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RESUMO

Este estudo avaliou a aclimatacdo de lodos anaerdbios a lixiviado de aterro sanitario.
Os lodos foram coletados de lagoa facultativa (L1) e reator UASB (L2), e mantidos a
4 °C durante 6 meses, condigdo que resultou na redugdo da AME do L2, de 0,474 g
DQO/g SVT.d para 0,149 g DQO/g SVT.d. O armazenamento do lixiviado a
temperatura ambiente, durante 6 meses, resultou na diminuicdo da sua
biodegradabilidade. A percentagem inerte da concentragao da DQO do lixiviado foi
90% (L1) e 47% (L2). A biodegradabilidade anaerdbia, avaliada por meio da
eficiéncia de remogdo da DQO, foi -14% (L1) e -10% (L2). Estes valores
confirmaram a recalcitrdncia do lixiviado armazenado. Planejamentos fatoriais
mostraram que a concentragao do lixiviado e a origem dos lodos influenciaram estes
resultados. Os Lodos 1 e 2 foram inoculados em reatores de bancada, R1 e R2,
mantidos a 35 °C durante 120 dias e 112 dias, respectivamente. Ao longo das 10
fases de operagdo em bateladas sequenciais, a COV variou de 0,05 g DQO/L.d a
1,0 g DQO/L.d; o TDH de 4 dias a 10 dias; a DQO afluente de 500 mg O,/L a 6.000
mg Oy/L. Durante as fases 1 e 2, cujo substrato foi lixiviado diluido, foram obtidas
baixas eficiéncias de remog¢ao da DQO, entre -70,9% e 10,3%. Também foi
identificado o arraste de sdlidos quando da remoc¢ao do efluente dos reatores. Entre
as fases 3 e 9, glicose foi adicionada ao lixiviado, resultando em maiores eficiéncias
de remocgao da DQO e menor arraste de sélidos. Na fase 6, as concentragdes foram
de 2.500 mg/L, para o NAT, e 300 mg/L, para NH3z. Nesta fase, foram obtidas
eficiéncias de remogédo da DQO de 42% (R1) e 30% (R2), algumas das maiores
desta pesquisa, sugerindo a aclimatacdo da microbiota dos sistemas a estas
condi¢cbes ambientais. A reducdo do TDH de 10 para 5 dias levou a diminuigao da
eficiéncia de remocéo da DQO dos sistemas, porém ambos se recuperaram apos 20
dias. Nas fases 8 e 9, fosfato foi adicionado ao substrato, na proporgcdo DQO/P de
200/1. A adigao deste nutriente ndo favoreceu a remogao da matéria organica, mas,
possivelmente, estimulou o crescimento de micro-organismos filamentosos,
conforme visualizacdo sob microscopia Optica. Na fase 9, foram obtidas eficiéncias
maximas de remocéo da DQO, 49% (R1) e 29% (R2), para COV de 1,0 g DQO/L.d e
TDH de 4 dias, sugerindo a aclimatacdo da microbiota a estas condi¢cbes
operacionais. Durante a fase 10, em que lixiviado puro foi utilizado, a microbiota dos
sistemas foi inibida, sendo observada a reducgao da eficiéncia, provavelmente devida
a concentragdo de NHj;, 1.100 mg/L. Entre as fases 6 e 9, o efluente do R2
apresentou concentracdo da AVT maior do que o R1. A menor uniformidade do
biofilme do L2, visualizada a partir da MEV, também pareceu contribuir para a
eficiéncia mais baixa de remogdo da DQO em comparagédo ao L1. Andlises de
microscopia dos lodos dos reatores indicaram que micro-organismos
hidrogenotroficos foram a maioria da populacdo metanogénica durante a
aclimatacéo ao lixiviado.

Palavras-chave: Incubacao de micro-organismos. Microbiota anaerdbia. Bioensaios.
Biofilme.



