunidade arqueia para o
processo termofilico e a dominancia da Methanosaetas no processo mesofilico de DA de
residuo alimentar. Os autores também constataram maior riqueza e uniformidade nas espécies
de microrganismos presentes nos reatores mesofilicos, contribuindo para maior estabilidade

do processo.
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6. CONCLUSOES

Ao final do experimento e com a analise dos resultados, é possivel obter as seguintes
conclusbes em relagdo aos objetivos especificos propostos:

e O ensaio de AME utilizando o aparato experimental Oxitop® é um método répido e
eficiente para detectar a atividade de indculos candidatos & inoculagdo de reatores. No
entanto, para in6culos com altas concentracdes de STV provenientes de outras fontes de
matéria organica que nao seja a dos microrganismos, como a lignocelulose recalcitrante,
0 método ndo é recomendado;

e A aclimatacdo e adaptacdo realizada com o in6culo lodo Avicola antes da operagdo dos
reatores foi suficiente para a ndo inibicdo do inéculo ao substrato adicionado.
Especialmente em relacéo ao indculo adaptado a temperatura termofilica, a estratégia de
aumento de temperatura em uma etapa sem adicdo de substrato por 7 dias e com adicéo
de metade da quantidade de substrato e operacéo por 15 dias foi eficaz, visto as altas
concentracdes de metano no biogas logo no inicio da operacédo do reator termofilico e o
aumento da producdo de biogas em relacdo aos reatores operados em temperatura
mesofilica;

e A FORSUp tem caracteristicas com tendéncia a acidificacdo, que pode ser contornada
utilizando a co-digestdo com outros substratos e com uma baixa relacdo A/M de 0,5
9STVsubstrato/9ST Vineculo. ;

e O metodo de medicdo de volume de biogas, Frasco de Mariotte, pode ter subestimado a
producéo de biogas, visto que o processo foi estavel, ndo ocorreu acidificacéo e inibigcdo
e foram identificados arqueias produtoras de metano no meio reacional final;

e A producéo especifica de metano de 80,34, 65,49 e 150,70 NmLCH34 para os reatores
Tamb, T35 e T55 foram inferiores as producfes encontrada em outras literaturas;

e A producdo de biogas no reator Tamb obteve valores proximos a producdo de biogas e
percentual de metano observada no reator T35. Por sua vez, o reator T55 apresentou
acréscimo na producdo de biogas, em relacdo aos reatores operados em temperatura
mesofilica, superiores as encontradas na literatura, com producdo 100,1% e 57,9%

superiores as producdes em Tamb e T35, respectivamente.
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e O digestato de todos os reatores possui potencial para utilizagdo como fertilizante na
agricultura por possuirem valores de N total, pH, relacdo C/N e contaminantes dentro
dos limites estabelecidos pelas normas regulamentadoras. No entanto, para a sua efetiva
utilizacdo, faz-se necessario a combinagdo com um pés-tratamento para estabilizacdo da
matéria organica e desaguamento, e a realizagdo de analises complementares, como
concentracdo de coliformes termotolerantes, ovos viaveis de helmintos e outros
contaminantes.

e A diversidade morfolégica dos microrganismos presentes no digestato dos reatores
Tamb e T35 foi semelhante, apresentando organismos similares a Methanosaetas e
Methanosarcinas. A morfologia do reator T55 se destacou pela ndo observacdo de
organismos similares a Methanosaetas e predominancia de organismos similares a
Methanosarcinas devido a maior concentragao de acetato no meio, em consequéncia da
operacdo em temperatura termofilica. Através da microscopia de fluorescéncia, foram
observados microrganismos metanogénicos, confirmando a presenca de organismos

produtores de metano em todos o0s reatores.
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1. RECOMENDAQOES PARA TRABALHOS FUTUROS
Recomenda-se para trabalhos futuros:

e Realizar uma Fracdo Organica dos Residuos Sélidos Urbanos padrdo (FORSUp)
mais atualizada, para que contemple os padrfes de consumo e descartes atuais da
matéria organica;

e Realizar experimentos de digestdo anaerébia de FORSU em escala piloto;

e Avaliar a co-digestdo da FORSU com outros substratos, como estrume bovino
(como substrato, e ndo como indculo), residuos de hortifrutigranjeiros (RHF),
palha de arroz, casca de café e outros residuos da agroindustria;

e Realizar analises de patdgenos no digestato final para possibilitar 0 uso na
agricultura;

e Realizar acompostagem do digestato e comparar com a compostagem tradicional
para aplicacdo na agricultura, para avaliar as vantagens e desvantagens da
realizagdo da biometanizacdo + compostagem em relagdo a compostagem
tradicional quanto ao tempo de maturacdo total do composto, qualidade do
composto e custos de operacao;

e Verificar outras configuracfes de reatores, com duas fases, alimentacao continua
e mistura;

e Realizar o balanco energético do consumo de energia e da producao de biogas;

e Utilizar outros métodos de medicéo de volume de biogas;

e Avaliar a digestdo anaerdbia em temperatura ambiente considerando as estac6es

mais frias.
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Volume de biogéas produzidos pelas triplicatas e média dos reatores Tamb, T35 e T55
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APENDICE B

Resultado das medigdes diarias das temperaturas internas dos reatores Tamb e da

temperatura ambiente externa.
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Adaptacao Reacao
DATA Tamb. |D | E F DATA Tamb. | D E F
09-Nov 22 - - - 24-Nov 23 23 23 | 23
10-Nov 23 22 122 | 21 25-Nov 23 22 23 | 23
11-Nov 24 24 | 22 | 22 26-Nov 23 24 24 | 24
12-Nov 26 24 | 24 | 24 27-Nov 24 24 23 | 23
13-Nov 27 26 | 26 | 26 28-Nov 24 25 24 | 24
14-Nov 26 26 | 27 | 27 29-Nov 25 25 24 | 24
15-Nov 26 26 | 26 | 26 30-Nov 27 26 26 | 25
16-Nov 26 26 | 26 | 26 01-Dec 24 25 25 | 25
17-Nov 25 25|25 | 25 02-Dec 24 24 24 | 24
18-Nov 24 24 | 24 | 24 03-Dec 24 24 24 | 24
19-Nov 24 24 | 24 | 25 04-Dec 25 25 25 | 25
20-Nov 22 22 |22 | 22 05-Dec 26 26 26 | 26
21-Nov 22 22 |22 | 22 06-Dec 27 26 26 | 26
22-Nov 24 22 123 |23 07-Dec 26 26 26 | 26
23-Nov 23 22 |23 | 22 08-Dec 24 25 24 | 24
Média 24 24 | 24 | 24 09-Dec 23 23 23 | 23
10-Dec 23 24 23 | 23
11-Dec 26 26 26 | 26
12-Dec 27 27 28 | 27
13-Dec 27 27 27 | 27
14-Dec 27 27 27 | 26
15-Dec 26,5 26,5 | 26,5 | 26
16-Dec 26 26 26 | 26
17-Dec 28 27 27 | 27
18-Dec 27 27 27 | 27
19-Dec 26 26 26 | 26
20-Dec 27 26 26 | 26
21-Dec 27 28 27 | 27
22-Dec 27 27 27 | 27
Média 25 25 25 | 25
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