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RESUMO 

HUACCHA, K. Digestão anaeróbia das águas residuárias da produção de café solúvel. 2022. 

92 f. Dissertação (Mestrado) – Faculdade de Zootecnia e Engenharia de Alimentos, Universidade 

de São Paulo, Pirassununga, 2022. 

Nas últimas décadas tem sido notório o crescimento da produção e consumo de café 

solúvel no mundo, levando à geração de grandes quantidades de resíduos. Dentre os resíduos 

gerados a partir das etapas de produção de café solúvel, as águas residuárias destacam pela grande 

quantidade gerada (45 m3 por tonelada de café) e pelas características do resíduo, que contém em 

sua composição um alto teor de matéria orgânica e um grande número de compostos orgânicos, 

dentre carboidratos, minerais, fenóis, polifenóis, que potencializam sua valorização sustentável.  

O trabalho objetivou avaliar a cinética de degradação anaeróbia da água residuária de café solúvel 

(ARCS) para concentrações crescentes de cargas de matéria orgânica aplicadas de 2500 mg DQO 

L-1 a 9500 mg DQO L-1. O efluente foi obtido da empresa Cocam Cia – Catanduva, SP, e 

submetido a degradação em frascos reatores de 1000 mL operados em bateladas sequencias em 

triplicata repetições inoculadas com lodo anaeróbio, incubados à temperatura mesofílica (37°C) 

por um período de 15 dias. O lodo foi exposto a concentrações iniciais crescentes de matéria 

orgânica perfazendo um total de dez ciclos de estudo, quatro ciclos correspondem aos ciclos de 

pré-exposição, onde foi observada uma superprodução de metano e os seis ciclos restantes foram 

destinados a determinação dos parâmetros cinéticos de degradação anaeróbia. As características 

avaliadas foram: produção de metano, consumo de matéria orgânica expressada em demanda 

química de oxigênio (mg DQO L-1) e degradação de compostos fenólicos (mg GAE L-1) medidas 

cada 48 horas. Os dados das amostragens temporais da fase gasosa e da fase líquida foram 

ajustados aos modelos matemáticos de Gompertz modificado e cinética de primeira ordem com 

residual respectivamente os quais tiveram bom ajuste e descreveram adequadamente a cinética 

para produção metanogênica e consumo de substrato apresentando, geralmente, R2 superior a 

99%. Quando maiores cargas orgânicas foram aplicadas aos frascos reatores de 7500 mg L-1 e 

9500 mg L-1, foram observadas as maiores taxas de produção de metano de 1073,62 ± 19,97 NmL 

CH4 e 1184,28 ± 43,17 NmL CH4 com remoções máximas de DQO de 66,43 ± 0,59% e 66,83 ± 

0,34% respectivamente, evidenciando assim o potencial da ARCS para a bioconversão em 

energia. Ademais, não se observou um acúmulo de AGVs ao término dos seis ciclos 

experimentais indicativo de que a operação ocorreu de maneira estável e eficiente e que o processo 

de digestão anaeróbia tem grande potencial de aplicação no tratamento de águas residuárias de 

composição complexa e de baixa degradabilidade.  

Palavras – chaves: processo anaeróbio, fenóis, produção de metano, água residuária de café 

solúvel, ácidos voláteis. 



 

 

 
 

ABSTRACT 

HUACCHA, K. Anaerobic digestion of wastewater from soluble coffee production. 2022. 92 

p. M.Sc. Dissertation – Faculdade de Zootecnia e Engenharia de Alimentos, Universidade de São 

Paulo, Pirassununga, 2022. 

In recent decades, has been notorious the growth in the production and consumption of 

soluble coffee in the world, leading to the generation of large amounts of waste. Among the 

residues generated from the stages of soluble coffee production, wastewater stands out for the 

large amount generated (45 m3 per ton of coffee) and for the characteristics of the residue, which 

contains in its composition a high content of organic matter and a large number of organic 

compounds, including carbohydrates, minerals, phenols and polyphenols, that enhance its 

sustainable valorization. The objective of this study was to evaluate the anaerobic degradation 

kinetics of soluble coffee wastewater (SCWW) for increasing concentrations of organic matter 

loads applied from 2500 mg COD L-1 to 9500 mg COD L-1. The effluent was obtained from 

Cocam Cia – Catanduva, SP, and subjected to degradation in 1000 mL reactor flasks operated in 

sequential batches in triplicate repetitions inoculated with anaerobic sludge, incubated at 

mesophilic temperature (37 °C) for a period of 15 days. The sludge was exposed to increasing 

initial concentrations of organic matter for a total of ten study cycles, four cycles correspond to 

the pre-exposure cycles, where was observed an overproduction of methane and the remaining 

six cycles were destined to determine the kinetic parameters of anaerobic degradation. The 

characteristics evaluated were: methane production, consumption of organic matter expressed as 

chemical oxygen demand (mg COD L-1) and degradation of phenolic compounds (mg GAE L-1) 

measured every 48 hours. The data of the the temporal samplings of the gas phase and the liquid 

phase were adjusted to the mathematical models of modified Gompertz and first order kinetics 

with residual respectively which had good fit and adequately described the kinetics for 

methanogenic production and substrate consumption presenting generally R2 greater than 99%. 

When higher organic loads were applied to reactor flasks of 7500 mg L-1 and 9500 mg L-1, were 

observed highest methane production rates of 1073,62 ± 19,97 NmL CH4 and 1184,28 ± 43,17 

NmL CH4 with maximum COD removals of 66,43 ± 0,59% and 66,83 ± 0,34% respectively, thus 

showing the potential of SCWW for bioconversion into energy. Furthermore, no accumulation of 

VFA was observed at the end of the six experimental cycles, indicating that the operation occurred 

in a stable and efficient manner and that the anaerobic digestion process has great potential for 

application in the treatment of wastewater of complex composition and low degradability.  

 

Keywords: anaerobic process, phenols, methane production, soluble coffee wastewater, volatile 

acids. 
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1. INTRODUÇÃO 

A disposição dos resíduos gerados pela agroindústria diretamente no meio ambiente 

representa uma das causas principais de poluição ambiental e também significa uma perda de 

recursos, que poderia ser recuperados através da produção de diferentes metabólitos com valor 

comercial. (PANDEY et al., 2000; AJILA et al., 2011). A cafeicultura, assim como as atividades 

industriais ao longo da cadeia de produção do café, dá origem a uma quantidade elevada de 

resíduos e subprodutos (WOICIECHOWSKI et. al., 2000), uma vez que trata-se de uma das 

bebidas mais consumidas no mundo e é a segunda maior mercadoria comercializada depois do 

petróleo. Segundo o Ministério da Agricultura, Pecuária e Abastecimento (MAPA) (2015), o 

Brasil é considerado o maior produtor e exportador de café no mundo, sendo também o segundo 

maior consumidor deste produto após os Estados Unidos. 

Os resíduos sólidos do beneficiamento do café (celulose e casca) representam 

aproximadamente 45% da fruta (MURTHY et al., 2012), sendo que entre 5000 e 15000 L de 

águas residuárias são gerados por cada tonelada de café processado (WOLDESENBET et al., 

2014). Considerando a produção de café no Brasil para 2017, foram beneficiadas 

aproximadamente 3,6 milhões de toneladas de café (CONAB, 2018), que geraram entre 27 e 432 

milhões de toneladas de resíduos sólidos (celulose e casca) e entre 1,8 x 1010 e 5,4 x 1010 L de 

águas residuárias.  

Nos últimos anos, o crescimento do mercado de café instantâneo, influenciado pelo desejo 

do consumidor moderno por um produto de conveniência, tem sido impressionante pelo fato do 

café solúvel ter preparo fácil e cômodo, sem o uso de nenhum equipamento e sem ter que descartar 

o pó úmido. Consequentemente, a produção de café solúvel dá origem a elevados volumes de 

águas residuárias com alto potencial de poluição. Em geral, as águas residuárias contêm elevados 

valores de demanda bioquímica de oxigênio (DBO), demanda química de oxigênio (DQO), 

sólidos suspensos totais (SST) e turbidez. O pH pode estar em uma ampla faixa, dependendo de 

suas fontes. Além disso, a concentração e a composição do efluente proveniente da planta de 

manufatura dependem do tipo de produto a ser processado, do programa de produção, dos 

métodos operacionais, do desenho da planta de processamento, e da gestão da água no processo 

(LAWRENCE et al., 2004). 

De acordo com Angelidaki et al. (2007), o alto conteúdo de matéria orgânica nas águas 

residuárias sinaliza seu potencial de uso como fonte de energia renovável através de processos 

anaeróbios. A digestão anaeróbia consiste essencialmente em reações metabólicas sucessivas que 

degradam a matéria orgânica através da hidrólise, acetogênese/acidogênese e finalmente estágios 

de metanogênese. Essas etapas promovem a biodegradação de matéria orgânica produzindo 
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diferentes moléculas e precursores da bioenergia. Nesse contexto, o tratamento biológico das 

águas residuárias do café para obter energia e produtos biotecnológicos pode reduzir o impacto 

ambiental negativo e aumentar os ganhos econômicos na agroindústria. 

Segundo Sgroi et al. (2015), o uso do biogás como fonte de energia continua crescendo 

nos últimos anos, devido principalmente ao fato de que pode ser usado para produzir energia 

elétrica e térmica, o que reduz o consumo de combustíveis fósseis através da exploração de 

energias renováveis. Esta prática aumenta a sustentabilidade de sistemas agrícolas e, ao mesmo 

tempo, realizando o tratamento de dejetos agroindustriais e animais (HOLM et al., 2009). Desta 

forma, há um esforço global visando a modificação de processos de produção para que os resíduos 

possam ser reciclados e considerados como matéria prima para outros processos de 

aproveitamento energético.  

Nesse sentido, esta pesquisa teve como objetivo principal caracterizar as águas residuárias 

advindas da produção de café solúvel e estudar a digestão anaeróbia dos efluentes com objetivo 

de produzir metano e intermediários de interesse. Dessa maneira, pretende-se demostrar o 

potencial da digestão anaeróbia para a degradação de matéria orgânica do efluente, bem como 

para recuperação de energia limpa (biogás). O biogás pode e deve ser utilizado como fonte de 

energia alternativa complementar no próprio processo produtivo estudado, uma vez que é grande 

necessidade da busca pela redução dos gastos energéticos e da utilização de novos combustíveis 

substitutos ou complementares no processamento do café (PRADO, 2006).  
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2. REVISÃO BIBILIOGRÁFICA 

2.1. BENEFICIAMENTO DO CAFÉ 

De acordo com Mussatto et al. (2011), o café é uma das bebidas mais consumidas no 

mundo e é a segunda mercadoria mais comercializada depois do petróleo. Estatísticas de 

diferentes fontes mostram uma evolução na produção de café em todo o mundo e a participação 

de países da América Latina (57,33%), Ásia (31,26%) e África (11,41%) em uma produção 

mundial de café estimada em 152 milhões de sacas de 60 kg (COFFEE PRODUCTION 

WORLDWIDE, 2018). Os países responsáveis por mais de 80% da produção mundial são: Brasil 

(35,07%), Vietnã (19,29%), Colômbia (8,56%), Indonésia (6,03%), Etiópia (4,43%), Honduras 

(3,56%) e Índia (3,49%). Atualmente, o Brasil é o principal produtor mundial de café, com 50,92 

milhões de sacas produzidas em 2022 (CONAB, 2022) e com exportações de 35,577.553 mil 

sacas de café verde, 47.747 mil sacas de café torrado e moído; 3,724.956 mil sacas de café solúvel 

durante o 2022 (CECAFE, 2022). 

 
Os grãos de café são produzidos a partir da planta Coffea L., da qual existem mais de 70 

espécies. No entanto, apenas duas dessas espécies são negociadas internacionalmente; Arábica 

(Coffea Arábica), considerada a mais nobre de todas as plantas de café, responsável por 75% da 

produção mundial, e Robusta (Coffea Canephora), considerada mais resistente a pragas 

totalizando 25% da produção no mundo (BELITZ et al. 2009; ETIENNE, 2005). O café arábica 

é uma bebida dita mais macia, com aroma e sabor pronunciados enquanto o café robusta é 

caracterizado por ser uma bebida neutra, com amargor pronunciado, maior teor de cafeína e 

sólidos solúveis, sendo utilizado principalmente na fabricação de cafés solúveis (FERRÃO et al., 

2007; MERLO, 2012). As demais espécies são importantes em programas de melhoramento 

genético, como fontes de variabilidade genética para produtividade, resistência a pragas e 

doenças, teor de cafeína, sólidos solúveis, tolerância a estresse abióticos, arquitetura da planta e 

qualidade da bebida (FAZOULI et al., 2007; FERRÃO et al., 2007).  

 

O café é processado por dois métodos que são: o método úmido e o método seco (Figura 

1). No método de processamento por via seca, o café é processado na sua forma intacta, 

produzindo frutos secos, como café em coco ou café natural (PIMENTA, 2003). No entanto, o 

café processado por via úmida é considerado de qualidade superior, tem melhor aroma/sabor e 

obtém preços mais altos comparado ao café processado pelo método seco. Essas diferenças 

inegáveis são amplamente atribuídas ao fato de que o processamento por via úmida requer uma 

classificação adequada dos frutos (SELMAR et al., 2001). 
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Figura 1: Diagrama geral do processamento de café. 

 

 

 

 

 

 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Fonte: Cruz et al. (2017b) 

 

2.2. CAFÉ SOLÚVEL OU INSTANTÂNEO 

2.2.1.  Produção  

O café solúvel é fabricado a partir dos grãos de café verde por meio de uma série de 

processos, incluindo torrefação, moagem, extração, concentração, secagem e embalagem. No 

mercado, existem três formas de café instantâneo: o liofilizado, o pulverizado e o extrato líquido 

de café (ENG WEE EAN, 2008). 

O processo de fabricação de café solúvel é apresentado na Figura 2 e de acordo com 

Esteves (2006), começa com a colheita de café com o mínimo de grãos verdes, não ultrapassando 

5%. Dá-se, após a colheita, a secagem dos grãos. Estes são dispostos em terreiros onde secam ao 

sol, sendo revolvidos periodicamente para que todos sequem por igual. Posteriormente, o 
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processo de torrefação é o responsável pelo desenvolvimento do aroma e sabor característicos do 

café. Após a torra cada grão é quebrado em aproximadamente três partes para facilitar a extração. 

A moagem ou quebra, é necessária para que os sólidos solúveis e as substancias voláteis 

responsáveis pelo aroma e sabor sejam disponibilizados para a extração. O extrato de café é o 

resultado da percolação da água nos grãos torrados e quebrados. Neste processo a água chega a 

aproximadamente 150°C e os sólidos solúveis dos grãos são extraídos. O extrato produzido é 

concentrado até atingir aproximadamente 43% de sólidos solúveis. A concentração pode ser por 

evaporação ou por congelamento. O concentrado pode ser comercializado líquido ou pode ser 

seco e comercializado em pó. A secagem do extrato pode ser feita de duas maneiras: por 

pulverização (spray dried) ou por congelamento (freeze dried). O processo de secagem por 

congelamento (liofilização) consiste no congelamento do extrato, moagem e sublimação da água 

passando o produto por uma câmara de vácuo.  

Na secagem por pulverização, o café é pulverizado em uma câmara com fluxo de ar 

quente. As gotículas são secas transformando-se em pó que é separado do ar por ciclones. Saindo 

do secador por pulverização o produto pode ser diretamente embalado ou passar por uma fase de 

aglomeração. Nesta fase, vapor de água é colocado em contato com o pó, aglomerando as 

partículas e diminuindo a densidade aparente.  

Segundo a International Coffee Organization (2017), a indústria de café solúvel gera cerca 

de 2,8 milhões de toneladas dos produtos de café instantâneo, que correspondem a 15% do 

mercado global de produtos de café. Esta indústria é responsável por um consumo hídrico de 

cerca de 39000 m3/ton de café em pó instantâneo. Embora a maior parte desse volume seja 

utilizado para a produção agrícola, o café solúvel tem maior consumo hídrico do que os produtos 

de café normalmente fermentados, torrados e moídos (CHAPAGAIN E HOEKSTRA, 2003). 

Uma parte significativa da água consumida por esta indústria é usada para extrair 

componentes do café solúvel do pó, mas também é removida termicamente por evaporação e 

liofilização para produzir o café em pó (CLARKE E MACRAE, 1987). Além do alto consumo 

de água, grandes volumes de águas residuárias são gerados a partir desse processo. O efluente 

liquido da produção de café solúvel contêm elevadas concentrações de matéria orgânica, sólidos 

suspensos totais e turbidez. O efluente possui coloração, marrom escura característica, valor de 

pH situado em uma ampla faixa, dependendo de seus estágios de produção. 

Durante o processamento industrial de grãos de café para a produção de café solúvel, 

apenas 20% do peso desse grão é convertido em café, enquanto o restante são subprodutos 

indesejáveis (pele, pericarpio, polpa, mucilagem e borra). Mussatto et al. (2011) relataram que a 

geração de resíduos sólidos a partir da preparação de café instantâneo era de cerca de 6 milhões 

de toneladas por ano em todo o mundo, enquanto trabalhos mais recentes estimaram que os 



21 

 

 
 

subprodutos do café seriam aproximadamente 15 milhões de toneladas por ano (ORREGO et al., 

2018). 

