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RESUMO

Nesse estudo procederam-se testes de atividade metanogénica especifica (AME) para
lodo de industria téxtil e lodo de industria alimenticia. O lodo téxtil (aerébio), proveniente de
um sistema de lodos ativados, foi coletado na entrada do decantador biol6gico secundario e o
lodo alimenticio (anaerobio) foi coletado em um reator UASB. Uma vez coletados, os lodos
foram caracterizados e submetidos a ensaios de AME. Constatou-se que 0S microrganismos
presentes no lodo alimenticio apresentaram AME de 0,17 gDQO-CH, gSSV.d™ e producéo de
metano de 337,05 mL, enquanto que os microrganismos do lodo téxtil apresentaram 0,10
gDQO-CH, gSSV.d™* de AME e 3,04 mL de produc&o de metano. Deste modo, o lodo téxtil
apresentou menor atividade metanogénica e producdo de metano, quando comparado ao lodo
alimenticio, indicando ndo ser viavel seu uso como indculo para a partida de um reator
UASB.

Palavras-chave: Lodo industrial, atividade metanogénica especifica, metano.

Specific methanogenic activity (SMA) of industrial sludge from the
aerobic and anaerobic biological treatment

ABSTRACT

In this study, specific methanogenic activity (SMA) tests were performed on textile
sludge and food industry sludge. The textile sludge from an activated sludge was collected at
the entrance of the secondary biologic clarifier and the food sludge was collected in a UASB
reactor. Once collected, the sludges were characterized and tested for SMA. It was found that
the microrganisms present in the food sludge had SMA of 0.17 gCOD-CH, gSSV.d™ and
337.05 mL of methane production, while the microrganisms of the textile sludge presented
0.10 gCOD-CH, gSSV.d™* of SMA and 3.04 mL of methane production. Therefore, the food
sludge was more suitable to be used as a starting inoculum in UASB.

Keywords: Industrial sludge, specific methanogenic activity, methane.
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1. INTRODUCAO

Durante as Ultimas décadas, os problemas ambientais e a escassez de energia despertaram
interesse pelos processos bioldgicos de tratamento de efluentes, em especial aos processos
anaerdbios. A digestdo anaerobia € um processo biologico natural que ocorre na auséncia de
oxigénio molecular, onde populagbes de microrganismos interagem para promover a
depuracdo estavel e autorregulada da matéria organica, que resulta em biogas. O biogas &,
portanto, o produto final dessa digestdo, sendo constituido na maior parte por metano (CH,) e
dioxido de carbono (CO,).

As relacOes entre os diversos grupos de microrganismos envolvidos neste processo sao
complexas e interdependentes (Florentino et al., 2010). Para obter a méxima eficiéncia na
producdo de metano, que é um gas combustivel e pode ser convertido em energia elétrica, faz-
se necessario 0 monitoramento dos microrganismos metanogénicos. A quantificacdo da
biomassa anaerobia capaz de tratar certos tipos de aguas residuérias é obtida através do teste
de Atividade Metanogénica Especifica (AME) (Chernicharo, 1997). Neste teste mensura-se a
taxa maxima de producdo de metano em condicBes especificas, que avalia a capacidade de
conversdo de substrato organico a metano (Aquino et al., 2007; Souto et al., 2010).
Geralmente, a producdo de metano € indicativa do bom funcionamento do sistema em
avaliacdo, como por exemplo, reatores anaerébios do tipo UASB (Ahn et al., 2000).