ABSTRACT

This research assessed the response of two systems inoculated with anaerobic
sludges to sanitary landfill leachate. One sludge was collected from a facultative
pond (L1), whereas the other was collected from an UASB reactor (L2). Both sludges
were kept at 4 °C for 6 months, which resulted in the reduction of the SMA for L2
from 0.474 to 0.149 g COD/g TVS.d. The storage of leachate at room temperature for
6 months resulted in the reduction of its biodegradability. Leachate presented inert
percentages of COD concentration of 90% (L1) and 47% (L2). Anaerobic
biodegradability, evaluated through the efficiency of COD removal, presented results
of -14% (L1) and -10% (L2). These values confirmed the leachate recalcitrance. The
factorial design showed that the leachate concentration, together with the origin of
the sludges, was responsible for these results. Sludges 1 and 2 were inoculated in
two bench-scale reactors, R1 and R2, kept at 35 °C for 120 and 112 days,
respectively. Throughout the 10 phases of operation in sequential batches, the OLR
varied from 0.05 to 1.0 g COD/L.d; the HRT from 4 to 10 days and the inlet COD
concentration from 500 to 6,000 mg O,/L. COD removal efficiencies for the phases
when the leachate was diluted, i.e., 1 and 2, varied from -70.9% to 10.3%. It was also
observed entrainment of solids. Between phases 3 and 9, when glucose was added
to the leachate as a supplementary source of carbohydrate, higher efficiencies of
COD removal were obtained as well as lower entrainment of solids. Concentrations
of 2,500 mg/L for TAN and 300 mg/L for NH3; were observed during phase 6. In this
phase, some of the highest efficiencies of COD removal were obtained, 30% (R2)
and 42% (R1). This suggests that the microbiota was adapted to the environment of
both systems. A reduction in the efficiency of COD removal in both systems could
have been related to the reduction of HRT from 10 to 5 days, however, both reactors
recovered after 20 days. Phosphate was added to the substrate in the ratio of COD/P
of 200/1. The addition of this macronutrient did not show any correlation to the
efficiency of the systems but could have stimulated the growth of filamentous
microorganisms, as observed for optical microscopy. Maximum efficiencies of COD
removal were observed during phase 9, 49% (R1) and 29% (R2), for the OLR of 1,0
g COD/L.d and HRT of 4 days. In phase 10, since leachate was applied as the only
feeding source, inhibition of microbiota in both systems was observed. This condition
could have been related to the concentration of NH3, 1,100 mg/L. The effluent of R2
presented TVA higher than that of the R1, between phases 6 and 9. When L2 and L1
are compared, it can be pointed out that the lower uniformity of L2 biofilm, observed
from SEM, also seemed to have contributed to its lower efficiency. SEM analysis
suggested that hydrogenotrophic microorganisms were the majority of the
methanogenic population during the acclimation to leachate.

Keywords: Incubation of microorganisms. Anaerobic microbiota. Bioassays. Biofilm.
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1 INTRODUGAO

No Brasil, sdo produzidos diariamente mais de 1 kg de residuos solidos por
habitante. Segundo o Panorama dos Residuos Solidos (ABRELPE, 2019), em 2018
foram geradas mais de 79 milhdes de toneladas destes residuos, das quais
aproximadamente 92% foram coletadas. Dessa fracdao, 59,5% foram enviadas a
aterros sanitarios. Embora sejam uma das alternativas de destinacédo e disposigao
final de residuos sodlidos mais utilizadas no pais, os aterros sanitarios geram
passivos ambientais a serem considerados, entre os quais o lixiviado.

O lixiviado apresenta composi¢ao e vazao variaveis em fung¢ao da idade do
aterro e de fatores climaticos, hidrogeoldgicos e inerentes aos residuos aterrados, o
que pode interferir na eficiéncia das estagdes de tratamento. Assim, visando ao
cumprimento das exigéncias para a disposi¢céo do lixiviado de aterro sanitario em
corpos receptores e em decorréncia do seu potencial poluidor e de suas
caracteristicas variaveis, € necessario que os sistemas de tratamento bioldgico,
fisico ou quimico sejam projetados para que resulte maior eficiéncia de operagéo,
tanto do ponto de vista ambiental quanto econémico.

Entre as opgdes para o tratamento do lixiviado, os processos biolégicos sdo
os mais utilizados. Os sistemas associados baseiam-se em reacdes bioquimicas,
promovidas por micro-organismos, que levam a degradagdo de compostos,
tornando-os menos prejudiciais ao ambiente e a saude humana. Um dos processos
bioldgicos € 0 anaerdbio, que apresenta vantagens como a geragao de biogas, que
pode ser aproveitado como fonte energética alternativa, reduzida quantidade de
lodo e baixo consumo de energia. Entretanto, quando concebido para a
estabilizacao do lixiviado, o processo anaerébio pode sofrer influéncia de condi¢des
operacionais e ambientais, estas relacionadas as caracteristicas associadas ao
proprio lixiviado, como a presenca de compostos recalcitrantes ou toxicos a
microbiota, promotora do tratamento.