 
Figura 2: Diagrama do processamento de café solúvel. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Fonte: Adaptado de Neves (2006) 

 

2.2.2.  Efluente liquido obtido da produção 

Durante a produção de café solúvel são gerados aproximadamente entre 40 e 45 L de 

águas residuárias por quilogramas de café (OLLER et al., 2011). Este efluente contém pigmentos 

castanhos escuros e alta demanda química de oxigênio (DQO) causando danos ecológicos e 

estéticos significativos para corpos de água receptores (PANCHANGAM E JANAKIRAMAN, 

2015; TOMIZAWA et al., 2016). O efluente proveniente da produção de café solúvel contém 

diferentes compostos (por exemplo: cafeína, lipídios, ácidos clorogénicos, melanoidinas) e 
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macromoléculas (como ligninas, taninos, ácido húmico, polissacarídeos e proteínas) (FARAH, 

2012; MUSSATTO et al., 2011; RODRIGUES e BRAGAGNOLO, 2013). 

De acordo com Lawrence et. al (2004), a composição da água residuária final dependerá 

do tipo de processos de extração e secagem desenvolvidos, bem como das técnicas utilizadas para 

efetuar a remoção dos sólidos. Portanto, em termos de demanda química de oxigênio (DQO), a 

qualidade das águas residuárias pode variar de cerca de 4000 mg L-1 a valores tão altos quanto 

60000 mg L-1. Além do mais, a relação entre a Demanda Bioquímica de Oxigênio (DBO) e a 

DQO (DBO/DQO) foi encontrada muito baixa na faixa de 0,20 – 0,35, o que sugere que há 

presença de materiais de natureza recalcitrante nas águas residuárias de café solúvel tornando a 

degradação biológica do efluente difícil. Os valores dos parâmetros físicos – químicos são 

descritos na Tabela 1. Em função da concentração relativamente alta de matéria carbonácea 

solúvel presente nesse efluente, a digestão anaeróbia parece ser o processo biológico indicado 

para seu tratamento. No entanto, existem poucos relatos que descrevem tal tratamento. 

Tabela 1: Caracterização do efluente da produção de café solúvel.  

(Continua) 

Parâmetros Valor Referências 

Cor (Pt – Co) 3168 Ibarra – Tarquez et al. (2017) 

SDT (mg. L-1) 1200 Saxena, D. (2016) 

SST (mg. L-1) 18756 Saxena, D. (2016) 

ST (mg. L-1) 19956 Saxena, D. (2016) 

Turbidez (NTU) 20,4 Wisniewski et al. (2018) 

pH 4,71 Dobrosz – Goméz (2020) 

 4,6 Ibarra – Tarquez et al. (2017) 

DBO (mg. L-1) 726 Dobrosz – Goméz (2020) 

 1267 

1946 

Ibarra – Tarquez et al. (2017) 

Saxena, D. (2016) 

 670 Lim (1999) 

DQO (mg. L-1) 3610 Dobrosz – Goméz (2020) 

 3465 

7785 

Ibarra – Tarquez et al. (2017) 

Saxena, D. (2016) 

 3350 Lim (1999) 

DBO:DQO 0,20 Dobrosz – Goméz (2020) 

 0,35 

0,25 

Ibarra – Tarquez et al. (2017) 

Saxena, D. (2016) 

COT (mg. L-1) 1301 Ibarra – Tarquez et al. (2017) 
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(Conclusão) 

 

Parâmetros Valor Referências 

CE (µS.cm-1) 4900 Wisniewski et al. (2018) 

NT (mg. L-1) 28 Saxena, D. (2016) 

K (mg. L-1) 42 Saxena, D. (2016) 

P (mg. L-1) 3,9 Saxena, D. (2016) 

AGV (mg. L-1) 27 Saxena, D. (2016) 

 

Fonte: a autora 

 
 

2.3. DIGESTÃO ANAERÓBIA 

A digestão anaeróbia é um processo biológico em que o carbono orgânico é convertido 

por meio de reações de oxirredução ao seu estado mais oxidado (CO2) e sua forma mais reduzida 

(CH4). O metano produzido é uma fonte de energia que pode ser utilizada como biocombustível, 

fonte de eletricidade, ou calor, ou pode ser injetado diretamente na rede de gás natural (JIMENEZ 

et at., 2015). 

O processo de digestão anaeróbia (DA) pode ser descrito nas seguintes etapas: hidrólise, 

acidogênese, acetogênese e metanogênese (Figura 3) (AHRING et al., 2003; ANGELIDAKI et 

al., 2011). Na primeira etapa, as substâncias orgânicas complexas que não podem ser utilizadas 

diretamente pelas bactérias são descompostas em monômeros solúveis por ação de enzimas 

hidrolíticas extracelulares produzidas pelos microrganismos fermentativos acidogênicos. A 

acidogênese é uma fermentação. Nesta etapa, as bactérias acidogênicas convertem monômeros 

solúveis em ácidos graxos voláteis (AGV), como o ácido acético, ácido propiônico e butírico, 

acompanhados pela geração de material celular.  

Existem duas vias de produção de AGV. Na primeira via, os resíduos orgânicos simples 

como monossacarídeos e aminoácidos, são absorvidos pelos microrganismos acidogênicos para 

produzir ácidos de cadeia curta. Na segunda via, uma pequena parte dos microrganismos 

acetogênicos, as bactérias homoacetogênicas, utiliza dióxido de carbono e hidrogênio como 

substratos e os transforma em ácido acético. A maior parte da acetogênese se dá através da 

conversão dos AGVs em ácido acético. Todas essas reações podem gerar CO2 e H2. 

Finalmente, os produtos de acidificação (ácido acético, ácido fórmico, CO2 e H2) são 

transformados em metano por arqueias metanogênicas estritamente anaeróbias. As arqueias 

metanogênicas são as principais espécies para a produção de metano, e a manutenção de sua 

atividade é pré-requisito para o sucesso do sistema. O pH ideal para as arqueias metanogênicas 
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está entre 6,5 – 7,5 (LI et al., 2019). Um ambiente anaeróbio é uma das condições básicas para o 

crescimento de arqueias metanogênicas, sendo o potencial de oxirredução, um importante 

parâmetro (XIN et al., 2018). 

Segundo METCALF e EDDY (2003), o biogás produzido pela DA é composto, na sua 

maior parte, de metano (CH4) e dióxido de carbono (CO2), contendo, ainda, traços de vapor de 

água (H2O vapor), gás sulfídrico (H2S), nitrogênio (N2), oxigênio (O2), hidrogênio (H2), monóxido 

de carbono (CO), amônia (NH3), mercaptanas e outros gases. A composição global do biogás 

produzido, bem como a sua concentração de metano, varia de acordo com uma série de fatores,  

tais como: a composição química do efluente, a temperatura, o pH, a acidez e a alcalinidade do 

meio e, ainda, os nutrientes a serem usados pelas populações microbianas. Outros fatores que 

interferem na produção de biogás são: o tipo de reator, a atividade metanogênica da biomassa, o 

tempo de retenção celular, a presença de substâncias inibidoras e ou limitantes do próprio 

processo, como o excesso de ácidos graxos voláteis e produtos alcalinos, a presença de 

substâncias tóxicas aos microrganismos e as variações nos parâmetros quantitativos operacionais 

do reator, tais como: vazão, taxa de carregamento orgânico (TCO) e tempo de detenção hidráulica 

(TDH) (CHERNICHARO, 2007a). 

Figura 3: Etapas do processo de digestão anaeróbia. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  

 

 

 

Fonte: Ersahin et al. (2011) 
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2.3.1.  Fatores que afetam o processo de DA 

De acordo com Mao et al. (2015), os principais fatores que afetam a DA são: a 

temperatura, o pH, a relação C/N, a taxa de carregamento orgânico (TCO) e tempo de detenção 

hidráulica (TDH).  

 

Em relação à temperatura, de acordo com BOWEN et al. (2014), a DA termofilica (55 – 

70°C) tem uma vantagem relacionada à velocidade sobre a digestão mesofílica (37°C) como 

resultado de suas reações mais rápidas e maior capacidade de carga, consequentemente, exibindo 

maior produtividade em comparação com a DA mesofílica. No entanto, pode ocorrer acidificação 

durante a DA termofilica, em função do processo ser mais sensível às mudanças ambientais do 

que o processo mesofilico, inibindo a produção de biogás. Outras desvantagens são efluentes de 

baixa qualidade, aumento da toxicidade e suscetibilidade às condições ambientais.  

 

O pH operacional afeta diretamente o progresso anaeróbio e os seus produtos. A faixa de 

pH ideal para DA é de 6,8 – 7,4. Em pH 6,0 a população bacteriana dominante é Clostridium 

butyricum, enquanto em pH 8, a espécie Propionibacterium prevalece durante a acidogênese 

anaeróbica com uma cultura quimiostática (HORIUCHI et al., 1999). A composição de AGV 

também é significativamente afetada pelo pH. Fang e Liu (2002), mostraram que o aumento do 

pH de 4 para 7 resultou na diminuição do butírico, mas no aumento do acético, enquanto para pH 

6,5 e 7, acético e butírico tornaram – se quase igualmente abundantes. Deve ser enfatizado que 

tanto os microrganismos metanogênicos como os microrganismos acidogênicos têm níveis de pH 

ideais. A metanogênese é mais eficiente em pH 6,5 – 8,2, e o pH ideal é 7,0 (LEE et al., 2009). O 

pH ótimo da acidogênese é de 5,5 e 6,5 (KIM et al., 2003). 

 

A relação C/N representa a relação entre a quantidade de carbono e nitrogênio nos 

materiais orgânicos. Segundo Yen e Chiu (2007) para uma digestão anaeróbia adequada a relação 

C/N não deve ser alta nem baixa. No caso de uma alta relação C/N, os microrganismos 

metanogênicos consomem nitrogênio rapidamente, o que resulta em menor rendimento de gás. 

Por outro lado, uma relação C/N mais baixa causa acúmulo de amônia e valores de pH superiores 

a 8,5, o que é tóxico para os metanogênicos. De acordo com Weiland (2006), a razão C/N na faixa 

de 20 – 30 é a melhor para um processo com alto rendimento de gás. Parkin e Owen (1986) e Pan 

et al. (2008) também encontraram razões C/N ideais em DA entre 20 e 30 com uma razão ideal 

de 25.  

A TCO representa a quantidade de sólidos voláteis alimentados em um digestor anaeróbio 

por dia com alimentação continua (MAO et al., 2015). Com o aumento de TCO, o rendimento do 

biogás aumenta até certo ponto, mas o equilíbrio e a produtividade do processo de digestão 
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também podem ser perturbados. Adicionar um grande volume de alimentação diariamente pode 

resultar em mudanças no ambiente do digestor e inibir a atividade bacteriana durante os estágios 

iniciais da fermentação. Esta inibição bacteriana ocorre devido a uma TCO extremamente alta 

levando a uma maior atividade bacteriana de hidrólise/acidogênese do que a atividade 

metanogênica, portanto, aumenta a produção de AGV, o que eventualmente leva a uma 

acidificação irreversível. O pH do digestor pode diminuir a tal ponto que até o processo de 

hidrólise é inibido. Nessa situação, microrganismos metanogênicos já não são capazes de 

converter AGV em metano.  

 

O TDH é o tempo necessário para a degradação completa da matéria orgânica ou pode 

ser definido também como o tempo médio que a matéria orgânica permanece em um digestor. O 

valor do TDH está associado à taxa de crescimento microbiano, temperatura, TCO e composição 

do substrato, e é inversamente proporcional à velocidade de degradação; quanto menor a 

velocidade de degradação, maior deve ser o TDH (WELLINGER A., 1999).  

 

De acordo com Anderson et al. (2003), outro fator importante na digestão anaeróbia, é a 

concentração de hidrogênio que afeta o valor do pH em reatores anaeróbios. Um aumento no nível 

de H2 leva a uma diminuição do pH no digestor. O pH baixo pode inibir as bactérias 

metanogênicas e isso, por sua vez, pode resultar em uma acidificação adicional do digestor à 

medida que os ácidos voláteis se acumulam (ARCHER e KIRSOP, 1990). O hidrogênio também 

pode afetar o potencial de conversão do substrato de muitas das principais bactérias anaeróbias. 

Um acúmulo de hidrogênio pode inibir o crescimento de organismos produtores de hidrogênio e 

alterar o fluxo de elétrons, resultando na formação de produtos mais reduzidos, como lactato, 

ácido butírico ou etanol em vez de ácido acético. 

A pressão parcial de hidrogênio (1ppm (v/v) H2 produz 10-6 atm. de pressão em pH 7) 

tem um papel vital na formação de metano e substrato. Em outras palavras, a conversão de AGV 

em metano depende da pressão parcial de H2. Por exemplo, se as reações para etanol, ácidos 

butírico, propiônico são substratos metanogênicos termodinamicamente favoráveis, a pressão 

parcial de H2 deve ser mantida abaixo de 10-1, 10-3 e 10-4 atm., respectivamente. Por outro lado, 

para que o H2 seja convertido em metano, é necessária uma concentração de H2 superior a 10-6 

atm. (SPEECE, 1996).                                           
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2.3.2.  Presença de inibidores ou compostos tóxicos na DA 

O processo de inibição é usualmente caracterizado por um decréscimo na velocidade de 

produção de metano e por acúmulo de ácidos orgânicos (CHEN et al., 2008). O processo de 

inibição depende da concentração dos inibidores presentes, da composição do substrato e da 

adaptação dos microrganismos aos elementos inibidores (DEUBLEIN AND STEINHAUSER, 

2008). A digestão anaeróbia é sensível a inibidores ou tóxicos orgânicos específicos como 

compostos fenólicos, aromáticos nitrogenados, cíclicos (CHEN et al., 2008; TOMASSO et al., 

2015), ácidos graxos de cadeia longa (CODIGNOLE LUZ et al., 2018; DINSDALE et al., 1996a) 

e compostos inorgânicos como amônia, sulfeto e metais pesados que podem causar transtornos 

ou falhas no processo biológico.  

Segundo Amarowics (2007), os compostos fenólicos podem precipitar proteínas, inibir 

enzimas digestivas e diminuir a utilização de vitaminas e minerais, ademais de ser tóxicos para 

os microrganismos em altas concentrações (ARRIEL et al., 2016).  

Campos, Prado e Pereira (2010) caracterizaram as águas residuárias do processamento do 

café e encontraram a presença de compostos fenólicos com um teor médio de 954,2 mg L-1. 

Segundo os autores, estes compostos são considerados tóxicos, atuando como inibidores das 

atividades biológicas de microrganismos e de organismos vegetais e animais, e em excesso, 

podem interferir no tratamento biológico destes efluentes, inibindo as bactérias e outros 

microrganismos presentes. 

Arriel (2014) observou que o ácido cafeico é o principal composto fenólico nas águas 

residuárias de café, seguido da catequina e galocatequina. Os processos biológicos para degradar 

compostos fenólicos incluem o tratamento aeróbio e o anaeróbio. O tratamento aeróbio é o método 

mais usado para a degradação destes compostos, embora as tecnologias de tratamento anaeróbio 

ganharam ampla aceitação nas últimas décadas, devido a que economizam energia para a aeração, 

produzem quantidades substancialmente menores de lodo e convertem poluentes orgânicos em 

metano (CHEN et al., 2016). De acordo com Levén et al. (2012), existem duas rotas de degradação 

dos compostos fenólicos em condições anaeróbias de tratamento biológico (Figura 4), a rota que 

possui 4 – hidroxibenzoato como intermediário, levando à benzoil – CoA e a rota em que o ácido 

capróico é o intermediário, resultando em ácido acético ao final da via. A degradação anaeróbia 

de compostos fenólicos pode ocorrer em temperaturas mesofílicas (37°C) e termofílicas (55°C). 

Segundo Levén; Nyberg e Schnurer (2012), a maioria dos consórcios responsáveis pela 

degradação do fenol em condições anaeróbias são microrganismos mesofilicos.  
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Figura 4: Vias de degradação do fenol: via capróico e via 4-hidroxibenzoato. 

 
 
Fonte: Adaptado de Elshahed et al., 2001; Fang et al., 2006; Li et al., 2000. 

Na Figura 4: Enzimas envolvidas na degradação do fenol: 1. Fenol carboxilase/4-hidroxibenzoato 

descarboxilase, 2. 4-hidroxibenzoato-CoA ligase, 3. 4-hidroxibenzoato-CoA redutase. 

A fração de lipídeos é caracterizada por óleos, gorduras e ácidos graxos livres, e 

juntamente com as proteínas e carboidratos compõem os principais compostos orgânicos de águas 

residuárias das indústrias de alimentos (RAUNKJAER et al., 1994; HENZE, M. 1992). Os 

lipídeos encontram – se na forma de triacilgliceróis e uma pequena parte como ácidos graxos de 

cadeia longa (AGCL). A composição de triacilgliceróis e AGCL é bastante similar, constituindo, 

aproximadamente, 80% de ácido palmítico, esteárico, oleico e linoleico, sendo o ácido oleico o 

mais abundante (QUÉMÉNUER et al., 1994). Durante a digestão anaeróbia, os AGCL são 

metabolizados pelas bactérias acidogénicas, as quais excretam substâncias simples, como ácidos 

graxos voláteis de cadeia curta, álcoois, ácido láctico, compostos minerais, além de novas células 

(ABREU, 2007; BOHRZ, 2010). 

Os ácidos graxos voláteis (AGV) são os intermediários mais importantes do processo 

anaeróbio, já que sua conversão gera os principais precursores de metano.  Porém, seu acúmulo 

no reator devido a perturbações causadas pela temperatura, pH, taxa de carregamento orgânico, 

compostos tóxicos, entre outros, pode dar como resultados concentrações inibidoras para as 

arqueias metanogênicas. Estes ácidos podem penetrar nas membranas celulares da população 

metanogênica e desnaturar as proteínas celulares (DEUBLEIN AND STEINHAUSER, 2008). 