Embora ndo haja um protocolo padronizado para a execucdo do teste de AME, sua
importancia ja é reconhecida na literatura (Bueno, 2010; Souto et al., 2010). Além de ser
utilizado para quantificar a atividade metanogénica especifica de lodos anaerdbios, também
tem sido utilizada em diversas aplicacdes, como: obtencdo de informacgdes sobre a digestéo
anaerdbia (Alves et al., 2005), avaliacdo de indculos na partida de reatores (Enright et al.,
2009; Oz et al., 2012), estimacdo dos diferentes grupos fisiologicos presentes nos lodos
(Dolfing e Bloemen, 1985; Song et al., 2006), avaliacdo do efeito inibitério de elementos
toxicos na digestdo anaerébia (Zhou e Qiu, 2006; Alvarez e Cervantes, 2012), avaliacdo da
atividade da biomassa em reatores anaerobios (Chellapandi et al., 2010), potencial de
biodegradabilidade, tanto de lodos anaerdbios como aerébios, ou ainda, combinados (aerébio
+ anaerobio) (Silva et al., 2005; Louzada et al., 2005), dentre outras.

Nesse estudo, portanto, efetuou-se a caracterizacdo e testes de AME para dois lodos
industriais, da industria téxtil (aer6bio) e da industria alimenticia (anaerébio), com o intuito de
investigar a viabilidade de partida de um reator anaerébio de manta de lodo - UASB (Upflow
Anaerobic Sludge Blanket), em escala laboratorial, usando como indculo o lodo aerébio.

2. MATERIAL E METODOS

O ensaio do teste de AME foi conduzido no Laboratorio de Hidrologia, da Fundagéo
Universidade Regional de Blumenau (FURB). Foram avaliados, como possiveis indculos,
dois tipos de lodos industriais, os quais foram coletados em industrias na regido onde a
pesquisa foi conduzida. O primeiro foi coletado na entrada de um decantador secundario,
proveniente de um sistema de lodos ativados para tratamento de efluentes de uma industria
téxtil (lodo aerdbio). Esta industria fabrica produtos para cuidados da salde, sem tinturaria em
seu processo fabril. O segundo lodo foi coletado em um reator UASB de uma ETE de
industria alimenticia do ramo de especiarias e condimentos (lodo anaer6bio). Optou-se pelo
lodo téxtil e pelo lodo alimenticio pelo fato da disponibilidade e viabilidade de coleta dos
mesmos.

Uma vez coletadas, as amostras de lodo foram conduzidas ao laboratorio e armazenadas
a temperatura de 5°C até os procedimentos de caracterizacdo. Todas as amostras foram

136



SILVA, J. D.; SCHNEIDERS, D.; TILL, A.; LAPA, K. R.; PINHEIRO, A. Atividade metanogénica especifica
(AME) de lodos industriais provenientes do tratamento biolégico aer6bio e anaer6bio. Ambi-Agua, Taubaté,
v 8, n. 2, p. 135-145, 2013. (http://dx.doi.org/10.4136/ambi-agua.1098)

caracterizadas através dos parametros de controle ambiental, tais como: pH, Sélidos Totais
(ST), Sélidos Totais Volateis (STV) Soélidos Totais Fixos (STF), Solidos Suspensos Totais
(SST), Solidos Suspensos Volateis (SSV), Solidos Suspensos Fixos (SSF), Demanda
Bioquimica de Oxigénio (DBOs 20:c) € Demanda Quimica de Oxigénio (DQO). Além disso, o
lodo téxtil e o lodo alimenticio foram submetidos a ensaios de Atividade Metanogénica
Especifica (AME).

Os ST foram obtidos através da evaporacdo da amostra em banho-maria e, posterior
secagem, em estufa De Leo MDH, a 105 °C, durante 1 h. Com a subsequente calcinacdo da
amostra em forno mufla Quimis 305, a 550 °C, durante 30 min, foram obtidos os STF. Os
STV foram obtidos por meio da diferenca entre ST e STF, segundo o método gravimétrico
(APHA et al., 2012).

Para a determinacdo dos SST foi realizada a secagem da fracdo sélida da amostra em
estufa DeLeo MDH, previamente filtrada em membrana de fibra de vidro Macherey-Nagel,
poro 0,45 um, a 105 °C, durante 1 h. Com a posterior calcinacdo da amostra em mufla Quimis
305, a 550 °C, durante 15 a 20 min, foram obtidos os SSF. Os SSV foram obtidos através da
diferente entre SST e SSF, sequndo 0 método gravimétrico (APHA et al., 2012).