Uma das formas de tornar os sistemas de tratamento anaerdbio do lixiviado
mais eficientes e, principalmente, de garantir a estabilidade do processo bioldgico, é
promover a manutengdo dos micro-organismos mais aptos e resistentes as
condigbes adversas tipicas desta agua residuaria. Isso pode ser obtido mediante
aclimatacdo da microbiota as condigcbes ambientais associadas ao lixiviado. O

melhor desempenho do tratamento anaerdbio do lixiviado também pode ser
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alcangado por meio da selegcdo de condigcbes operacionais que favorecam a
adaptacgao e o desenvolvimento da microbiota.

Para que estas agbes sejam implementadas, € necessario o monitoramento
dos micro-organismos presentes no sistema de tratamento ao longo de suas
diversas etapas. Assim, a microbiota e sua eficiéncia para a degradagdo dos
residuos devem ser avaliadas desde a aclimatagcao até a estabilizacdo do processo.
Também deve ser analisada a influéncia das variaveis operacionais, fisicas e
quimicas do sistema sobre os micro-organismos. Dessa forma, a medida que forem
identificados os principais fatores que impactam a adaptacdo e manutencdo da
microbiota e, consequentemente, o tratamento biolégico anaerdbio do lixiviado de
aterro sanitario, a eficiéncia e a estabilidade do processo poderao ser otimizadas.

Ademais, a aclimatagcdo dos micro-organismos responsaveis pelo tratamento
biolégico de aguas residuarias é fundamental para que a partida dos sistemas
associados seja bem-sucedida e rapida. A adaptagcdo da microbiota a condi¢des
operacionais e ambientais que podem interferir sobre a eficiéncia e estabilidade dos
sistemas é uma alternativa de baixo custo e facil realizagdo, o que a torna vantajosa
para a implantacdo em estagdes de tratamento de aguas residuarias.

Diante do exposto, € possivel justificar o desenvolvimento desta pesquisa,
que buscou avaliar a aclimatacdo da microbiota de lodos anaerébios ao lixiviado de

aterro sanitario em fungao de distintas condigdes operacionais e ambientais.
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1.1 OBJETIVOS

1.1.1 Objetivo geral

Avaliar a influéncia das condicbes operacionais € ambientais sobre a

aclimatacao da microbiota de lodos anaerdébios a lixiviado de aterro sanitario.

1.1.2 Objetivos especificos

a) avaliar a influéncia das condigbes de armazenamento sobre as caracteristicas
fisicas, quimicas e bioldgicas do lixiviado de aterro sanitario e dos lodos
anaerobios;

b) avaliar a tratabilidade do lixiviado de aterro sanitario por processo anaerobio em
reatores de bancada,;

c) avaliar a influéncia das condicdes operacionais e ambientais sobre o
desempenho e arranjo estrutural da comunidade microbiana em aclimatagao
para o tratamento anaerdbio de lixiviado de aterro sanitario;

d) comparar lodos de duas origens diferentes quanto a capacidade de aclimatagao

ao lixiviado de aterro sanitario.
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2 REVISAO DA LITERATURA

Inicialmente, esta revisdo discorrera sobre o lixiviado, passivo ambiental do
aterramento de residuos. A seguir, serdo mostrados principios, vantagens e
limitagdes do processo biolégico anaerdbio para o tratamento do lixiviado. Por fim,

as técnicas utilizadas ao longo do trabalho serdo brevemente expostas.

2.1 RESIDUOS SOLIDOS: PANORAMA E PERSPECTIVAS NO BRASIL

As atividades humanas estdo associadas a geragédo de residuos solidos e
liquidos. Quando os residuos solidos sdo provenientes de residéncias urbanas, em
conjunto com os residuos de servigos urbanos de limpeza (como varricao e limpeza
de vias publicas), recebem a denominacao de residuos sdlidos urbanos (RSU). Os
RSU podem incluir, ainda, residuos de estabelecimentos comerciais e de
prestadores de servigcos, se forem caracterizados como nao perigosos.