Uma vez assimilados, os AGV induzem uma diminuição do pH a nível intracelular e, 

consequentemente ocorre um decréscimo na velocidade metabólica (CCE, 2000), prejudicando a 

transferência de substratos e produtos (CIRNE et al., 2007). O ácido acético encontra – se presente 

Caproic acid 

Acetic acid 

Acetic acid 
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em maior quantidade do que outros AGV, os ácidos propiônico e butírico têm um efeito mais 

inibidor nas bactérias metanogênicas do que o ácido acético (WEILAND, 2010). Valores 

superiores a 1,5 da razão ácido propiônico / ácido acético podem ser indicadores de problemas no 

processo (CCE, 2000). 

 

Na DA, os sulfatos são reduzidos a sulfetos pela ação de bactérias sulfato – redutoras 

(CHEN et al., 2008). Existem dois estágios de inibição resultantes da redução dos sulfatos: i) a 

primeira está relacionada com a competição gerada pelas bactérias sulfato – redutoras, 

relativamente à utilização de substratos orgânicos e inorgânicos que também são utilizados por 

outras bactérias que participam na DA, ii) a segunda forma resulta da toxicidade do sulfeto sobre 

vários grupos de bactérias. Os sulfatos podem inibir a formação de metano, uma vez que as 

bactérias sulfato – redutoras são dominantes, têm poucas necessidades energéticas e não 

necessitam de uma relação simbiótica.  De um modo geral, concentrações em sulfatos inferiores 

a 300 – 600 mg. L-1 não provocam problemas, embora esta situação dependa das condições de pH 

e temperatura do meio (DEUBLEIN AND STEINHAUSER, 2008). 

O nitrogênio total compreende nitrogênio orgânico, amônia (NH3), amônio (NH4
+), nitrito 

(NO2
-) e nitrato (NO3

-). A fração orgânica consiste em uma mistura complexa de compostos, 

incluindo aminoácidos, peptídeos e proteínas. O nitrogênio amoniacal é resultante da digestão de 

águas residuárias ricas em compostos proteicos. Nessa degradação são formados principalmente 

amônia livre (NH3) e amônio ionizado (NH4), sendo a amônia livre o componente mais tóxico 

para arqueias metanogênicas pela sua capacidade de penetrar na membrana celular causando 

deficiência de potássio (GERARDI, 2006; KAYHANIAN, 1999). A presença de cada forma de 

nitrogênio amoniacal no meio é dependente de três parâmetros: da concentração de amônia total, 

pH e temperatura. Para Liu and Sung (2002), concentrações de amônia abaixo de 200 mg. L-1 são 

benéficas para o processo anaeróbio, enquanto Hejnfelt and Angelidaki (2009) ressaltaram que a 

inibição dos microrganismos metanogênicos ocorre na presença de amônia em níveis superiores 

a 7000 mg. L-1, situação que tende também a propiciar o acúmulo de AGVs, em digestores 

mesofílicos com tratamento de resíduo alimentar (ZHANG et al., 2010).  

Os metais pesados podem estar frequentemente presentes em concentrações significativas 

em águas residuárias industriais e esgotos. Os metais pesados incluem cromo, ferro, cobalto, 

cobre, zinco, chumbo, cádmio, mercúrio e níquel (ALTAS, 2009). No entanto, muitos metais são 

necessários para a ativação ou funcionamento de enzimas e coenzimas na digestão anaeróbia 

embora quantidades excessivas podem levar à inibição ou toxicidade do processo. De acordo com 

Li e Fang (2007), os metais pesados são inibidores para bactérias acetogênicas e acidogênicas 

(YU E FANG, 2001; ZAYED E WINTER, 2000) 
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2.3.3.  Digestão anaeróbia do efluente liquido da produção de café solúvel 

São poucos os estudos sobre processos voltados à recuperação energética do efluente 

liquido de café solúvel por meio de tratamentos de digestão anaeróbia. Os encontrados serão 

comentados a seguir. 

Fernandez e Forster (1993a) fizeram um estudo comparativo do funcionamento de dois 

filtros anaeróbios mesofílico e termofílico, operados a 37°C e 55°C tratando uma água residuária 

sintética baseada em café solúvel. Cada um dos reatores foi iniciado do mesmo jeito. Os filtros 

foram operados com vazão de alimentação de 1,6 L. d-1 e um tempo de retenção hidráulica de 1 

dia. A DQO inicial no reator foi de 2 000 mg. L-1, logo aumentou no dia 6 para 4 000 mg. L-1, 

esta carga orgânica foi mantida até o dia 110, quando foi aumentada novamente para 6 000 mg. 

L-1. Os resultados mostraram que o filtro mesofilico apresentou um melhor desempenho em 

termos de remoção de DQO (%), produção de gás (L. dia-1) e rendimento de metano (%) do que 

o filtro termofílico quando a carga foi aumentada de 4 000 para 6 000 mg DQO. L-1. As medições 

das concentrações de AGV no efluente do filtro mesofilico mostram que tanto o acético quanto o 

propiônico estavam presentes em baixas concentrações, enquanto o filtro termofílico exibiu um 

grau apreciável de inestabilidade, sugerindo que a água residuária sintética de café solúvel 

continha algum componente (ou combinação de componentes) que tinha um efeito inibitório 

sobre os processos anaeróbios na faixa de temperatura termofílica. A inibição do sistema foi 

atribuída a presença de material fenólico. 

Dinsdale et. al (1996b) realizaram um estudo sobre a digestão anaeróbia do efluente 

liquido real da produção de café solúvel em reatores UASB. O efluente de café obtido da fábrica 

Nestle (Hayes, Londres, Reino Unido) apresentou até quatro vezes valores mais altos de carga 

orgânica do que as águas residuárias do café usadas por Hajipakkos (1992), apresentando valores 

de DQO na faixa de 7400 a 18000 mg O2.L
-1 em comparação com 4000 mg O2.L

-1. Isso pode 

levar a níveis muito mais elevados de compostos inibidores presentes neste efluente especifico. 

A digestão anaeróbia da água residuária do café instantâneo foi conduzida por mais de 100 dias 

em reatores UASB mesofilico (35 °C) e termofilico (55 °C). Ambos reatores UASB mesofílico e 

termofílico alcançaram digestão estável com taxas de carregamento orgânico (TCO) de até 10 

000 mg DQO. L-1. d-1. (TDH=24h). Taxas de carregamento orgânico mais elevadas para o reator 

mesofilico resultaram em falhas do reator devido ao aumento das concentrações de ácidos graxos 

voláteis totais (AGVT). O UASB termofílico alcançou operação estável em uma TCO de 11 400 

mg DQO. L-1. d-1 (TDH=21h), mas uma TCO de 13 300 mg DQO. L-1. d-1 (TDH=18h) resultou 

em aumento nos AGV de 80 para 600 mg. L-1. O rendimento de metano foi de 2,9x10-4 L. mg 

DQO-1 para o reator mesofílico e 2,7x10-4 L. mg DQO-1 para o reator termofílico, ambos abaixo 

do valor teórico de 3,5x10-4 L. mg DQO-1. Os pesquisadores concluíram que tanto a digestão 
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mesofilica quanto a termofílica podem ser usadas com sucesso no tratamento de efluentes de 

produção de café instantâneo em reatores UASB. 

Novita (2016) realizou um estudo para determinar o potencial de biodegradabilidade da 

água residuária sintética de café solúvel. Os inóculos usados foram: lodo granular da indústria de 

cerveja advindo de um reator anaeróbio UASB e lodo floculento de uma planta de recuperação 

de água advindo de um reator CSTR. O teste de biodegradabilidade (BMP) foi realizado em 3 

etapas, a quantidade de inóculos para o primeiro lote foi de cerca de 40% volume (20:20) 

composto por lodo granular e floculento com concentrações de águas residuárias de café sintético 

de 10 000 mg. L-1, 20 000 mg. L-1 e 30 000 mg. L-1 sem ajuste de pH. O segundo lote composto 

somente por lodo granular em torno de 30 % volume com concentrações de café sintético de 10 

000 mg. L-1, 15 000 mg. L-1, 20 000 mg. L-1 e 30 000 mg. L-1com ajuste de pH (6,5 a 7,0) e 

finalmente para o terceiro lote usou-se lodo floculento (30%) em ácido nicotínico (1000 mg. L-1, 

5000 mg. L-1, 10 000 mg. L-1) e fenol (1000 mg. L-1, 5000 mg. L-1, 10 000 mg. L-1) com ajuste de 

pH (6,5 a 7,0). Os resultados mostraram que o primeiro lote foi moderadamente degradável a 10 

000 mg. L-1 com tendência a diminuir a produção metanogênica com o aumento da concentração 

de DQO. Mesmo sem ajuste de pH, os microrganismos puderam – se adaptar em condições ácidas, 

exceto em alto valor de DQO de 30 000 mg. L-1. O teste de biodegradabilidade no segundo lote 

com lodo granular não foi capaz de degradar altas concentrações de águas residuárias sintéticas 

(30 000 mg. L-1). As porcentagens de CH4 atingiram o ponto máximo no segundo dia e tenderam 

– se a estabilizar por até 40 dias. O processo anaeróbio para o terceiro lote funcionou de maneira 

ótima na concentração de fenol de 1000 mg. L-1. A estabilidade do processo foi alcançada após 

28 dias quando o 61% do fenol estava degradado. No entanto, a decomposição anaeróbia por lodo 

granular não foi alcançada em altas concentrações de fenol (5000 mg. L-1, 10 000 mg. L-1), porque 

os componentes aromáticos do fenol são difíceis de degradar apenas com lodo granular. Por tanto 

a produção de biogás na digestão anaeróbia foi proporcional à taxa de utilização de substrato, 

além disso a combinação de lodo floculento e lodo granular com ampla diversidade de 

microrganismos foi o melhor para converter matéria orgânica em biogás. 

De todo o exposto, observa – se, portanto, a necessidade de estudar mais profundamente 

os compostos fenólicos do efluente do café solúvel e seu papel na inibição do consórcio. Com 

isso será possível identificar qual etapa do processo é mais afetada, acidogênica, acetogênica ou 

metanogênica, tornando possível a otimização do processo anaeróbio para a geração de ácidos ou 

metano. 
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3. HIPÓTESES 

3.1. HIPOTESE PRINCIPAL 

O processo biológico de digestão anaeróbia é adequado para a conversão da matéria 

orgânica presente na ARCS. 

 

3.2. HIPOTESES SECUNDÁRIAS 

 O processo de digestão anaeróbia pode ser utilizado para recuperar energia a partir do 

efluente da produção de café solúvel.  

 O processo de degradação anaeróbia, em condições de inibição da metanogêneses, pode 

produzir intermediários de interesse e elevado valor agregado.  

 

4. OBJETIVOS 

4.1. OBJETIVO PRINCIPAL 

Avaliar a produção de biogás (metano) e a redução de matéria orgânica por meio do 

processo de digestão anaeróbia das águas residuárias da produção de café solúvel, utilizando 

frascos reatores operados em bateladas sequenciais.  

 

4.2. OBTETIVOS ESPECÍFICOS 

 Avaliar o efeito do aumento da carga orgânica volumétrica no desempenho dos frascos 

reatores operados em bateladas sequenciais, para a produção de metano e tratamento da 

ARCS.   

 Estimar os parâmetros cinéticos de degradação anaeróbia da ARCS. 

 Determinar metabólitos importantes do processo de digestão anaeróbia na ARCS. 

 

5. MATERIAL E MÉTODOS 

5.1. Desenho experimental 

O trabalho experimental do estudo foi realizado conforme a Figura 5. O aparato 

experimental foi instalado e monitorado nas dependências no Laboratório de Biotecnologia 

Ambiental do Departamento de Engenharia de Alimentos da Faculdade de Zootecnia e 

Engenharia de Alimentos da Universidade de São Paulo (LBA/ZEA/FZEA/USP). A primeira 

etapa do estudo consistiu inicialmente na caracterização das águas residuárias obtidas da produção 

de café solúvel, e do lodo anaeróbio granular. Na segunda etapa, foram montados dois ensaios em 

paralelo em triplicata. Em tais ensaios, os frascos reatores foram operados em bateladas 

sequenciais expostos a concentrações iniciais crescentes de matéria orgânica, perfazendo um total 

de dez ciclos, os quatro primeiros ciclos foram denominados ciclos de pré-exposição, pois nesta 

etapa teve como objetivo a adaptação do consórcio microbiano à ARCS, ademais se observou 
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uma superprodução de metano (Figura 6). Por esta razão, os seis ciclos restantes foram destinados 

à estimativa dos parámetros cinéticos de degradação anaeróbia. Foram montados dois ensaios em 

paralelo, ensaio 1 (E1) e ensaio 2 (E2), alimentados com concentrações crescentes de matéria 

orgânica. E1 foi montado com intuito de estudo do processo em condições não inibitórias, 

enquanto E2 foi montado com objetivo de acompanhar o processo em condições de inibição. A 

alimentação foi planejada assim para que se preservasse E1 de um possível efeito inibitório 

testado em E2. Durante os seis ciclos, foram coletadas amostras liquidas e gasosas com a 

finalidade de avaliar o processo de digestão anaeróbia e determinar os parâmetros cinéticos do 

processo de acordo com a metodologia desenvolvida por Simões (2020). Os modelos matemáticos 

de Gompertz modificado e cinética de primeira ordem foram ajustados aos dados experimentais 

e descreveram adequadamente a cinética de produção metanogênica e consumo de substrato 

respectivamente, apresentando geralmente, um R2 superior a 99%. Os parâmetros medidos ao 

longo dos ciclos experimentais foram: matéria orgânica (mg DQO L-1), fenóis (mg GAE L-1) e 

produção de metano. 
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Figura 5: Resumo do desenho experimental.

 
Fonte: a autora
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Figura 6: Etapas do trabalho experimental. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
 
 
 
 

 

 

Fonte: a autora 

 
 

5.2. Efluente e inóculo 

O efluente liquido da produção de café solúvel foi gentilmente cedido pela empresa 

Cocam Cia – Catanduva, SP. Para a condução dos experimentos foi utilizado lodo anaeróbio 

advindo de um reator do tipo UASB (Upflow Anaerobic Sludge Blanket) utilizado para o 

tratamento de efluente de matadouro de aves (Avícola Dacar – Tiete, SP). 

 
5.3. Caracterização do inóculo 

O inóculo foi caracterizado por meio de análise de Sólidos Totais (ST), Sólidos Totais 

Voláteis (STV), Sólidos Totais Fixos (STF), Sólidos Suspensos Voláteis (SSV), de acordo com a 

metodologia apresentada no Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater 

(APHA, 2012) e Atividade Metanogênica Especifica (AME) conforme metodologia apresentada 

por Angelidaki et al. (2009). 
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5.4. Caracterização da ARCS 

Após a coleta da água residuária de café solúvel, preservou-se o efluente no freezer a fim 

de minimizar a atividade microbiana, manter as características físico-químicas do efluente e 

reduzir o risco de degradação da matéria orgânica durante o armazenamento/transporte. O tempo 

entre a coleta e o preparo das amostras para as análises físico-químicas não foi superior a 12 h. 

As amostras foram descongeladas a temperatura de 4°C e logo filtradas, com o objetivo de separar 

os sólidos grosseiros, que estiveram presente no efluente. ARCS foi caracterizada com os 

seguintes parâmetros: Sólidos Totais (ST) - mg. L-1, Sólidos Totais Voláteis (STV) - mg. L-1, 

Sólidos Suspensos Totais (SST) – mg. L-1, Sólidos Suspensos Voláteis (SSV) – mg. L-1, pH, cor 

aparente, condutividade elétrica (µS.cm-1), fósforo total - mg L-1, nitrogênio total kjeldahl – mg. 

L-1 e matéria orgânica expressa em DQO – mg. L-1, de acordo com a metodologia estabelecida 

pela Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater (APHA, 2012), 

concentração de ácidos voláteis de cadeia curta – mg. L-1 (ADORNO; HIRASAWA; 

VARESCHE, 2014), compostos fenólicos totais, expressos em equivalentes de ácido gálico – 

EAG (BRAVO et al., 2013) e açúcares totais (DUBOIS et al., 1956; BLUNDI & GADELHA, 

2001).  

As análises para determinação de macro e micronutrientes foram realizadas no 

Laboratório de Saneamento do Departamento de Engenharia Hidráulica e Saneamento da Escola 

de Engenharia de São Carlos (SHS/EESC/USP) de acordo com o procedimento estabelecido pela 

23A Edição do Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater (APHA, 2012). 

 

5.5. Estudo da Digestão anaeróbia 

5.5.1.  Ensaios voltados à pré-exposição do inóculo à ARCS 

Para o início dos ensaios de digestão anaeróbia, o lodo granular utilizado neste estudo foi 

lavado com solução de micro e macro nutrientes, ambas soluções foram preparadas segundo 

Angelidaki et al. (2009). Após preparação do lodo, os sólidos voláteis totais foram acertados em 

torno de 8 g STV.L-1 de acordo com a metodologia proposta por Simões (2020), para logo ser 

inoculado nos frascos reatores de 1000 mL operados em bateladas sequenciais incubados a 

temperatura de 37 °C. Do volume total do frasco, 600 mL foram utilizados como volume útil para 

reação. Ao final de cada ciclo de pré-exposição, o inóculo foi lavado com solução de macro e 

micronutrientes pois era utilizado como inóculo do ciclo seguinte. Todos os ciclos de estudo da 

digestão anaeróbia foram montados em triplicata para cada um dos ensaios, de modo que os dois 

experimentos foram conduzidos ao mesmo tempo. Cada ciclo de estudo teve uma duração de 15 

dias aproximadamente. A Tabela 2 apresenta os ciclos de pré-exposição conduzidos durante a 

fase desse estudo. Para alimentação dos frascos reatores se usaram duas estratégias de 

concentração de matéria orgânica diferente, a alimentação para E1 foi iniciada com 600 mg L-1 
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enquanto para E2 foi de 1000 mg L-1, a alimentação foi assim feita para avaliar os resultados 

obtidos numa primeira exposição do inóculo à ARCS. Posteriormente, as concentrações de 

matéria orgânica foram acrescentadas de acordo com os resultados obtidos.  