O método utilizado para determinar a DQO foi o de digestdo em reator (n°® 8000) da
Hach. Para tanto, foi utilizado o kit para DQO 0-1500 mg L™, com digestdo prévia da amostra
em reator Hach DRB 200 e posterior leitura em espectrofotometro Hach DR 2800, cujo
comprimento de onda foi de 435 nm.

O procedimento utilizado para a determinacdo da DBOs ,0oc consistiu na diluicdo da
amostra dentro de uma faixa aceitavel (0 a 700 mg L™) e temperatura especifica de 20 °C, em
um periodo de 5 d em estufa, Nova Etica 411D, sendo o oxigénio medido com o auxilio do
equipamento Hach modelo BOD Trak ™ II.

Para o teste de AME, adotou-se o procedimento descrito por Soares e Hirata (1999),
sendo que a proporcao de lodo em relagdo ao substrato empregado foi igual a 2,5 gSSV L™
para 2,5 gDQO L™, ou seja, 1:1, em um frasco de 400 mL, em regime de agitacdo. Para se
determinar a quantidade de lodo foram usados os valores de SSV e para se obter a
concentracdo de substrato, aliquotas de 8,18 mL da mistura dos &cidos organicos: acético,
propidnico e butirico, correspondendo a 122,14 gDQO L™, foram utilizadas no meio de
cultura. O meio de cultura basal foi composto pelos nutrientes listados na Tabela 1.

Para dar inicio ao teste de AME, foi realizada, primeiramente, a determinacdo da
concentracdo (em g L™) de SSV presentes nos lodos analisados (lodo aerébio e lodo
anaeradbio); e, assim, foi definido o volume de lodo a ser adicionado em cada frasco, a fim de
se obter uma concentracdo final de lodo correspondente a 2,5 g SSV L™. Posteriormente,
foram acrescentados ao lodo aproximadamente 5,55 mL da Solucéo I; 0,83 mL da Solucéo II;
6 gotas da solucéo I11; 8,18 mL da Solucdo 1V e completou-se com agua destilada até 400 mL.
Nesta solucéo, foi realizado, entdo, o ajuste de pH para aproximadamente 7,0, com solugéo de
hidroxido de sodio (NaOH) ou de &cido sulfurico (H,SO,4). Em seguida, foi efetuada a purga
do oxigénio presente nos frascos através de borbulhamento com nitrogénio gasoso (pressao de
5 psi, durante 5 min). Feito isso, os frascos foram fechados com rolhas de borracha e
conectados a frascos de vidro contendo escamas de NaOH para reter o diéxido de carbono
(CO,) proveniente da digestdo anaerdbia e, estes, por sua vez, foram ligados a frascos de
vidro contendo agua, a qual foi deslocada para frascos coletores onde foi medido o volume de
agua deslocado. O volume de &gua deslocado correspondeu ao volume de metano produzido.
Por fim, todos os frascos foram incubados em uma mesa agitadora tipo shaker, da marca
TECNAL, modelo TE — 420, com agitacdo e temperatura controlada, 100 rpm e 33 °C,
respectivamente. O esquema completo do dispositivo experimental é apresentado na Figura 1.
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Tabela 1. Composicédo das solugdes estoque.

Solucéo I: Macronutrientes

Concentracéo (g L™)

NH,CI
KH,PO,
MgS0,.7H,0
CaCl,.2H,0

170
37
115
8

Solugéo I1: Micronutrientes

Concentracdo (mg L)

FeCl3.4H,0
CoCl,
MnCl,.4H,0
CuS0,.5H,0
ZnS0,4.7H,0
H;BO;
(NH,)sM070,.4H,0
Na,Se03.5H,0
NiCl,.6H,0
EDTA

HCI 36 %

Rezazurina

2000
1088
500
38
106
50
90
100
50
1000
1%
500

Solucéo I11: Meio Redutor

Concentragéo (mg L™)

Na,S.9H,0 100
Solucao 1V: Acidos Organicos Volateis Concentracéo (g L™)
Acético 29,78
Propibnico 41,96
Butirico 50,40

*Unidade em mL L™. Fonte: Soares e Hirata (1999).