De acordo com o relatério da Associacdo Brasileira de Empresas de
Limpeza Publica e Residuos Especiais (ABRELPE), em 2018, foram geradas, no
Brasil, 79 milhdes de toneladas de RSU (ABRELPE, 2019). Este montante
corresponde ao equivalente populacional de, aproximadamente, 1 kg RSU/habitante
por dia. Ainda, segundo a ABRELPE (2019), observa-se uma tendéncia de
crescimento na quantidade per capita de RSU gerada a cada ano. De 2017 para
2018, a quantidade total de RSU gerada no pais aumentou cerca de 1%, ao passo
que a populagéao brasileira cresceu 0,4% no mesmo periodo.

Segundo a ABRELPE (2019), da massa total de RSU gerados no Brasil,
92% foi coletada em 2018, o que corresponde a 72,7 milhdes de toneladas. Destas,
43,3 milhdes foram enviadas a aterros sanitarios, o que representa 59,5% da massa
total coletada (ABRELPE, 2019), evidenciando a dependéncia do pais destas obras
como alternativa para a destinacéo e disposicao final dos RSU.

Os aterros sanitarios apresentam vantagens em relagdo a alguns métodos
de destinagao (incineracao, por exemplo), como menor custo para a implantagao e
maior facilidade operacional (O’LEARY; TCHOBANOGLOUS, 2002; RENOU et al.,
2008). Porém, embora seja considerada a solugédo mais adequada para a disposi¢ao
de RSU no Brasil, assim como em muitos paises (RENOU et al., 2008; PENG,

2017), o aterramento de residuos gera passivos ambientais, entre os quais o
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lixiviado. Existe, ainda, um agravante em relacdo a disposi¢cdo de residuos em
aterros: o lixiviado continua a ser gerado mesmo apds o encerramento do aterro,
exigindo tratamento tipicamente por 30 anos ou mais (OLEARY;
TCHOBANOGLOUS, 2002).

2.2 LIXIVIADO DE ATERRO SANITARIO

O lixiviado é agua residuaria gerada como resultado da decomposi¢cao da
matéria organica presente nos residuos e em presenga de umidade e da agua de
chuva infiltrada nas células de um aterro. O lixiviado oferece risco ambiental quando
nao coletado e tratado adequadamente, pois apresenta composicao fisica e quimica
complexa e as quantidades produzidas estdo associadas a elevadas cargas

poluidoras quando langados em sistemas ambientais terrestres ou aquaticos.

2.2.1 Fases da degradacgao dos residuos e sua influéncia na composic¢ao do lixiviado

Apesar da concentracdo dos componentes do lixiviado sofrer variagao
devida a diversos fatores, ha alguns padrbes na composigao desta agua residuaria,
inerentes ao proprio processo anaerdbio que ocorre nas células de aterramento de
residuos. Portanto, a composicdo de um lixiviado depende, também, da fase na qual
a célula ou o aterro se encontram (EHRIG, 1989; RENOU et al., 2008).

O’Leary e Tchobanoglous (2002) compararam um aterro sanitario a um
reator biolégico cujas entradas sao os residuos sélidos e a agua, e as saidas
principais biogas e lixiviado. Os autores ainda adotaram a seguinte separacéo de
fases para explicar as principais reacdes quimicas e bioquimicas que ocorrem em
aterros e que influenciam a composigao do lixiviado:

I) ajuste inicial: logo que os residuos solidos sdo aterrados, a matéria organica
biodegradavel comega a sofrer decomposi¢cdo, gragas a micro-organismos
originarios, principalmente, do material utilizado como cobertura e dos préprios
residuos. Nesta fase, em funcao da presenca de ar no interior das células do aterro,
a decomposigao biolégica da matéria organica ocorre em condi¢cdes aerdbias;

Il) transigcao: trata-se de uma fase de curta duragdo. O oxigénio é eliminado e
condi¢cdes anaerobias passam a predominar no interior das células do aterro. Micro-