Tabela 2: Configuração dos ciclos para pré-exposição. 

 

Ciclos 

Ensaio 1 (E1) Ensaio 2 (E2) 

Reatores 1-3 

Efluente 

administrado 

Reatores 4-6 

Efluente 

administrado 

 (%v/v) (%v/v) 

PE-C1 6,00 10,00 

PE-C2 15,00 15,00 

PE-C3 15,00 15,00 

PE-C4 15,00 25,00 

 
Fonte: a autora 

Os parâmetros analisados durante os ensaios de biodegradabilidade anaeróbia para os 

ciclos de pré-exposição foram: a demanda química de oxigênio (DQO), compostos fenólicos 

totais e análises de biogás por cromatografia gasosa.  

5.5.2.  Ensaios voltados à estimativa de parâmetros cinéticos da degradação 

anaeróbia da ARCS 

Os parâmetros cinéticos da digestão anaeróbia das águas residuárias de café solúvel foram 

estimados por meio de ensaios voltados à determinação da produção de biogás, de acordo com as 

recomendações descritas por Angelidaki et al. (2009). Os ensaios foram realizados em triplicata 

e montados em frascos de 1000 mL com um volume útil de 600 mL operados em bateladas 

sequenciais e incubadas a temperatura de 37°C. A concentração de lodo nos frascos reatores foi 

de 8 g.L-1, advindos dos ciclos anteriores de pré-exposição e a suplementação de nutrientes se deu 

através da diluição do efluente da produção de café solúvel em meio basal constituindo de acordo 

com Angelidaki et al. (2009). Os experimentos foram conduzidos em ciclos de digestão com 

matéria orgânica crescente, variando na faixa de concentração inicial de 2500 mg L-1 a 4500 mg 

L-1 para E1, e de 2500 mg L-1 a 9500 mg L-1 para E2, perfazendo 6 ciclos experimentais mostrados 

na Tabela 3. Ao final de cada ciclo, o inóculo foi novamente lavado com solução de macro e 

micronutrientes para a retirada de material recalcitrante. Os ciclos foram encerrados após 15 dias, 

quando a produção de biogás se manteve constante por três dias consecutivos. Assim, os reatores 

foram monitorados em relação a produção de biogás e degradação de matéria orgânica e no final 

do ciclo, foram realizadas amostragens para a determinação de matéria orgânica e produção de 

metabólitos de interesse (ácidos voláteis). De posse dos perfis de concentração de substratos e 
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produto, os parâmetros cinéticos de degradação de matéria orgânica expressam em DQO, fenóis 

totais e produção de metano foram estimados.  

Tabela 3: Configuração dos ciclos de digestão anaeróbia para os ensaios 1 e 2. 

 

 

Ciclos 

Ensaio 1 (E1) Ensaio 2 (E2) 

Reatores 1-3 

Efluente 

administrado 

Reatores 4-6 

Efluente 

administrado 

 (% v/v) (% v/v) 

1 25,00 25,00 

2 25,00 45,00 

3 45,00 45,00 

4 45,00 55,00 

5 25,00 75,00 

6 25,00 95,00 

Fonte: a autora 

 
5.5.3.  Análise microscopia  

Para avaliação microscópica de alíquota do inóculo anaeróbio granular dos frascos 

reatores foi utilizado microscópio óptico de contraste de fase Olympus BX60 e câmera habilitada 

com captura de imagens Evolution QE e software Image-Pro Plus 4,5. As alíquotas do lodo 

anaeróbio foram sobrepostas em ágar na concentração 2% em lâminas, a fim de que imagens 

nítidas pudessem ser obtidas.  

5.5.4.  Estimativa de parâmetros cinéticos  

Os valores da produção metanogênica (BPM) acumulados ao longo do tempo de duração 

dos ensaios foram ajustados segundo o modelo de Gompertz modificado por Zwietering et al. 

(1990), apresentado na Equação 1. A partir de tal ajuste, foi possível estimar a máxima produção 

metanogênica esperada (PCH4) em mL e a velocidade máxima de produção metanogênica (k) em 

mL. dia-1, assim como o período de tempo até o início da produção de metano (λ) em dias. Sendo 

е o número de Euler. O método de Levemberg – Marquardt (Microsoft Origin 9.0) foi utilizado 

para tal ajuste.  

𝑃𝐶𝐻4
(𝑡) = 𝑃𝐶𝐻4

𝑥 {−𝑒𝑥𝑝 [
𝑘 𝑥 𝑒

𝑃𝐶𝐻4

𝑥 (𝜆 − 𝑡) + 1]}                                (1) 

Para a degradação do substrato foi utilizado o modelo de cinética de primeira ordem com 

concentração residual para o cálculo da constante de primeira ordem (k1) em dia-1 de acordo com 

a metodologia adaptada de Pinho et al. (2004) apresentada na Equação 2. Os ajustes foram 

realizados utilizando o método de Levemberg – Marquardt (Microsoft Origin 9.0). 
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                                    𝑆 = 𝑆𝑅 + (𝑆0 − 𝑆𝑅)𝑒(−𝑘1𝑡)                                                         (2) 

 
Em que S é a demanda química de oxigênio no tempo (t) em mg DQO L-1; SR é a DQO 

residual medida no final da batelada (em mg DQO L-1); S0 é a DQO inicial (em mg DQO L-1); k1 

é a constante cinética de primeira ordem (em d-1).  

 

5.5.5. Remoção biológica de DQO 

Para calcular a remoção biológica de DQO usou-se a diferença entre a DQO de entrada 

(afluente) e a DQO saída (efluente), tendo então a porcentagem de remoção de DQO indicada 

pela Equação 3 (CHERNICHARO, 2007). 

 

% 𝐷𝑄𝑂𝑟𝑒𝑚𝑜𝑣 =
𝐷𝑄𝑂𝑎𝑓𝑙𝑢 − 𝐷𝑄𝑂𝑒𝑓𝑙𝑢

𝐷𝑄𝑂𝑎𝑓𝑙𝑢
𝑥100                                           (3) 

Sendo: 

%DQOremov = Porcentagem de DQO removida 

DQOaflu = Concentração de DQO afluente 

DQOeflu = Concentração de DQO efluente 

 

5.5.6. Demanda química de oxigênio recuperada como metano 

O índice de metano recuperado em DQO (ICH4) ou índice de conversão do substrato a 

metano foi calculado entre a produção máxima de metano acumulado medido ao final de cada 

ciclo, em equivalente DQO (PCH4 eqCOD) e o decaimento total de matéria orgânica (ΔDQO), 

também em termos de DQO, conforme descrito na Equação 4. 

𝐼𝐶𝐻4 =
𝑃𝐶𝐻4 𝑒𝑞𝐷𝑄𝑂

∆𝐷𝑄𝑂
                                                                                    (4) 

Os valores de ICH4 próximos à unidade (ICH4=1) indicam que a conversão do substrato 

em metano foi próxima do valor teórico. Valores inferiores para este parâmetro indicam que parte 

da energia obtida com a degradação de substrato foi aplicada no crescimento celular, adaptação 

do inoculo e síntese enzimática.  
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5.6. Análises físico – químicas 

Os parâmetros que foram analisados durante os ensaios de biodegradabilidade das águas 

residuárias da produção de café solúvel são descritos na Tabela 4. 

 

Tabela 4: Parâmetros físico – químicos, frequência e metodologias utilizadas para monitorar a 

qualidade das águas residuárias de café durante a degradação anaeróbia. 

 

Parâmetros físico – químicos Frequência Referências 

Demanda química de oxigênio 

(DQO) –mg L-1 

4 vezes por semana APHA (2012) 

Compostos fenólicos totais – 

EAG  

4 vezes por semana BRAVO et al., 2013 

Análise de biogás por 

cromatografia gasosa 

Diariamente APHA (2012) 

pH (Potenciómetro)  4 vezes por mês APHA (2012) 

Ácidos graxos voláteis 4 vezes por mês ADORNO; HIRASAWA; 

VARESCHE, 2014 

Carboidratos 4 vezes por mês DUBOIS et al., 1956; BLUNDI 

& GADELHA, 2001 

Sólidos Totais Voláteis (STV) 2 vezes por mês APHA (2012) 

 
Fonte: a autora. 

 
6. RESULTADOS E DISCUSSÕES 

6.1. Caracterização da água residuária de café solúvel 

O efluente oriundo da empresa Cocam Cia (Catanduva – SP) foi caracterizado conforme 

as analises citadas no item 5.4 e os resultados estão expressos na Tabela 5, junto com os resultados 

de outros estudos de caracterização da água residuária de café solúvel descritos na literatura.  
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Tabela 5: Características físico – químicas da água residuária de café solúvel. 

Parâmetro 

Físico – químico 

Presente 

estudo 

Autores 

Alexiou et 

al. (1994) 

Saxena 

(2016) 

Manh 

(2017) 

pH 7,33 4,5 6,5 4,9 – 5,3 

CE (µS.cm-1) 527 – 535  - - - 

DQO (mgO2. L
-1) 10503 10000 7 785 2820 – 5638 

Fenóis totais (mg. L-1) 1022,589 - - - 

Carboidratos (mg. L-1) 1438,717 - - - 

Alcalinidade Total (mg CaCO3.L-1) 2349,814 - 8060 - 

Alcalinidade HCO3 (mg HCO3.L-1) 616,518 - - - 

Acidez Volátil (mgCH3COOH.L-1) 2712,528 - - - 

Nitrogênio total kjeldahl (mg L-1) 307,766 58 - 45 – 127   

Nitrogênio, amônia (mg L-1) 49,321 3 28 13,6 – 25,7 

Fósforo total (mg L-1) 24,665 28 - - 

Fósforo solúvel (mg L-1) 3,285 - 3,9 - 

Sólidos totais (mg L-1) 10042,333 - 19956 - 

Sólidos totais fixos (mg L-1) 4304,333 - - - 

Sólidos totais voláteis (mg L-1) 5738,000 - - - 

Sólidos suspensos totais (mg L-1) 268,00 150 18756 420 – 618 

Sólidos suspensos fixos (mg L-1) 21,33 7,5 - - 

Sólidos suspensos voláteis (mg L-1) 246,67 142,5 - - 

Cálcio (mg L-1) 354 - - - 

Cobalto (mg L-1) < 0,007 - - - 

Cobre (mg L-1) < 0,003 - - - 

Ferro dissolvido (mg L-1) 3,543 - - - 

Magnésio (mg L-1) 87,70 - - - 

Manganês (mg L-1) 0,526 - - - 

Molibdênio (mg L-1) < 0,001 - - - 

Níquel (mg L-1) < 0,008 - - - 

Potássio (mg L-1) 710 - 42 - 

Selênio (mg L-1) < 0,001 - - - 

Zinco (mg L-1) 0,489 - - - 

 
Fonte: a autora. 
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Os resultados encontrados neste estudo para ARCS demonstram um pH próximo da 

neutralidade de 7,33; longe de ser um inibidor da digestão anaeróbia (TERRY et al., 2005). De 

acordo com Saxena (2016), para otimizar o processo anaeróbio das águas residuárias de café 

solúvel, os valores de pH devem ser corrigidos para a faixa entre 6,5 e 7,5; uma vez que os valores 

geralmente presentes são por volta de pH 4, que é altamente ácido. Lee et al. (2017) referenciaram 

que uma faixa de pH de 7 – 8 favorece a produção de metano na digestão anaeróbia.  

A alcalinidade total obtida foi de 2349,81 mgCaCO3.L
-1, este valor fica próximo do 

intervalo de 2500 e 5000 mg CaCO3.L
-1 proposto por Grady e Lim (1980) para a maioria das 

águas residuárias, descrevendo que é suficiente para obter um adequado poder tampão no sistema 

anaeróbio, isto é, sua condição de resistir a mudanças do pH devido a sua capacidade de 

neutralizar os ácidos. Águas residuárias com baixa alcalinidade correm risco de sofrer queda 

repentina no pH do reator, devido a processos como nitrificação ou acidificação. 

A condutividade elétrica da água residuária de café solúvel obtida neste estudo variou 

entre 527 – 535 µS.cm-1, este valor é aproximadamente 9 vezes inferior aos valores referenciados 

por Taner et al. (2019) e Wisniewski et al. (2018) que foram de 3800 e 4900 µS.cm-1, 

respectivamente para efluentes obtidos da produção de café solúvel. De acordo com Lo Monaco 

et al. (2004) a condutividade elétrica em uma solução é proporcional à concentração iônica 

presente no meio, já que indica a capacidade de um meio ionizado em conduzir corrente elétrica.  

A DQO obtida foi de 10503 mg L-1, valor próximo aos relatados por Alexiou et al. (1994) 

e Saxena (2016) (ver Tabela 5) que usaram águas residuárias de café solúvel para tratamentos 

biológicos em reatores UASB. Além do mais, o valor encontra-se na faixa relatada por Dinsdale 

et. al (1996b) com um valor de 7400 a 14000 mg L-1, e Fernandez e Forster (1993), com 

concentrações de 4000 mg L-1 a 60000 mg L-1. Os valores dependem principalmente da 

composição dos efluentes industriais e das particularidades de cada indústria para os processos de 

extração e secagem, assim como as técnicas utilizadas para efetuar a remoção dos sólidos.  

 
A água residuária de café solúvel apresentou alta concentração de compostos fenólicos 

que foi de 1022,59 mg L-1, este valor encontra -se na faixa de fenóis observada por Cruz – 

Salomón (2017b) de 10 – 2904,7 mg L-1 para águas residuárias obtidas do processamento úmido 

de café. Enquanto, Arriel et al. (2016) e Prado et al. (2010) relataram concentrações de 233,56 

mg L-1 e 45 – 278 mg L-1 respectivamente para fenóis totais nesse mesmo efluente, tendo sido o 

principal composto fenólico encontrado o ácido cafeeico, seguido pela catequina e galocatequina. 

Veeresh et al. (2005) citaram que o conteúdo de compostos fenólicos em águas residuárias 

agroindustriais pode variar de 10 000 a 17 000 mg L-1, sendo normalmente mais alto que o limite 

padrão de 0,5 mg L-1, estabelecido no Brasil para o seu lançamento no meio aquático (CONAMA, 

2011). Segundo Fia et al. (2007 e 2013) o fenol pode ser degradado por via anaeróbia, entretanto, 
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é tóxico aos microrganismos, principalmente aos não aclimatados, mesmo em concentrações 

baixas, como as de 10 mg L-1. 

O valor obtido para carboidratos dissolvidos na ARCS caracterizada nesta pesquisa foi 

de 1438,72 mg L-1, valor 68% superior ao reportado por Novita (2016) que foi de 459 mg L-1 para 

uma água residuária sintética de café instantâneo com uma DQO de 10000 mg L-1 similar ao valor 

obtido neste trabalho. De acordo com Oosterveld et al. (2003), os principais carboidratos 

derivados do café torrado encontrados no café instantâneo são: manose (51%), galactose (21%), 

glicose (16%), ácido urônico (4%) e ramnose (1%). Esses carboidratos estão presentes apenas 

como polissacarídeos solubilizados, porque os carboidratos de baixo peso do grão de café 

(oligossacarídeos) são degradados em altas temperaturas de torra, deixando polissacarídeos de 

cadeia longa no café torrado.  

Com relação aos nutrientes, foi observado valores de nitrogênio total Kjedahl (NTK) de 

307,77 mg L-1 e nitrogênio amoniacal de 49,32 mg L-1, valores superiores aos valores reportados 

por Manh (2017) para águas residuárias de café solúvel que foram de 45 – 127 mg L-1 e 13,6 – 

25,7 mg L-1 para nitrogênio total e amoniacal respectivamente. Estudos têm relatado que para a 

metanogênese ocorrer é necessária a metade da concentração máxima inibitória, no qual o 

nitrogênio amoniacal varia de 4000 a 12 800 mg NH4-N L-1 (GALLERT e WINTER 1997; SUNG 

e LIU, 2003). Por tanto, o efluente caracterizado neste estudo, não apresentou concentrações 

inibitórias de nitrogênio total e amoniacal.  

Para resultados de fósforo solúvel e fósforo total foram obtidos valores de 3,28 mg L-1 e 

24,66 mg L-1 respectivamente. O valor de fósforo total encontrou-se na faixa referenciada por 

Cruz – Salomon et al. (2017b) em pesquisas com água residuária de café de 4,4 – 70 mg L-1. 

Segundo Schutgens (2010), o fósforo é considerado um elemento importante que contribui para 

o crescimento dos microrganismos, pois é frequentemente denotado como nutriente ou 

bioestimulante.  

A água residuária de café solúvel apresentou elevados valores de ST, STF e STV, que 

condiz com a presença de elevadas quantidades de matéria orgânica presente no efluente como 

taninos, cafeína, polifenóis, entre outros (QIAO et al., 2013). Dos resultados apresentados na 

Tabela 4, nota – se elevados valores de STV e uma relação STV:ST de 57%, que sugere uma boa 

tendência à produção de biogás. 