‘\\
-
8

Agua |

Coletor da Agua
Deslocada -/

Figura 1. Dispositivo experimental utilizado para a realizagdo do teste de atividade

metanogénica especifica.
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Foram realizados trés ensaios, bem como, trés coletas de amostra de lodo, no més de
junho, agosto e setembro de 2011. Em cada ensaio foram adotados dois frascos para o lodo
aerobio, dois frascos para o lodo anaerdbio e dois frascos, um para o lodo aerébio e outro para
0 lodo anaerdbio, sem o acréscimo de substrato (solucdo V). As leituras de volume de géas
foram feitas aproximadamente ap6s 20 min do inicio do experimento. Nas primeiras 12 h de
ensaio, as medidas foram realizadas em intervalos de 30 a 60 min e, nos trés dias
subsequentes, as leituras ocorreram duas a trés vezes ao dia. Apds este periodo, as medidas
foram realizadas uma ou duas vezes por dia, até a producdo de metano se estabilizar.

O volume de gas produzido foi corrigido nas condi¢cdes normais de temperatura e pressao
(CNTP), sendo utilizada a Equacéo 1.

P1xVy Py x V3

= -1

em que:
P = pressdo atmosférica (atm);
V =volume (L);
T = temperatura (K);
1 = condicdes na CNTP;
2 = condicOes de laboratdrio em que o teste de AME foi realizado.
A AME foi determinada a partir da velocidade de conversdo do substrato a metano, pela

inclinacdo da curva (trecho de inclinagdo maxima). Para calcular a AME do lodo foi utilizada
a Equacdo 2, apresentada por Soares e Hirata (1999).

T x 24

AME = V*SSV -2

em que:
AME = atividade metanogénica especifica (JDQO-CH, gSSV.d™):;
r = velocidade de producdo de metano (gDQO-CH, h™);
V = volume de reacgéo (L);
SSV = concentracdo do lodo (gSSV L™).

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Na Tabela 2 sdo apresentados os valores médios e desvios padrdo de DQO, DBO, pH,
SST, SSV, SSF, ST, STV e STF, referente as amostras dos lodos téxtil e alimenticio.

Verificou-se que a razdo DBO/DQO média do lodo téxtil foi 0,13, inferior a observada
para o lodo alimenticio, que foi de 0,19. De acordo com Badawy e Ali (2006), quando se
reporta a efluentes, uma razdo DBO/DQO menor que 0,3 é um indicativo de baixa
biodegradabilidade, tornando-se necessario a adogdo de tratamentos fisicos e/ou quimicos
para remover a matéria organica remanescente. Os mesmos autores ainda destacam que
efluentes com razdo DBO/DQO maior que 0,3 apresentam melhor biodegradabilidade,
podendo ser tratados biologicamente.

Chun e Wang (1999), também lembram que valores inferiores a 0,3 de razdo DBO/DQO
para efluentes sdo indicativos da presenca de substancias recalcitrantes com propriedades
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refratarias ou de toxicidade, que podem inibir a atividade metabdlica dos microrganismos
presentes no indculo, necessitando-se desta forma, para a otimizacdo do processo, de
aclimatizacdo prévia para a partida de um reator bioldgico.

Tabela 2. Caracterizacdo média e desvios padrdo dos lodos téxtil e alimenticio.