organismos facultativos e anaerdbios convertem a matéria organica a acidos
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organicos de cadeia curta e outros produtos intermediarios. Se houver geracédo de
lixiviado nesta fase, o seu pH diminuira devido a presencga de acidos organicos e a
elevada concentragédo de dioxido de carbono (CO»). Nesta fase, o pH acido podera
solubilizar metais presentes na massa de residuos, os quais serao incorporados a
composicao do lixiviado;
lll) fase acida: nesta fase ocorrem reagdes de hidrolise da matéria organica,
mediadas por micro-organismos facultativos e anaerdbios. Na hidrolise, substancias
organicas complexas constituintes dos residuos, como os lipideos, as proteinas e os
polimeros, sdo degradadas a moléculas mais simples e assimilaveis por micro-
organismos da etapa subsequente, a acidogénese. Na acidogénese, substancias
soluveis e as hidrolisadas s&o convertidas a acidos organicos e outros compostos
intermediarios, havendo a geracao de CO, e de pequena quantidade de hidrogénio
gasoso (Hz). O pH do lixiviado diminui rapidamente e, devido a condigdo de acidez,
pode ocorrer a solubilizagdo de constituintes inorganicos, incluindo metais, que
atingem a concentragcdo maxima no lixiviado. Como o lixiviado dissolve também os
acidos organicos produzidos na acidogénese, a sua condutividade, a demanda
quimica de oxigénio (DQO) e a demanda bioquimica de oxigénio (DBO) aumentam;
IV) fase metanogénica: nesta fase, as arqueas metanogénicas, micro-organismos
estritamente anaerdbios, passam a predominar no interior das células de residuos
do aterro. Estes micro-organismos séo responsaveis pela conversdo do acido
acético, um intermediario metabdlico, e do Hy, ambos formados na fase acida, a CO,
e metano (CH4). Devido a essa conversdo, a concentracdo de acidos organicos
diminui e o pH do lixiviado aumenta, atingindo valores préximos a neutralidade. Com
o pH mais basico, a solubilizacdo de metais é reduzida, fazendo com que suas
concentragdes no lixiviado diminuam. Como parte da matéria organica, previamente
metabolizada a acidos orgéanicos e a H,, deixa o interior das células do aterro na
forma de biogas (constituido majoritariamente de CH4 e CO,), ocorre a diminuigao
da condutividade, da DQO e da DBO do lixiviado gerado;
V) maturagao: nesta fase, praticamente toda a matéria orgénica facilmente
biodegradavel dos residuos e do lixiviado foi convertida a CH4 e a CO,. A velocidade
de reacao microbiana e a taxa de geracao dos gases diminuem, e o lixiviado passa a
ser composto, principalmente, por matéria organica recalcitrante.

Na FIGURA 2.1 sdo apresentados os perfis dos componentes do biogas e

das caracteristicas quimicas do lixiviado ao longo das cinco fases. Apesar da
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separacao para fim didatico, na pratica, a transicdo entre as fases nao € bem
definida. As fases de um aterro, em geral, se sobrepbem e ocorrem
simultaneamente (EHRIG, 1989).

FIGURA 2.1 — FASES DE UM ATERRO SANITARIO

Fase
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Composigdo do gas do aterro, % volumétrica
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DQo

-]
——————

Acidos organicos

pH

Caracteristicas do lixiviado

tempo

FONTE: modificado de O’Leary e Tchobanoglous (2002)

2.2.2 Caracteristicas gerais e composi¢ao dos lixiviados brasileiros

Devido a varios fatores, operacionais e de composicdo da massa de
residuos depositada em aterros sanitarios, a composi¢ao do lixiviado é heterogénea
e variavel (EHRIG, 1989; KJELDSEN et al., 2002; SOUTO, 2009; COSTA; ALFAIA;
CAMPOS, 2019). A vazao e a concentracdo dos componentes do lixiviado sao
influenciadas pela precipitacdo pluviométrica, pelo tipo de solo e pelo material de
cobertura do aterro, pelas caracteristicas do escoamento superficial na area do

aterro, pela idade do aterro, pela composi¢ao gravimétrica dos residuos aterrados,
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entre outros fatores climaticos, hidrogeoldgicos e inerentes aos residuos (EHRIG,
1989; KJELDSEN et al., 2002; RENOU et al., 2008).