Referente aos macros e micronutrientes presentes na água residuária de café solúvel, a 

literatura demonstra que para todos os processos biológicos existe um requerimento de nutrientes 

e elementos traços (metais e vitaminas), tais como: nitrogênio, fósforo, enxofre, potássio, 

magnésio, sódio, cálcio e ferro. O cálcio está relacionado com o crescimento celular (ALSHIYAB 

et al., 2008) e consequentemente, tem influenciado na produção de CH4 (LO et al., 2012b). O íon 
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magnésio constitui paredes e membranas celulares e é utilizado como ativador e cofator de muitas 

enzimas (SINHA; PANDEY, 2011; ALSHIYAB et al., 2008). Desse modo, uma concentração 

mínima de Mg é necessária em processos anaeróbios para produção de CH4. 

Além disso, alguns metais como: cromo, cobalto, cobre, manganês, molibdênio, níquel, 

selênio e zinco, conhecidos como elementos traços, são considerados como micronutrientes, 

sendo a maioria utilizados como parte da ativação das enzimas. No entanto, altas concentrações 

de elementos traços podem tornar-se tóxicas para o meio (ANGELIDAKI; SANDER, 2004; 

DEMIREL; SCHERER, 2011; FERMOSO et al., 2009). 

O valor para o Ca foi de 354 mg L-1 e esteve dentro da faixa considerada adequada para 

o processo anaeróbio de 100<Ca<1035 mg L-1 (CHEN et al., 2008; LO et al., 2012b). Os valores 

para concentrações de cobre consideradas ideais estão na faixa de 0,03<Cu<2,4 mg L-1, sendo 

consideradas inibitórias 12,5<Cu<350 mg L-1 (LIN; SHEI, 2008; MA et al., 2009). O valor obtido 

neste estudo está abaixo da faixa considerada ótima. 

De acordo com Worm et al. (2009), o valor ideal para concentração de Fe é inferior a 0,3 

mg L-1. O efluente analisado apresentou um valor expressivamente acima da faixa ideal de 3,543 

mg L-1. Valores de Mg ideias estão em concentrações inferiores a 720 mg L-1 (LO et al., 2012b). 

O valor obtido foi de 87,70 mg L-1 ficando abaixo do valor estabelecido, sendo assim, considerado 

ideal. Valores ideias para Mo são inferiores a 0,05 mg L-1 (LO et al., 2012b) e para Se são 

inferiores a 0,04 mg L-1 (WORM et al., 2009). Os valores para o efluente caracterizado nesta 

pesquisa ficaram abaixo do limite de detecção de 0,001 mg L-1. 

Valores ideais para Ni estão entre 0,03 mg L-1 e 27 mg L-1 e faixas inibitórias entre 35 mg 

L-1 e 1600 mg L-1 (ALTAS, 2009; FERMOSO et al., 2009; MA et al., 2009). O valor obtido nesta 

pesquisa foi muito mais baixo do que o valor considerado ótimo. Para o K, valores ideias estão 

relatados em concentrações inferiores a 400 mg L-1 e valores inibitórios estão estabelecidos entre 

400 mg L-1 e 28 934 mg L-1 (CHEN et al., 2008; LO et al., 2012b). O valor observado na 

caracterização do efluente (710 mg L-1) é considerado, portanto, inibitório.  

Os valores ideais para Zn ficam na faixa ideal entre 0,03 mg L-1 e 2 mg L-1 e são 

considerados inibitórios na faixa entre 7,5 mg L-1 e 1500 mg L-1 (CHEN et al., 2008; LO et al., 

2012a; LO et al., 2012b; WORM et al., 2009). O valor do presente estudo ficou na faixa ideal 

com 0,489 mg L-1. 

Em resumo, verificou-se que os micronutrientes: cálcio, magnésio e zinco estão dentro 

dos limites considerados ótimos para o processo anaeróbio. Enquanto deficiências de cobre, 

molibdênio, selênio e níquel foram observadas na ARCS, assim como concentrações inibitórias 

de ferro e potássio.  
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A concentração total de AGV na água residuária de café solúvel foi considerada como a 

soma das concentrações de ácidos acético, propiônico, butírico, valérico e capróico com um valor 

total de 4028,345 mg L-1. O ácido acético foi encontrado em maior proporção (53%), seguido pelo 

ácido propiônico (21%), ácido butírico (13%), ácido valérico (8%) e ácido capróico (5%) com 

concentrações de 2144,91 mg L-1, 832,55 mg L-1, 524,37 mg L-1, 332,43 mg L-1 e 194,08 mg L-1 

respectivamente. De acordo com o Centro para a Conservação de Energia (2000), valores 

superiores a 1,5 da razão ácido propiônico / ácido acético no substrato podem ser indicadores de 

problemas no processo de digestão anaeróbia, sendo a razão obtida neste estudo de 0,39.  

As quantidades obtidas nesta pesquisa foram superiores aos referenciadas por Dinsdale 

et al. (1997), que realizaram um estudo sobre a digestão anaeróbia mesofílica e termofílica da 

água residuária de café instantâneo em reatores UASB, reportando valores médios na alimentação 

dos reatores de 329 mg L-1, compostos por 301 mg L-1 ácido acético, 18 mg L-1 propiônico, 3 mg 

L-1 butírico, 8 mg L-1 valérico. 

De acordo com Alexiou et al. (1994) e Kim et al. (2012) o ácido acético é facilmente 

convertido em metano e outros produtos finais na fase metanogênica. Enquanto, o ácido 

propiônico não é substrato direto dos microrganismos metanogênicos. Os microrganismos 

sintróficos acetogênicos convertem compostos orgânicos intermediários como ácido propiônico 

e butírico, em acético, hidrogênio e dióxido de carbono, para logo ser convertido em gás metano 

(AQUINO & CHERNICHARO, 2005).  

Os ácidos graxos voláteis de cadeia curta não são tóxicos, eles são produzidos e usados 

como fontes de carbono em reatores anaeróbios. Porém, um aumento do conteúdo de AGV pode 

ser causado pelo aumento da atividade das bactérias acidogênicas juntamente com a inibição das 

metanogênicas. Como resultado, altos níveis de AGV se acumulam, levando à inibição da 

metanogênese e estresse microbiano por rápida acidificação e quedas agudas de pH (WANG et 

al., 1999; XU et al., 2014) causando a deterioração do processo em reatores anaeróbios. Outro 

fator importante é a pressão parcial de hidrogênio denotada, muitas vezes por elevadas 

concentrações de ácidos propiônico e butírico. Nesse sentido, Yeole et al. (1996) verificaram que 

o rendimento de metano diminuiu quando o pH era de 7 e a concentração de ácido propiônico era 

de 5000 mg L-1. Demirel e Yeniguin (2002) concluíram que o ácido propiônico inibe o 

crescimento de bactérias metanogênicas quando a concentração estava acima de 951 mg L-1 em 

um reator de filtro de fluxo ascendente (UFAF). De acordo com Yuan e Zhu (2016), a 

concentração de tolerância do ácido acético para lodos fica abaixo de 6 000 mg L-1, enquanto a 

concentração de tolerância do ácido propiônico é inferior a 4 000 mg L-1. 

A Figura 7 apresenta as concentrações dos compostos orgânicos expressados em 

porcentagem de DQO presentes na água residuária de café solúvel caracterizada nesta pesquisa. 
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Figura 7: % DQO dos compostos orgânicos presentes na água residuária de café solúvel.

Fonte: a autora.

6.2. Caracterização do inóculo

Na Tabela 6 estão descritos os valores médios e o desvio padrão dos parâmetros físico-

químicos do lodo anaeróbio granular obtido na Avícola Dacar. A escolha desse inóculo foi 

justificada principalmente por sua utilização em diversas pesquisas no Laboratório de 

Biotecnologia Ambiental na Faculdade de Engenharia de Alimentos da Universidade de São 

Paulo (FZEA-USP), devido à grande diversidade microbiana apresentada (DELFORNO et al.,

2017).

Tabela 6: Caracterização do lodo advindo da Avícola Dacar.

Parâmetros físico-químicos Valores

pH 7,83 ± 0,09

DQO da fase líquida (mg L-1) 174 ± 2,81

Sólidos Totais - ST (g L-1) 64,63 ± 0,76

Sólidos Voláteis (g L-1) 56,66 ± 0,95

Sólidos Fixos (g L-1) 7,97 ± 0,33

AME (gDQO-CH4.gSTV-1.dia-1) 0.2478 ± 0.0417

 
Fonte: a autora.

O pH apresentou valor próximo a neutralidade de 7,83 ± 0,09, o qual fica na faixa 

encontrada para outras medições de lodo anaeróbio que são entre 6 a 9, sendo propício para as 

atividades biológicas e consequentemente favorecendo o processo de digestão anaeróbia 

13%

22%

12%
9%

6%
4%

34%

Fenóis totais
Ac. Acético
Ac. Propiônico
Ac. Butírico
Ác. Valérico
Ác. Caproico
Outros
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(METCALF; EDDY, 2003), mostrando, dessa forma, que os reatores estudados apresentaram 

uma faixa de pH ótimo para que o processo anaeróbio ocorresse de maneira adequada e estável. 

A DQO medida na fase líquida que envolvia os grânulos do lodo anaeróbio foi de 174 ± 

2,81 mg L-1, pode-se observar que o baixo valor obtido, é indicativo de que na fase líquida não 

houve contribuição significativa de matéria orgânica advinda do reator de origem aos grânulos do 

lodo. 

A matéria orgânica presente no lodo foi expressa em termos de teor de sólidos secos em 

porcentagem, os quais foram de 64,63% ST, 56,66 % SV e 7,97% SF. A relação %SV/ST, foi de 

0,88; valor que ficou dentro dos valores típicos para lodos granulares que estão na faixa de 0,45 

e 0,90 (HULSHOFF, 1989).  

Finalmente a qualidade do inóculo foi verificada realizando o teste de AME usando como 

substrato glicose com a finalidade de avaliar a atividade de todo o consórcio microbiano presente 

no lodo anaeróbio, incluindo os microrganismos fermentativos (acidogênicos) (AQUINO et al., 

2007). Sendo assim, usou-se uma concentração de lodo de 5,8 gSTV.L-1 e 3,59 gDQO.L-1 de 

glicose, levando em consideração que, segundo Chernicharo (2007a) e Aquino et al. (2007), os 

testes devem ser realizados com concentrações entre 2,0 e 5,0 gSTV.L-1 e que a concentração 

ideal de substrato está entre 2,0 e 4,0 gDQO.L-1. O lodo Dacar alcançou a estabilidade às 120 h 

de incubação, obtendo uma produção média de metano de 0,2478 ± 0,0417 gCH4-DQO.gSTV-

1.dia-1. De acordo com Angelidaki et al. (2009), os lodos anaeróbios granulares devem apresentar 

uma atividade especifica mínima de 0,3 gCH4-DQO.gSSV-1.dia-1, o valor obtido neste estudo 

ficou um pouco abaixo do valor reportado pelos autores devido a que para o cálculo da AME 

usou-se o valor de sólidos totais voláteis do lodo anaeróbio granular.  

 

6.3. Digestão Anaeróbia das águas residuárias de café solúvel 

Nos seguintes subitens são apresentados e discutidos os dados experimentais de 

decaimento de substrato e produção metanogênica medidos ao longo do tempo de cada ensaio, 

assim como os valores dos parâmetros cinéticos resultantes de ajustes dos pontos experimentais 

aos modelos matemáticos de Gompertz modificado e cinética de primeira ordem. 

O estudo da digestão anaeróbia foi dividido em duas etapas, sendo elas, pré-exposição do 

inóculo ao substrato e estimativa dos parâmetros cinéticos da degradação anaeróbia das águas 

residuárias de café solúvel. O período de pré-exposição do inóculo ao efluente de café refere-se 

ao ciclo no qual foram observadas maiores superproduções de metano. Nesta fase de estudo, o 

balanço de massa (em demanda química de oxigênio) entre consumo do material orgânico 

carbonáceo e DQO recuperada em metano acumulado não convergiram, indicando a 
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disponibilização de material orgânico além do contido no substrato administrado no início dos 

ciclos.  

Durante as etapas de pré-exposição, seis frascos reatores (R1, R2, R3, R4, R5, R6) foram 

operados em bateladas sequenciais, divididos em dois ensaios experimentais, sendo eles, ensaio 

1 (E1, referente a R1, R2, R3), e ensaio 2 (E2, referente a R4, R5, R6). Em todos os ensaios e 

condições testadas, o tempo de ciclo utilizado foi de 15 dias. Inicialmente, os frascos reatores 

foram expostos a diferentes concentrações de DQO inicial dos ciclos, uma vez que não havia 

experiência com a degradação da água residuária de estudo. Subsequentemente, as concentrações 

foram decididas em função dos resultados obtidos durante os ciclos de pré-exposição.  

Os ciclos voltados ao estudo cinético referem-se aqueles em que a superprodução de 

metano não foi mais observada ou ocorreu em pequena quantidade. Assim, o estudo da cinética 

de degradação anaeróbia foi feito administrando-se sequencialmente concentrações crescentes de 

substrato a fim de promover a aclimatação da biomassa ao novo ambiente com mínimo estresse. 

As discussões serão apresentadas de acordo aos resultados obtidos nos ensaios 1 e 2.  

6.3.1. Pré-exposição do inóculo à água residuária de café solúvel 

Para o início do estudo da digestão anaeróbia, os frascos reatores operados em bateladas 

sequenciais foram estudados por quatro ciclos na etapa denominada pré-exposição do inóculo à 

água residuária de café solúvel. O consumo de substrato e quantificação de metano foram 

acompanhados para todos os ciclos de pré-exposição ao longo do tempo dos ensaios. A Tabela 7 

apresenta as respectivas concentrações iniciais de substrato, remoção de DQO e produção de 

metano para cada um dos ciclos referentes à fase de pré-exposição durante os ensaios 1 e 2. 

Para E1, se obteve uma média de remoção de substrato de 53%, o que resulta em produção 

teórica estimada a partir do consumo de substrato de 4,93±0,23 mmol de CH4, enquanto a 

produção acumulada medida ao final de E1, foi de 22,71±0,32 mmol de CH4, ou seja 360% 

superior em comparação com o valor teórico calculado. Para E2 a remoção de matéria orgânica 

foi de 57%, resultando em produção teórica de metano calculada a partir da DQO degradada em 

6,82±0,081 mmol de CH4, enquanto a produção acumulada de metano medida ao final do ensaio 

foi de 28,06±0,49 mmol, sendo 310% superior em comparação com o valor teórico.  
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Tabela 7: Configuração do ensaio de pré-exposição. 

 

Ciclos 

Ensaio 1 (E1) Ensaio 2 (E2) 

Reatores 1-3 

Efluente 

administrado 

Conc. 

De 

substrato 

inicial 

Remoção 

de DQO  

 

Produção 

de 

metano 

Reatores 4-6 

Efluente 

administrado 

Conc. 

De 

substrato 

inicial 

Remoção 

de DQO  

 

Produção 

de 

metano 

 (%v/v) (mg. L-1) (%) mmol (%v/v) (mg. L-1) (%) mmol 

PE-C1 6,00 873 53,00 22,71 10,00 1136 57,00 28,06 

PE-C2 15,00 1531 46,00 18,33 15,00 1579 45,00 20,37 

PE-C3 15,00 1634 41,00 16,95 15,00 1686 42,00 15,22 

PE-C4 15,00 1676 45,00 20,90 25,00 2421 53,00 24,42 

 
Fonte: a autora   

 
No ciclo PE-C2, os reatores apresentaram remoção de DQO em E1 de 46%. A produção 

teórica calculada a partir do consumo de substrato foi de 7,46±0,16 mmol de CH4. A produção 

acumulada medida ao final do ciclo foi de 18,33±0,85 mmol de CH4, tendo sido 146% superior 

ao esperado. Os reatores de E2 apresentaram média de remoção de 45% do material orgânico. A 

produção de metano estimada a partir do consumo de substrato resultou em valor de 7,51±0,23 

mmol de CH4, sendo o experimental acumulado ao final do ensaio de 20,37±0,77 mmol de CH4, 

valor aproximadamente 170% superior do que o valor estimado. 

Durante PE-C3, foi verificada novamente uma superprodução de metano para os dois 

ensaios montados, E1 teve uma remoção de matéria orgânica expressa em termos de DQO de 

41%, com produção teórica de metano estimada de 7,13±0,96 mmol. A produção acumulada de 

metano medida ao final do ensaio foi de 16,95±0,24 mmol de CH4, apresentando um valor de 

138% superior ao valor teórico. Os reatores de E2, apresentaram remoção de DQO de 42%, o que 

permitiu a estimativa de produção teórica de metano de 7,42±0,22 mmol. A produção 

experimental medida de 15,22±0,51 mmol de CH4, valor 105% superior ao valor teórico.  

Finalmente, no ciclo PE-C4 os reatores apresentaram remoção de 45 % para E1, uma 

produção teórica calculada a partir do consumo de substrato de 7,95±0,32 mmol de CH4, e uma 

produção acumulada de metano medida ao final do ensaio de 20,90±0,17 mmol. Para os reatores 

do E2, obteve-se uma remoção de matéria orgânica de 53%, com uma estimativa da produção de 

metano de 14,69±0,42 mmol, uma produção acumulada medida de 24,42±0,94 mmol de CH4. 

Analisando os resultados, os dois ensaios apresentaram uma superprodução de metano de 163 % 

e 66% respectivamente.  