Parametros n* Lodo Téxtil Lodo Alimenticio
DQO (mg L™ 3 15.163 + 1.810 30.389 + 1.278
DBOs, 00c (Mg L™) 3 1.898 + 467 5.724 + 748
pH 3 7,82+0,29 7,28 £0,20
SST (gL™ 3 26,03 £ 4,27 32,19 + 5,80
SSV (g L™ 3 21,08 + 3,61 26,69 + 5,82
SSF (g L™ 3 4,96 + 0,66 5,50 £ 0,87
ST(L™Y 3 39,59 + 3,22 4583+ 17,15
STV (g L™ 3 33,72+272 39,67 + 18,74
STF (g L™ 3 5,84 + 0,44 6,41 + 2,07

*n: nimero de amostras analisadas para cada parametro.

Como o lodo é um subproduto do tratamento de efluentes, certamente tais caracteristicas
recalcitrantes dos efluentes sdo transferidas ao subproduto, podendo-se justificar também a
baixa razdo DBO/DQO dos lodos estudados (téxtil e alimenticio). Essa colocacdo €
corroborada por Marques e Hogland (2002), bem como, Lara et al. (1999), ao afirmarem que
algumas substancias presentes inicialmente no efluente bruto concentram-se no lodo formado
nas ETE. Além disso, a baixa relagdo DBO/DQO também pode estar relacionada ao fato de
qgue a carga organica destes lodos ja foi digerida durante o tratamento restando apenas
compostos de dificil degradacéo.

Observou-se, também, a partir da Tabela 2, que a razdo SSV/SST média encontrada para
o lodo téxtil foi 0,81 e para o lodo alimenticio foi 0,83. Para a razdo STV/ST média foram
obtidos os valores de 0,85 e 0,87 para o lodo téxtil e lodo alimenticio, respectivamente. Essas
raz0es estdo de acordo com a literatura, pois, conforme Manera Neto (1992), estima-se como
adequado um valor de aproximadamente 0,8 para a razdo entre SSV e SST do lodo. A razdo
comum de STV/ST para lodos granulares se encontra entre 0,45 e 0,90 (Hulshoff Pol, 1989).

Lozada et al. (2008), no estudo da AME de lodo granular proveniente de um reator
UASB que tratava efluente de industria papeleira, alcancaram razdo STV/ST de 0,65. Torres
et al. (2004) obtiveram razdo STV/ST de 0,46 para lodo proveniente de um reator UASB que
tratava efluente domeéstico. Vidal et al. (2003) encontraram uma variagdo entre 0,80 e 0,92
para a razdo SSV/SST ao analisarem o lodo de um sistema de lodos ativados tratando efluente
de curtumes.

De forma geral, os resultados da razdo DBO/DQO foram baixos, enquanto que os da
SSVISST e STVI/ST foram elevados. Tal situacdo indica que a composi¢do dos dois lodos é
predominantemente organica (devido a elevada razdo SSV/SST e STV/ST), porém, pouco
biodegradavel (devido a baixa relagdo DBO/DQO).

Quanto aos valores médios de pH, estes se mostraram préximos da neutralidade para
ambos os lodos estudados, isto é: 7,82 e 7,28 respectivamente. Durante 0 acompanhamento do
teste de AME, para o favorecimento de uma condi¢cdo maxima de crescimento das Arqueas
metanogénicas, procedeu-se o0 ajuste de pH em torno de 7,0 — procedimento este encontrado
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em outros estudos, como Dohéanyios e Zabranska (2001), e Bueno (2010), usando acido
sulfurico (H,SOy).

Na Figura 2 € apresentada a curva representativa da producdo cumulativa de metano do
lodo téxtil e alimenticio. Ressalta-se que a curva média dos resultados obtidos foi calculada de
acordo com metodologia adotada por Soares e Hirata (1999) para trés amostragens de lodos.