Em termos gerais, o lixiviado de aterro sanitario pode ser definido como uma
solucdo aquosa de cor escura e odor forte, composta, principalmente, pelos quatro
seguintes grupos de substancias, presentes em concentragdes variaveis (EHRIG,
1989; KJELDSEN et al., 2002; RENOU et al., 2008):

1) matéria organica dissolvida: oriunda da decomposi¢cao da por¢ao organica dos
residuos aterrados. Subdivide-se em duas fracdes: i) a biodegradavel, constituida
majoritariamente por acidos organicos de cadeia curta, produtos do processo
anaerobio que ocorre no interior das células do aterro e ii) a recalcitrante, formada,
principalmente, por acidos humicos e fulvicos;

2) componentes inorganicos em elevadas concentragées: nesta fracdo, estao
presentes, em abundancia, os ions calcio (Ca*?), magnésio (Mg*?), sodio (Na*),
potassio (K*), aménio (NH,"), ferro Il (Fe*?), manganés (Mn*?), cloreto (CI'), sulfato
(SO4), bicarbonato (HCO3), fosfato (PO4™), entre outros. O nitrogénio na forma de
amonia livre ndo ionizada (NH3) também esta incluido neste grupo;

3) componentes inorganicos em baixas concentragées: 0s principais
representantes deste grupo sdo os ions de metais, como cadmio (Cd*?), cromo
trivalente (Cr*®) e hexavalente (Cr*®), cobre (Cu*?), chumbo (Pb*?), niquel (Ni*?) e
zinco (Zn*?). Sua presenca e concentracdo no lixiviado dependem do tipo de residuo
aterrado e da idade do aterro;

4) componentes organicos xenobidticos: como exemplos desta classe de
substancias de origem sintética, podem ser citados os hidrocarbonetos aromaticos,
os fendis, os pesticidas, entre outros.

Apesar da concentragdo de alguns parametros caracteristicos do lixiviado
variar grandemente, até mesmo para um unico aterro sanitario, ha similaridades que
sao, geralmente, ligadas aos padrées de consumo e descarte da populagdo. Por
exemplo, a matéria organica é a fragdo predominante na composigdo dos RSU
brasileiros. Ao reunir dados acerca da composi¢ao gravimétrica dos RSU de cinco
cidades brasileiras, cada uma pertencendo a uma regidao geografica, Alfaia, Costa e
Campos (2017) observaram que a percentagem de matéria organica variava de 52,0
a 57,2% da composicéo total dos residuos solidos nos municipios estudados.

Outra caracteristica comum aos lixiviados brasileiros € a elevada

concentragdo de nitrogénio, sobretudo nas formas amoniacal e organica (SOUTO,
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2009; ROCHA, 2011; PRADO, 2018; RIETOW, 2018; BAETTKER, 2019; COSTA;
ALFAIA; CAMPOS, 2019). O nitrogénio presente em lixiviados de aterros sanitarios
de RSU tem sua principal fonte, assim como a matéria organica carbonacea, em
restos de alimentos de origem vegetal ou animal.

Souto (2009), em extenso estudo acerca das caracteristicas de lixiviados
brasileiros, reuniu dados de 40 aterros sanitarios, produzidos entre 1988 e 2008.
Neste estudo, o autor separou os dados de caracterizagao dos lixiviados conforme a
fase correspondente do aterro, acida ou metanogénica. Por outro lado, Costa, Alfaia
e Campos (2019) reuniram dados de lixiviados de nove aterros sanitarios e de um
aterro controlado, de nove Estados brasileiros. Apesar de contarem com menos
dados em relagcdo a Souto (2009), as autoras reuniram estudos publicados entre
2006 a 2016, o que permitiu uma comparagao entre os lixiviados brasileiros para
diferentes periodos. No QUADRO 2.1 sao apresentados os dados reunidos por
Souto (2009) e por Costa, Alfaia e Campos (2019), referentes a parametros fisicos,
quimicos e bioldgicos de diferentes lixiviados brasileiros.

Das informagdes apresentadas no QUADRO 2.1, é possivel observar a
grande variabilidade da composi¢cdo do lixiviado de aterros sanitarios brasileiros,
com acentuada amplitude entre os valores maximos e minimos para a maioria dos
parametros analisados. Também é possivel observar, ao comparar os dados obtidos
por Souto (2009) para as fases acida e metanogénica, que a composic¢ao do lixiviado

€, de fato, afetada pela idade do aterro e pela fase na qual o sistema se encontra.