Dessa forma, observou-se que E2 na fase denominada pré-exposição, alimentados com 

uma concentração de matéria orgânica de 1000 mg L-1 a 2500 mg L-1, apresentou uma maior 

eficiência na remoção de demanda química de oxigênio de 42 a 57% em comparação com os 
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reatores de E1 que foram alimentados com uma concentração de matéria orgânica de 600 mg L-1 

a 1500 mg L-1 apresentando uma eficiência na remoção de 41 a 53%. Os resultados obtidos nesta 

primeira etapa de estudo da digestão anaeróbia foram favoráveis, pois se esperava que os reatores 

de E2 apresentassem uma menor eficiência na remoção de substrato devido a que foram 

submetidos a cargas mais altas de ARCS. Esta diferença pode ser ter sido devida à estratégia de 

fornecer mais substrato aos frascos reatores de E2 deu como resultado maior produção de metano, 

devido à presença de ácidos orgânicos de fácil conversão.  

A Figura 8 apresenta a produção de metano teórica estimada a partir da DQO degradada 

e os dados experimentais da produção acumulada de metano ao longo do tempo dos Ensaios 1 e 

2 ajustados pela equação exponencial (R2 ˃ 0,99). Durante os quatro ciclos de pré-exposição foi 

observada uma superprodução de metano para os dos ensaios montados em paralelo, que todavia 

foi decrescente com o aumento progressivo de carga orgânica fornecida aos frascos reatores. 

 
Figura 8: Produção acumulada de CH4 medida experimentalmente (NL) (•) (▪), ajuste da equação 

exponencial aos dados experimentais de produção de CH4 (―) e produção acumulada de CH4 

teórica (NL) (....) calculada para os ciclos de pré-exposição operados em bateladas sequenciais.  

 
Fonte: a autora  
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6.3.2. Estudo cinético da degradação anaeróbia da água residuária de café solúvel 

Neste item são apresentados os dados referentes aos estudos cinéticos nos quais se 

percebeu pequena ou nenhuma produção excedente de metano. A discussão e apresentação dos 

resultados obtidos foram organizadas conforme agrupando os resultados de cada ensaio, a fim de 

avaliar independentemente o que aconteceu em cada experimento. E1, referente a concentrações 

de substrato de 2500 mg L-1 a 4500 mg L-1 e E2, referente a concentrações de 2500 mg L-1 a 9500 

mg L-1. A alimentação foi assim feita para que sempre se preservasse o Ensaio 1 (E1) de um 

possível efeito inibitório testado em E2. O Ensaio 2 (E2) foi usado para o estudo cinético da 

degradação anaeróbia da água residuária de café solúvel. O tempo de monitoramento para cada 

batelada foi de 15 dias.  

ENSAIO 1 

Na Tabela 8 são apresentadas as concentrações iniciais da água residuária de café solúvel 

para cada um dos ciclos referentes a E1. A alimentação nesse conjunto de frascos foi realizada a 

fim de avaliar a influência de variação de concentração inicial de matéria orgânica com retorno 

ao valor anterior. Foi possível também avaliar o comportamento do consórcio ao longo do tempo 

de exposição aos compostos da água residuária de café solúvel, que totalizou 60 dias.   

Tabela 8: Concentração de substrato expressada em termos de DQO e compostos fenólicos totais 

no início e final dos ciclos para o Ensaio 1 (E1).  

 

Ciclos 

Reatores 1-3 

Efluente 

administrado 

Conc. De 

substrato 

inicial 

Conc. De 

substrato 

final 

Remoção 

de DQO 

Conc. de 

fenóis  

inicial 

Conc. de 

fenóis 

final 

Remoção 

de fenóis 

 (%v/v) (mg. L-1) (mg. L-1) % (mg. L-1) (mg. L-1) % 

1 25,00 2306±249 1077±84 53,30 186±0,31 115±1,27 38,26 

2 25,00 2608±92 1190±99 54,37 219±8,32 145±4,91 33,90 

3 45,00 4867±273 1971±77 59,51 485±17,3 360±9,22 25,78 

4 45,00 4714±217 1969±72 58,22 419±7,33 302±5,28 27,99 

5 25,00 2783±89 989±55 64,45 225±3,26 166±2,85 25,97 

6 25,00 2318±25 1015±33 56,20 208±17,6 162±3,23 22,28 

 
Fonte: a autora 

 
Observou-se que os Ciclos 3 e 4 alimentados com uma concentração de efluente de 45% 

(v/v), apresentaram maiores remoções de material orgânico carbonáceo, em comparação com os 

primeiros ciclos (C1 e C2) que foram inoculados com uma concentração de 25% (v/v), alcançando 

uma taxa de remoção média de 59% enquanto os dois primeiros ciclos alcançaram uma taxa de 

remoção média de 54%. Durante os Ciclos 5 e 6, a remoção média de matéria orgânica oscilou 

para 60%, podendo-se dizer que a eficiência na remoção de matéria orgânica foi crescente até C4 
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para logo manter-se constante até o final do ensaio, o que é um indicativo do que o lodo anaeróbio 

se adaptou muito bem às condições do substrato exposto.  

Por outro lado, a remoção de compostos aromáticos fenólicos mostrou comportamento 

diferente. A eficiência média na remoção de polifenóis alcançou um valor de 36% em C1 e C2.  

Enquanto que para C3 e C4, o valor médio na remoção de polifenóis caiu para 27%, motivo pelo 

qual se decidiu voltar as concentrações de alimentação iniciais nos frascos reatores, a fim de 

avaliar se era possível recuperar a eficiência na remoção de tales compostos. Durante os dois 

últimos ciclos (C5 e C6) porém, não foi possível recuperar a eficiência na remoção dos compostos 

aromáticos, pois o valor médio caiu novamente para 24%. Na Figura 9 estão apresentados os 

dados de concentração dos compostos fenólicos e a eficiência de remoção desses compostos para 

os ciclos do Ensaio 1.  

 Prado e Campos (2008) fizeram um estudo experimental para avaliar o tratamento 

anaeróbio da água residuária de café obtida do processamento por via úmida. Os pesquisadores 

obtiveram uma eficiência máxima de remoção de compostos fenólicos igual a 70% para 

concentrações de 380 mg L-1respectivamente, usando um reator UASB operado com TDH entre 

8 e 70 horas. Bruno e Oliveira (2008) verificaram eficiências médias de 90% em remoção de 

fenóis totais, em sistemas de tratamento de água residuária de café composto por um reator UASB 

de dois estágios, em escala de bancada, com uma concentração média de 97 mg L-1 e TDH de 223 

h.  

Dessa forma, pode-se observar que valores acima de 70% na remoção de compostos 

fenólicos foram obtidas em reatores UASBs, demonstrando ser este tipo de reator (com regime 

semelhante à mistura completa) uma excelente opção no tratamento de águas residuárias de café.   
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Figura 9: Ciclos de bateladas durante o Ensaio 1 (E1) do estudo da degradação de compostos 

fenólicos presente na água residuária de café solúvel.  

 

 

Na Figura: (•) pontos experimentais ajustados ao modelo matemático de Langevin (―). As barras 

estão associadas à eficiência de remoção dos compostos fenólicos.  

Fonte: a autora 

 
Segundo Bolaños et al. (2001), o fenol pode ser degradado por via anaeróbia, entretanto, 

é toxico aos microrganismos, principalmente aos não aclimatados, mesmo em concentrações 

relativamente baixas. Entretanto, alguns compostos tóxicos e recalcitrantes podem ser 

completamente mineralizados ou ter sua toxicidade diminuída em sistemas de tratamento 

biológico, quando estes são corretamente projetados e operados evitando-se a formação de 

poluentes secundários (BAE et al., 1995). 

Novita (2016), fez um estudo para avaliar a biodegradabilidade anaeróbia de uma água 

residuária sintética feita de uma solução de fenol para simular a água residuária de café solúvel, 

com concentrações de 1000 mg.L-1, 5000 mg.L-1 e 10 000 mg.L-1. O tipo de inóculo que usou-se 

foi lodo granular (30%), a temperatura e o pH foram mantidos em condições ótimas de 37 °C e 

pH neutro de 6,5 a 7,0. O fenol é um composto orgânico contido no café solúvel e aumenta 

principalmente após a torrefação. A pesquisadora reportou que o processo anaeróbio funcionou 

de forma ótima na concentração de fenol de 1000 mg L-1. A estabilidade do processo foi alcançada 

no dia 28, após o processo de aclimatação ser excedido, 61% de fenol foi degradado. A 



54 

 

 
 

decomposição anaeróbia não foi alcançada em altas concentrações de fenol (5000 mg L-1 e 10 000 

mg L-1). Segundo a autora, a adaptabilidade e a elevada diversidade microbiana em inóculos 

anaeróbios podem superar a acidez e a complexidade orgânica em águas residuárias de café.  

Na Tabela 9 são apresentados os parâmetros cinéticos para a produção de metano e 

decaimento de substrato para os ciclos de E1. Assim como, o ajuste de cada modelo matemático 

e os índices de substrato convertido em metano (ICH4). Os valores próximos da unidade do índice 

de conversão do substrato em metano indicaram possível aumento no rendimento da conversão 

do substrato em metano para o primeiro e último ciclo desse ensaio de estudo cinético. 

Tabela 9: Valores para os parâmetros de ajuste de Gompertz modificado e cinética de primeira 

ordem com residual para o Ensaio 1 (E1). 

 

Ciclos 

Produção de metano Decaimento de 

substrato 

 

ICH4 

Pmáx 

 (mmol) 

Rmáx  

(mmol. d
-1

) 

λ  

(dias) 

R
2
 k1 

(d
-1

) 

R
2
 

C1 14,68±0,28 2,08±0,11 0,12±0,17 0,987 0,62±0,21 0,906 1,21 

C2 13,62±0,48 1,22±0,07 0,38±0,28 0,979 0,26±0,06 0,948 0,92 

C3 20,63±0,40 2,18±0,08 0,77±0,17 0,991 0,24±0,05 0,955 0,63 

C4 31,76±1,47 3,07±0,14 0,32±0,19 0,988 0,30±0,05 0,977 0,97 

C5 10,89±0,09 2,05±0,08 0,01±0,11 0,991 0,32±0,09 0,924 0,60 

C6 16,92±0,39 1,87±0,09 0,64±0,20 0,986 0,75±0,15 0,986 1,31 

Fonte: a autora. 

 
Na Tabela 9: Produção máxima de metano acumulada (Pmáx), velocidade máxima de produção 

metanogênica (Rmáx), período de tempo até o início da produção de metano (λ), constante de 

primeira ordem (k1), ajuste do modelo matemático (R2) e índice de conversão do substrato em 

metano (ICH4) para os ciclos estudados no Ensaio 1 (Ciclos 1-6). 

A constante cinética do consumo de substrato obtida por meio do ajuste da equação de 

primeira ordem com residual para os ciclos de E1 apresentou valores médios para os dois 

primeiros ciclos de 0,44±0,26 d-1 enquanto para os dois últimos ciclos foi de 0,54±0,30 d-1, 

apresentando um aumento percentual de 23%. Para os ciclos 4 e 5 alimentados com concentrações 

de carga orgânica maiores (45% v/v), o valor médio foi de 0,27±0,05 d-1, avaliando os resultados 

obtidos pode-se dizer que a constante de primeira ordem apresentou um decaimento nos ciclos 

submetidos a uma carga orgânica maior, isso pode estar relacionado à presença de compostos 

tóxicos e recalcitrantes presentes na ARCS, o que também é refletido na queda de eficiência de 

remoção dos compostos fenólicos.  
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O ajuste de Gompertz modificado para a produção metanogênica retornou valores médios 

de produção máxima de metano acumulada (Pmáx) para os ciclos 1 e 2 de 14,71±1,54 mmol, 

enquanto C3 e C4 alimentados com uma concentração de efluente adicionado ao volume reacional 

dos frascos reatores de 45% (v/v) apresentaram um valor médio de 28,68±11,39 mmol, aumento 

praticamente proporcional ao aumento da carga orgânica fornecida. Para os dois últimos ciclos 

do ensaio experimental, a produção acumulada de metano média foi de 13,90±4,26 mmol, bem 

semelhante ao verificado em C1 e C2. Os valores médios para os períodos de tempo até o início 

da produção de metano (λ) não apresentaram mudanças significativas ao longo dos ciclos 

experimentais.  

Foi observado que os valores do índice de conversão do substrato em metano (ICH4) ao 

longo dos ciclos experimentais foi caindo gradualmente, o qual foi indicativo de que a produção 

máxima de metano atingida pelo experimento não se aproximou do valor teórico durante os ciclos 

1 a 5, a exceção do último ciclo que apresentou um valor de 1,31. O valor elevado para C6 pode 

ser indicativo de que a alta produção de metano medida experimentalmente provavelmente foi 

produto da morte microbiana, o qual foi usada como material orgânico nos frascos reatores.  

 

Quanto aos valores das velocidades máximas de produção de metano, o valor médio de 

Rmáx para C1 e C2 foi de 1,56±0,48 mmol d-1, enquanto para C3 e C4 a velocidade máxima de 

produção metanogênica média foi superior aos ciclos anteriores com um valor de 2,54±0,51 mmol 

d-1. Para os dois últimos ciclos, o valor médio de Rmáx foi de 1,96±0,13 mmol d-1, observando de 

essa forma que a velocidade máxima de produção metanogênica ao longo dos ciclos de Ensaio 1 

se manteve constante para os ciclos alimentados com 25% (v/v) do volume reacional do frasco 

reator.   

Os valores dos parâmetros analisados ao longo do ensaio 1, indicaram que o aumento da 

concentração de água residuária de café solúvel administrada nos reatores, apesar da 

complexidade da degradação dos seus constituintes, não inibiu severamente a atividade de 

assimilação dos compostos, pois o lodo anaeróbio se mostrou capaz de alcançar produção de 

metano máxima superior frente a exposições à concentração de 45% (v/v).  

Na Figura 10 são apresentados os ajustes de Gompertz modificado para os dados 

experimentais de produção acumulada de metano assim como a cinética de primeira ordem com 

residual ajustado aos dados experimentais de decaimento de substrato nos frascos reatores de C1 

a C6 durante o ensaio 1.  

 

 

 



56 

 

 
 

Figura 10: Produção metanogênica e consumo de substrato ajustados ao modelo de Gompertz 

modificado e cinética de primeira ordem com residual para os reatores do Ensaio 1.        

 

  

  

  

 

Fonte: a autora 
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Na Figura 10: (----) Produção teórica de metano acumulada (mmol ou NL); (-▲-) Demanda 

química de oxigênio (mg L-1); (-■-) Produção acumulada de metano (mmol ou NL); (―) modelo 

de Gompertz modificado; (―) modelo de primeira ordem com residual ajustado para os ciclos do 

Ensaio 1.  

Consumo dos ácidos graxos voláteis  

 
Para identificação e controle de possíveis acúmulos de ácidos orgânicos de cadeia curta 

foram realizadas análises iniciais e finais de cada ciclo durante o Ensaio 1. A Figura 11 apresenta 

os valores médios da concentração dos ácidos orgânicos de cadeia curta na etapa inicial e final 

dos seis ciclos experimentais. 

 

Figura 11: Ácidos orgânicos de cadeia curta no início e final de cada ciclo durante o Ensaio 1 

(E1). 

 

Nota: Os valores foram tratados com as médias das suas respectivas triplicatas de cada tratamento. 

 
Fonte: a autora 

Durante o Ensaio 1, foi observado que para todos os ciclos, o ácido acético foi consumido 

na totalidade, pois não foi detectado ao final de cada ciclo experimental, indicativo de que houve 

consumo dessa fonte de carbono pelos microrganismos metanogênicos presentes no meio durante 

o processo de digestão anaeróbia. Além disso, os níveis dos ácidos propiônico, butírico, 

isobutírico, valérico e isovalérico, foram detectados em quantidades muito baixas ao término de 
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todos os ciclos, com concentrações entre 1,52 mg L-1 a 23,14 mg L-1, isso confirmou o bom 

trabalho das bactérias acidogênicas que transformam DQO solúvel em AGV e das bactérias 

acetogênicas, que transformam os ácidos propiônico, butírico e valérico em ácido acético. De 

acordo com Goulate (2011), quando uma população de arqueias metanogênicas se encontra 

presente em quantidade suficiente, e as condições ambientais no interior do sistema de tratamento 

são favoráveis, estas utilizam os ácidos orgânicos intermediários tão rapidamente quanto estes 

são formados. Como resultado, os ácidos não se acumulam além da capacidade neutralizadora da 

alcalinidade naturalmente presente no meio, o pH permanece numa faixa favorável às arqueias 

metanogênicas e o sistema anaeróbio é considerado em equilíbrio. 

Sólidos voláteis totais 

O primeiro ciclo do estudo da digestão anaeróbia, foi iniciado com uma concentração de 

sólidos voláteis de aproximadamente 8 gSTV.L-1 do lodo granular anaeróbio previamente 

caracterizado, como foi descrito no item 6.2. Ao término de E1, a análise gravimétrica para sólidos 

foi novamente feita, os resultados estão apresentados na Tabela 10. Mediante a análise 

gravimétrica não se conseguiu verificar crescemento celular.  

 
Tabela 10: Série de sólidos para o início (Ciclo 1) e final (Ciclo 6) durante E1.  

Reatores Sólidos Totais Voláteis (g STV. L-1) 

Esperado Inicial Final 

1 8 8,04 ± 0,13 6,20 ± 0,22 

2 8 8,03 ± 0,21 6,28 ± 0,24 

3 8 8,03 ± 0,13 6,60 ± 0,23 

 
Fonte: a autora 

 
Levando-se em consideração o tempo de operação dos reatores desde os ciclos de pré-

exposição até o ciclo 6 (150 dias), observa-se que a redução média da concentração de sólidos 

totais voláteis nos frascos reatores foi de 21%. Essa redução pode ter ocorrido, pois o inóculo era 

lavado com solução de macro e micronutrientes para a retirada de material recalcitrante, ou 

também por morte microbiana, evidenciada por valores de ICH4 superiores à 1 em C1 e C6. 