Observou-se que a producdo de metano do lodo téxtil aumentou até 14 h (3,04 mL de
metano) de incubacgdo, estabilizando a partir deste momento. Por outro lado, no lodo
alimenticio, a producédo de metano aumentou até 261 h (337,05 mL de metano) de incubacéo,
estabilizando-se em seguida. Constatou-se, ainda, que os resultados obtidos das curvas de
producdo de metano foram diferentes, uma vez que a producdo de metano do lodo téxtil
comecou e terminou rapidamente em questdo de 14 h, de forma oposta ao que ocorreu com 0
lodo alimenticio, cuja producéo se estendeu por um periodo de aproximadamente 11 d.

Ricordi et al. (2008), seguindo a metodologia de Soares e Hirata (1999), para o teste de
AME, obtiveram uma producdo de metano em torno de 250 mL para um periodo maior de
monitoramento, alcancando a estabilidade com 336 h de incubacdo do residuo de cama de
frangos de corte com diferentes teores de umidade.

A 40 - Lodo Téxtil (Aerébio)

3,6 -
3,2 -
28 -
2.4 4
20
1,6 -
12 §
08 1
04

0'0 T T T T T T T T T T T T T 1
0 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280

Tempo (h)

Metano (mL)

Lodo Alimenticio (Anaerdbio)

450 -
400 -
350 -
300 -
250 -

Metano (mL)

0 T T T T T T T T T T T T )
0 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280
Tempo (h)
Figura 2. Producdo acumulada média de metano durante o teste de AME do lodo téxtil (A) e do
lodo alimenticio (B).
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Com base nas curvas de produgdo cumulativa média de metano, utilizou-se a Equagéo 2
para a determinacdo da produtividade maxima de metano ou AME méaxima, que foi 0,10 e
0,17 gDQO-CH,4 gSSV.d™ para o lodo téxtil e lodo alimenticio, respectivamente (Figura 3).
Diante destes resultados, constatou-se que o valor de AME do lodo alimenticio foi superior ao
valor de AME do lodo téxtil.

Seguindo os procedimentos metodologicos de Soares e Hirata (1999), utilizados neste
trabalho, porém com algumas modificagdes, Alves et al. (2005), avaliaram diferentes tipos de
lodo para partida de reatores anaerdbios com diferentes configuracdes, trabalhando com uma
relacdo indculo/substrato de 5,0 gSSV L™ para 5,0 gDQO L™, alcancaram maior AME com o
lodo bovino (0,0565 gDQO-CH, gSSV.d™) em relacdo ao lodo de dejetos suinos puro. Ja
Belli Filho et al. (2002), que também seguiram a mesma metodologia, na busca de defini¢do
de um ino6culo para partida de um reator UASB, na bioestabilizacdo de residuos sélidos
organicos urbanos integrados com lodos de tanques sépticos, escolheram o lodo granular
proveniente de um reator UASB da Companhia de Saneamento de Santa Catarina (CASAN)
tratando esgoto doméstico, cujo valor médio da AME maxima alcancada foi de 0,19 gDQO-
CH, gSSv.d™.

No caso de Lozada et al. (2008), para o ensaio de AME de lodo granular proveniente de
um reator UASB que tratava efluente de industria papeleira, os autores alcancaram 0,20
gDQO-CH, gSSV.d™, usando uma relacdo inéculo/substrato de 2,5 gSSV L™ de concentracéo
celular para 2,5 gDQO L™ em &cidos organicos.

0,18 -
& 0,16 -
o
§ 0,14 -
o 0,12 -
T 010 -
5 O
O .
8 0,08
S 006 -
W l
= 0,04

0,02 -

0,00 :

Lodo Téxtil Lodo Alimenticio

Figura 3. Atividade metanogénica especifica média do
lodo téxtil e lodo alimenticio.

4. CONCLUSAO

Para as condicOes estabelecidas durante a conducdo do experimento, em escala de
bancada, concluiu-se que:

Nos ensaios de AME os microrganismos presentes no lodo téxtil (aerdbio) apresentaram
menor atividade metanogénica e producdo de metano, quando comparados aos do lodo
alimenticio (anaerdbio), indicando ndo ser viavel seu uso como indculo para a partida de um
reator UASB.
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