2.2.3 Tecnologias aplicadas ao tratamento do lixiviado

Devido a sua composi¢ao variavel, ndo ha um tratamento Unico e universal
que possa ser aplicado ao lixiviado de aterro sanitario, conforme afirmagdes de
Renou e colaboradores (2008) e Costa, Alfaia e Campos (2019). Normalmente, o
tratamento do lixiviado deve envolver a combinacado de tratamentos de diferentes
naturezas, como a bioldgica, fisica e/ou quimica (KENNEDY; LENTZ, 2000; RENOU
et al., 2008; ZAYEN; SCHORIES; SAYADI, 2016; ZANICOTTI; POSSETTI - Org.,
2018; COSTA; ALFAIA; CAMPOS, 2019).
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Ehrig (1989), ao estudar a composigao do lixiviado de 15 aterros alemaes,
apresentou a hipotese que a concentracdo de alguns componentes do lixiviado
permanece aproximadamente constante, independentemente da idade e da fase em
que se encontra o aterro. Sdo eles: ions cloreto, sédio e potassio; alcalinidade;
nitrogénio amoniacal; nitrogénio total; fésforo total; metais cadmio, cobalto, niquel,
chumbo, cromo, cobre e mercurio. A constdncia da concentracdo desses
componentes no lixiviado ao longo do tempo indica que o processo biolégico, em
especial o anaerdbio, predominante no aterro, n&o € capaz de remové-los ou altera-
los. Logo, quando se projeta um sistema de tratamento para o lixiviado de aterro
sanitario, é importante incluir etapas para a remocg¢ao desses componentes.

Os processos biolégicos sdo recomendados para o tratamento de lixiviados
ditos “jovens”, caracterizados por elevadas concentragdes de acidos organicos de
cadeia curta, geralmente de facil biodegradacdo (RENOU et al., 2008; COSTA;
ALFAIA; CAMPOS, 2019). Lixiviados estabilizados, ou “velhos”, normalmente
apresentam concentragdes elevadas de nitrogénio amoniacal e de compostos
refratarios, considerados empecilhos ao tratamento biolégico. Nestes casos,
recomenda-se a combinagdo de uma ou mais etapas fisicas ou quimicas de
tratamento (ZANICOTTI; POSSETTI - Org., 2018).

No Brasil, as exigéncias minimas que devem ser atendidas para a
disposicdo de aguas residuarias em corpos hidricos sao estabelecidas pela
Resolugao CONAMA n° 430/2011. Os principais padrdes desta Resolugdo, que em
geral sdao desafiadores de se atingir para lixiviados de aterros sanitarios, sao
apresentados no QUADRO 2.2. Sao também mostrados os potenciais efeitos
associados ao nao atendimento dos padrdes, exemplos de processos utilizados para

o tratamento do lixiviado e de autores que ja empregaram as técnicas mencionadas.

QUADRO 2.2 — PRINCIPAIS PARAMETROS QUIMICOS DOS LIXIVIADOS E RESPECTIVOS

PADROES DE LANCAMENTO (continua)
Exemplos de processos
Possivel efeito ambiental Padri que podem ser aplicados
~ adrao
Parimetro caso a concentrac{'ao CONAMA ao t.ratamento de
extrapole o padrao 430/2011 lixiviado de aterro
estabelecido sanitario para atender ao
padrao
Eutrofizagao de corpos Arraste da amonia por ar
hidricos; deplegcéo de oxigénio (air stripping) (SOUTO,
Nitrogénio amoniacal de corpos hidricos; ambnia 20 mg/L 2009; RIETOW, 2018),
livre (NH3) pode ser toxica a adsorcao do nitrogénio
organismos aquaticos. amoniacal (PRADO, 2018)




30

QUADRO 2.2 — PRINCIPAIS PARAMETROS QUIMICOS DOS LIXIVIADOS E RESPECTIVOS
PADROES DE LANCAMENTO

(concluséo)

Possivel efeito ambiental

Exemplos de processos
que podem ser aplicados

caso a concentragao Padrao ao tratamento de
Parametro ¢ CONAMA aoh
extrapole o padrao lixiviado de aterro
. 430/2011 P
estabelecido sanitario para atender ao
padrao
Processos bioldgicos
DBOs (parametro Deplegéo de oxigénio de aerobios e an.aerob|os
L2 L ~ (ROCHA, 2011; MORAIS,
indicador da corpos hidricos, podendo levar Remocéo

concentragao de
matéria organica)

ao sufocamento e a morte de
organismos aquaticos.

minima de 60%

2016; CONTRERA et al.,
2018), co-tratamento com
esgoto sanitario

(BAETTKER, 2019)