Os valores médios determinados de STV para o lodo anaeróbio granular ao final do ensaio 

1 foi de 54,24 gSTV.L-1, valor semelhante aos obtidos durante a caracterização do lodo e 

apresentados no item 6.2, pode-se analisar que a quantidade de sólidos voláteis (STV) no ensaio 

1 permaneceu inalterada após o processo de digestão anaeróbia. 

De acordo com De La Rubia et al. (2005), o teor de sólidos voláteis é usado como um 

indicador da quantidade de matéria orgânica contida em um lodo. Assim, a destruição de STV 
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alcançada no processo de estabilização de lodo pode ser usada para medir a sua eficiência na 

estabilização. Após a digestão, os sólidos presentes no lodo são constituídos por 45% de matéria 

orgânica e 55% de substâncias minerais (TSUTIYA et al., 2001). 

Análise de microscopia óptica 

 
Ao término do Ensaio 1 foram retiradas amostras do inóculo contida nos frascos reatores 

para caracterização por meio de análises de microscopia óptica de contraste de fase, com a 

finalidade de distinguirem-se as principais morfologias celulares presentes no inóculo após o 

processo de digestão anaeróbia. A Figura 12 referem-se aos resultados obtidos pelas análises de 

microscopias óptica de contraste de fase e fluorescência.  

Figura 12: Análise de microscopia óptica do lodo anaeróbio após o processo de digestão 

anaeróbia no Ensaio 1 (E1). 

R1 R2 R3 

 
(a) Filamentos delgados e bacilos. 

 
(c) Cocos e bacilos. 

 
(e) Bacilos fluorescentes 

metanogênicos. 

 
(b) Bacilos fluorescentes 

semelhante as arqueias 

metanogênicas hidrogenotróficas. 

 
(d) Bacilos diversos, filamentos 

delgados e estrutura semelhante a 

esporos bacterianos. 

 
(f) Filamento semelhante a 

Methanosaeta. 

 
Fonte: a autora. 

 
As analises microbiológicas realizadas no final do Ensaio 1 permitiram que a presença 

dos grupos microbianos no lodo anaeróbio granular fosse avaliado. A ocorrência de múltiplas 

morfologias bacterianas (víbrios, cocos, bacilos, células semelhantes a arqueias metanogênicas) 

é condizente com o equilíbrio entre os microrganismos dentro do consórcio responsável pela 

digestão anaeróbia.  
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ENSAIO 2 

Durante o Ensaio 2, os frascos reatores foram alimentados com concentrações crescentes 

de substrato de 25 a 95% (v/v) de efluente, a fim de verificar a inibição da etapa de metanogênese 

na digestão anaeróbia. Na Tabela 11 são apresentados os valores de concentração inicial de 

substrato e fenóis para cada um dos ciclos referentes a E2. 

Tabela 11: Concentração de substrato expressada em termos de DQO e compostos fenólicos 

totais no início e final dos ciclos para o Ensaio 2 (E2). 

 

Ciclos 

Reatores 4-6 

Efluente 

administrado 

Conc. De 

substrato 

inicial 

Conc. De 

substrato 

final 

Remoção 

de DQO 

Conc. de 

fenóis  

inicial 

Conc. de 

fenóis 

final 

Remoção 

de fenóis 

 (%v/v) (mg. L-1) (mg. L-1) % (mg. L-1) (mg. L-1) % 

1 25,00 2391±184 970±121 59,42 191±0,31 123±1,49 35,61 

2 45,00 4578±77 1641±49 64,16 388±61,1 275±4,58 29,20 

3 45,00 4978±273 2024±53 59,34 468±5,82 360±3,37 23,02 

4 55,00 5625±117 2485±67 55,83 609±31,9 423±6,75 30,65 

5 75,00 7098±53 2383±112 66,43 722±25,6 413±7,28 42,79 

6 95,00 9419±876 3125±97 66,83 810±20,3 407±7,08 49,75 

 
Fonte: a autora 

 
De acordo com os resultados expostos para E2, observou-se que conforme os frascos eram 

alimentados com concentrações crescentes de ARCS de 25% a 95% (v/v), as eficiências na 

remoção de matéria orgânica oscilaram em valores de 56% a 67%, ressaltando-se que os dois 

últimos ciclos alcançaram máximas remoções de matéria orgânica superiores aos ciclos estudados 

anteriormente.   

Referente aos resultados dos compostos fenólicos, para os ciclos 1 a 4, a remoção de tais 

compostos foi reduzida em 13 pontos percentuais com um aumento na concentração aplicada de 

191 mg L-1 para 609 mg L-1 de compostos fenólicos totais. Entretanto, nos ciclos 5 e 6, com um 

acréscimo na concentração de compostos fenólicos de 722 mg L-1 a 810 mg L-1 e a adaptação dos 

microrganismos à água residuária de café solúvel durante 14 semanas, houve um aumento na 

eficiência de remoção de compostos fenólicos, tendo sido alcançados valores de 43% e 50%, nos 

ciclos C5 e C6. De acordo com Veeresh et al. (2005), o tempo de aclimatação do consórcio 

microbiano às águas residuárias com concentrações altas de compostos fenólicos é longo, pois 

pode durar de 6 semanas até 10 meses em reatores UASBs.  

Na Figura 13 estão apresentados os dados de concentração dos compostos fenólicos e as 

eficiências de remoções desses compostos para os ciclos de E2. Tal e como é apresentado, os 

ensaios feitos em ciclos de bateladas sequenciais mostraram que o aumento da concentração de 

matéria orgânica e polifenóis constituintes da ARCS não inibiu severamente os microrganismos 

responsáveis pela degradação da matéria orgânica. Tal fato sugere que os compostos fenólicos 
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puderam ser utilizados como substrato por microrganismos degradadores de fenol, que utilizariam 

os fenóis como fonte de carbono devido à redução da disponibilidade de outros substratos, e à 

predominância de compostos com degradação mais difícil (BOTELLO, 2018). 

Fia et al. (2010), fizeram um estudo para analisar a operação de três reatores anaeróbios 

de fluxo ascendente (UASB), contendo biomassa imobilizada na remoção de compostos fenólicos 

presentes na água residuária do processamento dos frutos do cafeeiro. Os suportes utilizados na 

imobilização da biomassa foram: escória de alto-forno, espuma de poliuretano e brita, o que 

resultou nos reatores R1, R2 e R3, respectivamente. Os reatores foram alimentados com 

concentrações crescentes de compostos fenólicos (13; 19,7 e 42,7 mg L-1), o tempo de detenção 

hidráulica (TDH) foi mantido em 1,3 dias, o que resultou em três fases de operação com duração 

de 40, 41 e 38 dias, respectivamente. Durante a fase I, os reatores foram alimentados com 

concentração média de compostos fenólicos de 13 mg L-1. A maior eficiência foi apresentada por 

R1 com 68%, enquanto R2 e R3 apresentaram remoções de 52% e 36% respectivamente. A 

segunda fase, foi alimentada com uma concentração de 19,7 mg L-1, onde foi observada uma 

pequena redução na eficiência média na remoção dos compostos fenólicos em R1 (67%) e R2 

(44%), enquanto R3 permaneceu praticamente constante. Na fase III, a concentração de 

compostos fenólicos (42,7 mg L-1), coincidiu com o decréscimo na eficiência de R1 com 62%; 

entretanto, R2 e R3 mostraram um aumento na eficiência de remoção deste composto orgânico 

com valores de 46% e 44% respectivamente. No reator R3, apesar de terem sido observadas as 

menores eficiências de remoção de compostos fenólicos, verificaram-se incrementos na eficiência 

de remoção com o aumento na concentração de fenóis aplicada, o que pode ser um indicativo de 

maior adaptação dos microrganismos às condições de toxicidade proporcionada por esta 

substância. Resultados similares foram obtidos durante E2, ao acrescentar a concentração de 

compostos fenólicos nas bateladas sequencias de 191 mg L-1 até 810 mg L-1, sendo as 

concentrações de compostos fenólicos usadas neste estudo 191% superiores referente aos dados 

analisados por Fia et al. (2010), porém maiores eficiências foram obtidas nos últimos ciclos de 

digestão anaeróbia.  
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Figura 13: Ciclos de bateladas durante o Ensaio 2 (E2) do estudo da degradação de compostos 

fenólicos presente na água residuária de café solúvel.  

 

 

Na Figura: (•) pontos experimentais ajustados ao modelo matemático de Langevin (―). As barras 

estão associadas à eficiência de remoção dos compostos fenólicos.  

 
Fonte: a autora 

 
A degradação de fenol a metano e gás carbônico em ambiente anaeróbio, ocorre por meio 

de uma série de reações em cadeia que incluem a desaromatização, acetogênese e metanogênese 

(FANG et al., 2006). A degradação anaeróbia de compostos fenólicos é um processo complexo e 

requer um consórcio de vários microrganismos. A conversão de fenol para benzoato é o primeiro 

passo para a degradação anaeróbia desse constituinte. O benzoato é, então, desaromatizado para 

formar ácido carboxílico ciclohexano e, em seguida, a estrutura do anel é rompida, formando o 

heptanoato. O heptanoato é, então, fragmentado para formar ácido acético (precursor do metano). 

Segundo Fang et al. (2004), a conversão do fenol a benzoato é o fator limitante no processo de 

degradação do fenol.  
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Na Tabela 12 são apresentados valores de eficiências de remoção de compostos fenólicos 

para diferentes tipos de reatores no processo de digestão anaeróbia para águas residuárias obtidas 

do despolpamento de café. 

Tabela 12: Eficiência de remoção de compostos fenólicos no processamento anaeróbio das águas 

residuais do despolpamento de café em diferentes tipos de reatores.  

Tipo de 

reator 

HRT (h) OLR 

(
𝒌𝒈𝑫𝑸𝑶

(𝒎𝟑𝒅)−𝟏
) 

Concentração 

inicial de 

fenol (mg.L
-1

) 

Eficiência 

de remoção 

(%) 

 

Referências 

UASB 8,04 – 66,67 0,14 – 20,29 30 – 388 70 Prado et al. (2010) 

Ersahin et al. (2011) 

UASB  40 0,9 630 96 Fang et al. (2006) 

UASB (dois 

estágios) 

96 – 148 3 – 5,8 80 – 97 72 – 90 Oliveira e Bruno (2013) 

Van Lier et al. (2008) 

FBAF 25,4 – 37,9 0,81 – 4,41 13 – 43 36 – 68 Fia et al. (2010b) 

FBDF 10,2 – 10,4 1,91 – 4,89 12 -18 30 – 41 Fia et al. (2010a) 

 
Fonte: Adaptado de Addis et al. (2020) 

Na Tabela 11: UASB up-flow anaerobic sludge blanket, FBAF fluidized bed ascending flow, 

FBDF fluidized bed descending flow.  

Na literatura se encontram maiores eficiências de remoção de matéria orgânica e 

compostos fenólicos de águas residuárias de café tratadas por processos anaeróbios quando 

comparadas com as eficiências encontradas nesta pesquisa; no entanto, vários são os processos 

empregados o que dificulta, a comparação dos dados como: a condução experimental, 

temperatura, pH, carga orgânica e hidráulica, TDH e concentração de afluente. Vale ressaltar 

também, que as características intrínsecas das águas residuárias podem favorecer ou dificultar o 

tratamento. Águas fenólicas de origem agroindustrial apresentam moléculas diferentes daquelas 

de origem industrial, o que influencia na degradação desses compostos.  

Na Tabela 13 são apresentados os parâmetros cinéticos da produção metanogênica e 

consumo de substrato para os ciclos experimentais do Ensaio 2. São também apresentados à 

biodegradabilidade anaeróbia e o ajuste dos modelos matemáticos usados. 
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Tabela 13: Valores para os parâmetros do ajuste de Gompertz modificado e cinética de primeira 

ordem com residual para o Ensaio 2. 

 

Ciclos 

Produção de metano Decaimento de 

substrato 

 

ICH4 

Pmáx 

(mmol) 

Rmáx 

(mmol. d
-1

) 

λ 

(dias) 

R
2
 k1 

(d
-1

) 

R
2
 

C1 14,43±0,34 1,68±0,11 0,67±0,25 0,974 0,64±0,11 0,973 1,05 

C2 18,76±0,24 2,37±0,08 0,72±0,13 0,994 0,59±0,09 0,977 0,54 

C3 22,59±0,32 2,33±0,06 1,64±0,11 0,997 0,28±0,04 0,979 0,66 

C4 48,38±1,19 4,24±0,15 0,50±0,17 0,992 0,38±0,08 0,955 1,34 

C5 52,13±2,02 4,00±0,17 0,20±0,23 0,986 0,27±0,05 0,959 0,96 

C6 54,09±0,85 6,49±0,23 1,27±0,14 0,994 0,55±0,03 0,997 0,79 

 
Fonte: a autora. 

 
Na Tabela 13: Produção máxima de metano acumulada (Pmáx), velocidade máxima de produção 

metanogênica (Rmáx), período de tempo até o início da produção de metano (λ), constante de 

primeira ordem com residual (k1), ajuste do modelo matemático (R2) e índice de conversão do 

substrato em metano (ICH4) para as condições estudada no Ensaio 2 (Ciclo 1-6). 

Os valores de k1 para o decaimento de substrato foram diminuindo ao longo dos ciclos 1 

a 5, com valores de 0,64±0,11 dia-1 para C1 e 0,27±0,05 dia-1 para os frascos reatores de C5, 

enquanto o último ciclo experimental acrescentou seu valor em aproximadamente 104 pontos 

porcentuais em comparação com o ciclo anterior, apresentando um resultado de 0,55±0,03 dia-1, 

ainda quando a maior carga orgânica foi aplicada.  

 

Observou-se que a produção máxima de metano acumulada (Pmáx) ao longo dos ciclos 

experimentais do ensaio 2 foi aumentando consistentemente com valores de 14,43±0,34 mmol 

para C1 a 54,09±0,85 mmol para C6. Foi possível também verificar que as segundas exposições 

do inóculo ao substrato às concentrações de 25% (v/v) e 45% (v/v) para os ensaios 1 e 2, 

apresentaram produções metanogênicas superiores em relação às primeiras exposições. Junto da 

produção máxima de metano acumulado, os períodos de tempo até o início da produção de metano 

(λ) foram acrescentando durante os três primeiros ciclos do ensaio (C1 a C3) para logo descer nos 

ciclos 4 e 5 com um valor médio de 0,35±0,22 dias.  

 
O índice de conversão do substrato em metano (ICH4) foi diminuindo ao longo das 

bateladas, apresentando valores de 1,05 para C1 a 0,79 para C6, com exceção do ciclo 4 que 
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apresentou um valor de 1,34; isso possivelmente pode ter acontecido devido à morte microbiana 

do lodo anaeróbio o qual aconteceu quando incrementou-se a carga orgânica a 5500 mg L-1.  

 

Os valores para a velocidade máxima de produção metanogênica (Rmáx) foi aumentando 

progressivamente ao longo da execução dos ciclos experimentais com valores de 1,68±0,11 

mmol.d-1 até 6,49±0,23mol.d-1, demostrando que os frascos reatores do Ensaio 2 não apresentaram 

inibição a altas concentrações de matéria orgânica.  

 

Na Figura 14 estão apresentados os ajustes de Gompertz modificado para os dados 

experimentais de produção acumulada de metano assim como o ajuste da cinética de primeira 

ordem com residual para os reatores do Ensaio 2. 
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Figura 14: Produção metanogênica e consumo de substrato ajustados ao modelo de Gompertz 

modificado e cinética de primeira ordem com residual para os reatores do Ensaio 2. 

  

  

  

 
Fonte: a autora 

Na Figura 14: (----) Produção teórica de metano acumulada (mmol ou NL); (-♦-) Demanda 

química de oxigênio (mg L-1); (-●-) Produção acumulada de metano (mmol ou NL); (―) modelo 

de Gompertz modificado; (―) modelo cinética de primeira ordem com residual ajustado para os 

ciclos 1 a 6 do Ensaio 2.  
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Avaliando os dois ensaios montados, E1 e E2, pode-se concluir que a operação dos 

reatores em bateladas sequencias associada ao aumento progressivo da razão de inclusão de 

efluente em 20% (v/v) ao longo dos ciclos resultou em comportamento similar entre E1 e E2 

durante os três primeiros ciclos do estudo cinético, em razão de inclusão de efluente de 25% (v/v) 

a 45% (v/v). Ao longo de tais ciclos, os parâmetros cinéticos resultantes dos ajustes adotados 

resultaram em valores e variações similares para os dois ensaios. Durante os ciclos 4 a 6, os 

ensaios E1 e E2 mostraram comportamentos diferentes, E1 esteve relacionado à redução nos 

valores da produção máxima de metano acumulado e na velocidade máxima de produção 

metanogênica e um aumento nos valores da constante de primeira ordem. Enquanto E2 esteve 

relacionado a um ligeiro aumento nos valores dos parâmetros de produção máxima de metano 

acumulado e acréscimo nos valores de velocidade máxima de produção metanogênica e na 

constante de primeira ordem, embora acrescentou-se a carga orgânica nos reatores a níveis altos 

até concentrações de ARCS de 95% (v/v). 

Durante os ciclos 4 a 6, no Ensaio 1, o aumento progressivo do material orgânico inicial 

foi interrompido em C4, para logo descer a carga orgânica a 25% (v/v) de efluente, assim os 

parâmetros analisados pouco variaram no decorrer da operação dos ciclos 5 e 6. Enquanto em E2, 

durante os ciclos 4 a 6, o aumento progressivo do material orgânico inicial continuou ao longo 

dos ciclos da operação dos reatores, demostrando que não provocou um efeito inibitório nas 

atividades de biodegradabilidade anaeróbia da água residuária de café solúvel e da produção 

metanogênica. O ensaio 1 elucida também que a exposição continuada do inóculo à razão de 

inclusão de 25% (v/v) resultou no aumento dos valores de velocidade de produção metanogênica 

e de constante de primeira ordem, assim como o tempo inicial para a produção de metano. Este 

ensaio demostrou que após de diminuir a carga orgânica nos dois últimos ciclos continuados de 

exposição do inóculo à concentração inicial aproximadamente de 2500 mg L-1 de material 

orgânico em termos de DQO resultou em aumento na eficiência de remoção de material orgânico, 

mas não foi possível mais observar uma recuperação na remoção de compostos fenólicos.  

Ademais, observou-se que durante os ciclos 1 a 3, a média da constante de primeira ordem 

se manteve em aproximadamente 0,37 dia-1 e durante os ciclos 4 a 6, alcançou um valor médio de 

0,46 dia-1. A resposta, pode ser relacionada à presença de compostos tóxicos e recalcitrantes na 

água residuária de café solúvel. Tal ocorrência explicou o aumento no valor da constante de 

primeira ordem. Durante o Ensaio 2, o mesmo parâmetro apresentou um valor médio de 0,40 dia-

1 para os ciclos 4 a 6, sendo o valor de 0,55 dia-1 associado à maior concentração de material 

orgânico a ser degradada. 

Foi observado também que quando o decaimento de substrato foi mais rápido, o 

rendimento de metano foi maior, provavelmente porque a hidrólise mais rápida induziu uma 
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degradação dos compostos intermediários para a população metanogênica. Azhar e Stuckey 

(1994) estudaram a influência da estrutura química dos resíduos de café instantâneo no 

catabolismo anaeróbio e descobriram que a estrutura química individual dos compostos influencia 

e determina grandemente a taxa de hidrólise e os mecanismos de degradação metanogênica.  

Decaimento dos ácidos graxos voláteis  

Durante E2, foi medido também os valores para as concentrações dos ácidos orgânicos 

de cadeia curta no inicio e final para cada ciclo experimental. A Figura 15 apresenta os valores 

médios da concentração dos ácidos orgânicos de cadeia curta na etapa inicial e final dos 6 ciclos 

para o Ensaio 2. 

Figura 15: Ácidos orgânicos de cadeia curta no início e final de cada ciclo durante o Ensaio 2 

(E2). 

 

Nota: Os valores foram tratados com as médias das suas respectivas triplicatas de cada tratamento. 

 
Fonte: a autora 

A identificação dos AGV individuais formados e consumidos durante o processo de 

digestão anaeróbia é muito importante, pois fornece informações valiosas sobre as vias 

metabólicas envolvidas no processo. Na Figura 16 são apresentados os perfis das concentrações 

dos ácidos intermediários na digestão anaeróbia para o ciclo 6 ao longo do período de 

monitoramento durante o Ensaio 2.  
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Figura 16: Ácidos orgânicos de cadeia curta ao longo do tempo para o ciclo 6 (9500 mg L-1) 

durante o Ensaio 2 (E2). 

 

Nota: Os valores foram tratados com as médias das suas respectivas triplicatas. 

Fonte: a autora 

Durante o ciclo 6 com uma carga orgânica expresso em DQO de 9500 mg L-1, as 

concentrações dos ácidos intermediários começaram a diminuir gradualmente após o dia 2. De 

acordo com Senturk et al. (2010), a determinação dos ácidos graxos voláteis no tratamento 

anaeróbio é muito importante, pois fornece informações sobre as rotas metabólicas do processo. 

O ácido acético, propiônico, butírico e isobutírico são todos formados diretamente a partir da 

oxidação anaeróbia de carboidratos, proteínas e até gorduras (HORIUCHI et al., 2002). O acético 

é considerado o principal precursor do metano e, portanto, a conversão do acético e butírico foram 

maiores com resultados de remoções ao final do experimento de 100% e 99% respectivamente. 

A oxidação do ácido propiônico é termodinamicamente desfavorável, pois a biodegradação desse 

ácido é realizada por reações enzimáticas bastantes extraordinárias (OZTURK, 1991; WANG et 

al., 1999). Porém, neste estudo, um 89% de ácido propiônico foi consumido ao final do ciclo 6, 

as razões para isso foram baixa concentração inicial do ácido (390 mg L-1), duração do tempo de 

ensaio suficiente e rápida degradação do propiônico na ausência do ácido acético. Os AGV com 

peso molecular mais altos, como o ácido valérico e isovalérico, são produzidos por desaminação 

redutiva de um único aminoácido ou por reações de oxidação-redução entre aminoácidos pares 

(ELEFSINIOTIS and OLDHAM, 1994; MCINERNEY, 1988; LATA et al., 2002). Neste estudo, 

o valérico e isovalérico foram consumidos em um 40% e 83% respectivamente, a formação do 

isovalérico não foi observado, devido ao baixo teor de proteínas das águas residuárias de café 
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solúvel. Tem sido relatado que a produção dos ácidos butírico, isobutírico, valérico e isovalérico, 

durante a digestão de substratos não proteicos é mínima. Nenhum desses AGV é normalmente 

produzido sob condições de baixa pressão parcial de H2 encontrada em sistemas de digestão 

acidogênica. A degradação anaeróbia de esses ácidos por oxidação produz ácido acético, acetona 

(CH3COCH3) e álcool isopropílico (CH3CH(OH)CH3). Como resultado da degradação, os ácidos 

isovalérico, acético e propiônico são formados como produtos finais (WANG et al, 1999). Os 

ácidos graxos com mais de 4 carbonos não podem ser convertidos em metano diretamente, 

portanto, eles são convertidos em metano seguido pela conversão em ácido acético via oxidação.  

A concentração total de AGV na água residuária de café solúvel no início e final do ciclo 

6 foi considerada como a soma das concentrações de ácidos acético, propiônico, butírico, 

isobutírico, valérico e isovalérico. A concentração média de ácidos graxos voláteis totais na 

entrada e saída nos reatores do ciclo 6, foram de 1844,87 mg L-1 e 71,40 mg L-1 respectivamente, 

com uma eficiência de remoção de AGV totais de 96% após o término do ensaio de digestão 

anaeróbia (15 dias). 

Para que um sistema anaeróbio opere de maneira satisfatória é necessário que haja um 

equilíbrio entre as populações bacterianas, de modo que a taxa de remoção de ácidos pelas 

metanogênicas acompanhe a taxa de produção de ácidos pelas acidogênicas. Este equilíbrio foi 

alcançado de maneira satisfatória nos reatores do ciclo 6 durante o ensaio 2, o qual foi exposto a 

uma alta carga orgânica, observando que a operação ocorreu de maneira estável e eficiente e que 

o processo de digestão anaeróbia tem grande potencial de aplicação no tratamento de águas 

residuárias de composição complexa e de baixa degradabilidade.   

Sólidos voláteis totais 

Os reatores montados para E2, como foi descrito anteriormente, foram operados em 

bateladas sequenciais conduzidos de modo que o inóculo fosse exposto às concentrações 

crescentes de matéria orgânica de 2500 mg L-1 até 9500 mg L-1. Ao finalizar os seis ciclos 

experimentais, foi novamente feita a análise gravimétrica para sólidos para os três reatores, os 

resultados estão apresentados na Tabela 14. 

Tabela 14: Série de sólidos para o início (Ciclo 1) e final (Ciclo 6) para E2.  

Reatores Sólidos Totais Voláteis (g STV. L-1) 

Esperado Inicial Final 

4 8 8,03 ± 0,18 7,53 ± 0,14 

5 8 8,03 ± 0,26 7,31 ± 0,12 

6 8 8,04 ± 0,13 7,26 ± 0,18 

 
Fonte: a autora 
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Observa-se que a redução média da concentração de sólidos totais voláteis nos frascos 

reatores foi de 8%, devido à perda do lodo que se teve ao final de cada ciclo, pois o inóculo era 

lavado com solução de macro e micronutrientes para a retirada de material recalcitrante. 

Os valores médios determinados de STV para o lodo anaeróbio granular ao final do E2 

foi de 61,96 gSTV.L-1, ligeiramente superiores aos valores obtidos durante a caracterização do 

lodo e apresentados no item 6.2. O ligeiro incremento observado, pode ser sido ocasionado devido 

a parte da matéria orgânica presente na água residuária de café solúvel foi aderida aos grânulos 

do lodo anaeróbio ou além de pequena morte microbiana, pode ter havido geração de 

microrganismos ao longo do tempo.  

Análise de microscopia óptica 

Ao término de E2 também foram retiradas amostras do inóculo para caracterização por 

meio de análises de microscopia óptica de contraste de fase. A Figura 17 referem-se aos resultados 

obtidos pelas análises de microscopias óptica de contraste de fase e fluorescência.  

Figura 17: Análise de microscopia óptica do lodo anaeróbio após o processo de digestão 

anaeróbia no Ensaio 2 (E2). 

R4 R5 R6 

 
(a) Filamentos delgados e bacilos 

com diversas dimensões.  

 
c) Filamento semelhante a 

Methanosaeta. 

 
e) Bacilos com dimensões 

diversas e estruturas semelhantes 

a esporos bacterianos. 

 
(b) Fluorescência de arranjo de 
células metanogênicas. 

 
d) Arranjo de cocos semelhante a 
Methanosarcina. 

 
f) Arranjo de filamentos 
semelhantes a Methanosaeta, 

bacilos e cocos. 

 
Fonte: a autora. 
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Os microrganismos com morfologia de bacilos não fluorescentes tiveram sua presença 

marcante ao final de ambos ensaios, sendo mais predominante no Ensaio 2 quando comparado no 

Ensaio 1. Tal morfologia pode ser associada ao gênero Clostridium uma vez que as bactérias do 

gênero Clostridium são capazes de hidrolisar a biomassa lignocelulósica pelo complexo 

multienzimático celulossoma. Este complexo macromolecular está composto por proteínas que 

medeiam a degradação da celulose (SOARES et al., 2018). Portanto, os microrganismos do 

gênero Clostridium estão presentes em ambientes anaeróbios celulósicos, digerem eficientemente 

a celulose por meio do celulossoma, além de converterem celulose em inúmeros metabólitos via 

fermentação, podendo ser utilizados em processos de conversão microbiana direta (DESVAUX, 

2005). 

 

Villa-Montoya et al. (2019) observou maior abundância relativa de Clostridium em pH 

acima de 7,0 e temperatura mesofílica (30 °C) em resíduos de processamento de café. Resultados 

semelhantes foram observados por Rabelo et al. (2018), visto que Clostridium foi o gênero mais 

abundante em reatores anaeróbios aplicados à fermentação mesofílica do bagaço de cana de 

açúcar. Segundo os autores, a dominância de Clostridium sugere que essas bactérias possuem 

papel importante na bioconversão eficiente do substrato em biorreatores anaeróbios. A 

bioconversão pode ser explicada pela alta atividade celulolítica de muitas espécies do gênero e 

também pela capacidade de realizar várias vias fermentativas. Essas bactérias fermentam açúcares 

obtidos da celulose e das hemiceluloses a ácidos como ácido acético, butírico, ácido fórmico e 

lático; e solventes como acetona, etanol e butanol (KOPKE et al., 2011; LIOU et al., 2005; 

RAGANATI et al., 2014). 

 

Ao final de ambos ensaios também foram verificados microrganismos relacionados à 

metanogênese tanto para conversão via acetoclástica como Methanosaeta e Methanosarcina, 

responsáveis por cerca de 60 a 70% de toda a produção de metano, a partir do grupo metil do 

ácido acético; quando para via hidrogenotrófica como bacilos fluorescentes. As arqueias 

pertencentes ao gênero de Methanosaeta formam filamentos longos e finos, o que auxilia na 

formação da trama microbiana de grânulos em reatores anaeróbios (VAN HAANDEL et al., 

2014), ademais caracteriza-se por utilizar exclusivamente o ácido acético, tendo, por este, mais 

afinidade que as methanosarcinas. O grânulo microbiano se assemelha a um consórcio 

filamentoso através do qual fluidos e gases podem fluir lentamente. Essa estratégia ajuda as 

células microbianas a se protegerem nos ambientes estressantes e do ponto de vista técnico; 

grânulos estáveis podem aumentar a eficiência dos digestores anaeróbios. Enquanto, os 

organismos pertencentes ao gênero Methanosarcina se desenvolvem na forma de cocos, que se 

agrupam formando “pacotes”. São considerados os mais versáteis entre os metanogênicos, já que 

possuem espécies capazes de utilizar também o hidrogênio e as metilaminas (SOUBES, 1994). 
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Enquanto, a presença das arqueias hidrogenotróficas é fundamental para ocorrência das reações 

termodinamicamente favoráveis com liberação de energia (-31kJ.mol-1), uma vez que esses 

microrganismos mantém a pressão parcial de hidrogênio em níveis extremamente baixos, 

favorecendo o deslocamento do sentido da reação para a produção de H2 e CO2 (FUESS, 2016), 

proporcionando bom funcionamento do sistema.  

Portanto, foi observado que o lodo possuiu uma grande diversidade microbiana, com a 

presença de arqueias capazes de produzir metano por todas as vias fisiológicas. Desta forma, a 

conversão dos compostos intermediários não está restrita a uma única via; pois não ocorreu 

acúmulo de AGV totais, visto que os mesmos eram prontamente convertidos a metano e, deste 

modo, houve aumento do pH, como será descrito no item 6.3.6.2. É importante ressaltar que as 

diversas reações somente ocorrem concomitantemente e em situação de equilíbrio 

(GUIMARÃES e NOUR, 2001). 
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7. CONCLUSÕES 

As seguintes conclusões principais foram extraídas do presente estudo: 

 A água residuária de café solúvel oriunda da empresa Cocam Cia (Catanduva – SP) 

apresentou uma concentração média de 11000 mg L-1 em termos de demanda química de 

oxigênio.  

 O efluente advindo da produção de café solúvel mostrou-se degradável anerobiamente 

em reatores operados em bateladas sequenciais, respondendo de forma estável diante do 

aumento da carga orgânica de 2500 mg L-1 a 9500 mg L-1, permitindo o aumento na 

produção de metano, com remoções estáveis de matéria orgânica expressada em termos 

de DQO, fenóis e ácidos graxos voláteis.  

 Observou-se que, durante os quatro ciclos de pré-exposição do lodo anaeróbio à água 

residuária de café solúvel em bateladas sequencias, a relação entre a DQO recuperada em 

metano acumulado ao final do ciclo e o decaimento do material orgânico medido em 

DQO foi maior da unidade, sendo: de 2,38 a 4,61 para os reatores do ensaio 1, e de 1,81 

a 4,12 para os reatores do ensaio 2, sendo indicativo de morte microbiana durante a 

adaptação do inóculo ao efluente ministrado.  

 O lodo anaeróbio adaptou-se à água residuária de café solúvel durante os ciclos 4 a 6 do 

presente estudo, após aproximadamente 105 dias de experimento, tendo sido verificada 

produção crescente de metano e também elevados teores de metano no biogás, com 

valores de: 43% a 64% para os reatores do ensaio 1, e de 70% a 76% para os reatores do 

ensaio 2, no mesmo momento em que houve as maiores remoções de demanda química 

de oxigênio, demostrando que os parâmetros estão relacionados.  

 As maiores remoções de compostos fenólicos totais foram observadas durante a segunda 

fase do estudo experimental com valores de: 22% a 28% para o ensaio 1 e 31% a 50% 

para o ensaio 2; indicando a viabilidade da aplicação do sistema anaeróbio empregado no 

tratamento das águas residuárias do processamento de café solúvel. A remoção dos 

compostos fenólicos fez que a concentração de metano nos ciclos 4 a 6 aumentasse, 

embora esses compostos sejam tóxicos ao metabolismo das arqueias metanogênicas.   
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8. SUGESTÕES PARA FUTUROS TRABALHOS  

De maneira a promover um melhor desempenho dos biodigestores assim como novas 

pesquisas para tratamento biológico da água residuária de café solúvel, a seguir se descreve 

algumas sugestões para futuras pesquisas.  

 Implementar um sistema de agitação mecânica nos frascos reatores a fim de melhorar a 

superfície de contato entre os microrganismos e a matéria orgânica, pois um aumento da 

superfície de contato acelera a velocidade de reação, caso contrário haverá zonas mortas, 

devido à sedimentação do lodo, ocasionando perda de parte da capacidade útil do 

digestor.  

 Estudar o processo de digestão anaeróbia da água residuária de café solúvel por via 

termofilica, pois a velocidade de digestão é maior nessa temperatura; além disso, a 

operação na faixa termofilica resulta em lodos mais facilmente desidratáveis e em maior 

remoção de compostos recalcitrantes.  

 Avaliar a eficiência do sistema anaeróbio – aeróbio em reatores de batelada para estudo 

do processo de digestão da água residuária de café, devido a que esse sistema produze 

maior volume de metano, com remoções estáveis de matéria orgânica, macronutrientes, 

fenóis e elementos orgânicos.  

 Testar outros inóculos ou a mistura de um ou mais inóculos no mesmo sistema; para ter 

uma melhor diversidade biológica que ajude na manutenção do pH, umidade e favoreça 

a produção de biogás durante todo o experimento. 

 Analisar a quantidade de sólidos voláteis totais ao longo do tempo de duração do ensaio, 

devido a que esse analise permite conhecer a quantidade de matéria orgânica removida 

do substrato durante o processo de digestão anaeróbia.  
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