Cadmio total , ) 0,2 mg Cd/L
Chumbo total 'O”Sadn%;“g}:ézlﬁ’/?dsffgs' 0,5 mg PbiL
Cobre dissolvido a 1,0 mg Cu/L

absorvidos por organismos
aquaticos, podem exercer
efeitos téxicos agudos ou

0,1 mg Cr/L
1,0 mg Cr/L

Cromo hexavalente
Cromo trivalente

Adsorgéo, precipitacao
com agentes quimicos,

Ferro dissolvido cronicos. Pode ocorrer aindao | 15,0 mg Fe/L reacoes de oxirreducao
Manganés dissolvido | acumulo de metais ao longoda | 1,0 mg Mn/L (AMORIM et al., 2009)
Mercurio total teia alimentar, contaminando 0,01 mg Hg/L
Niquel total outros animais e até mesmo 2.0 mg NilL
- humanos. :
Zinco total 5,0 mg Zn/L

FONTE: adaptado a partir de CONAMA (2011) e demais referéncias citadas

2.2.3.1 Tratamentos biolégicos aplicados ao lixiviado de aterro sanitario

Além de atender as exigéncias legais para o langcamento de efluentes em
corpos hidricos, o tratamento biolégico de lixiviado de aterro sanitario apresenta
outros desafios. Por exemplo, em aterros considerados “velhos”, grande parte da
matéria organica biodegradavel do lixiviado foi estabilizada, predominando material
organico recalcitrante (EHRIG, 1989; KJELDSEN et al., 2002). Nestes casos, em
funcao da pequena concentragcdo de matéria organica biodegradavel remanescente
no lixiviado, o tratamento biolégico pode ser comprometido.

Conforme apresentado no QUADRO 2.1, os lixiviados de aterros sanitarios
brasileiros tendem a apresentar elevada condutividade, parametro que indica a
presenca de elevadas concentragdes de sais dissolvidos e ions inorganicos. Os ions
de sais dissolvidos também podem, por vez, limitar o tratamento biologico
(MCCARTY; MCKINNEY, 1961a; PARKIN et al., 1983).

Para o tratamento biolégico anaerdbio, assim como para algumas
configuragbes do processo aerobio, outro fator ao qual se atribui elevada

interferéncia sobre a microbiota € a concentragdo de nitrogénio amoniacal.
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Processos anaerdébios ndo sao capazes de remover eficientemente o nitrogénio
amoniacal do lixiviado. Além disso, o nitrogénio amoniacal pode exercer efeito téxico
sobre a microbiota do tratamento anaerébio (ALBERTSON, 1961; MCCARTY,
1964c; PARKIN et al., 1983).

Apesar das limitagdes, existem informacdes sobre a aplicagcado de processos
biolégicos, aerdbios ou anaerdbios, para o tratamento de lixiviado de aterro sanitario
no Brasil. Morais (2016), por exemplo, avaliando trés reatores anaerdbios de
bancada aplicados ao tratamento de lixiviado diluido, obteve eficiéncia de remocao
da matéria organica, estimada a partir da redugdo da concentragdo da DQO, entre
60 e 70%. Rocha, Braga e Braga (2017) obtiveram eficiéncia de reducdo da
concentragdo de DQO de 60%, para um reator anaerdbio em bateladas sequenciais
em escala de bancada. Contrera e colaboradores (2018), ao operarem um reator
anaerdébio com biofilme em bateladas sequenciais, em escala piloto, reportaram
eficiéncia aproximada de 70% na remoc¢ao de DQO do lixiviado. Ja Baettker (2019),
em pesquisa desenvolvida para avaliar o tratamento biolégico anaerdbio de esgoto
sanitario, codisposto com lixiviado de aterro sanitario, em reator UASB, em escala
piloto, obteve eficiéncia de reducdo da concentracdo de DQO de 49%, para uma
proporgao de 95% esgoto sanitario e 5% lixiviado (v/v).

Os sistemas de tratamento biologico de lixiviado também sdo comumente
aplicados em escala plena no Brasil. Ao avaliar 12 aterros, de seis estados
brasileiros, Costa, Alfaia e Campos (2019) observaram que 10 deles contavam com
ao menos uma etapa bioldgica para o tratamento do lixiviado. Ainda segundo estas
autoras, os sistemas biolégicos mais utilizados eram os lodos ativados (aerdbio) e as
lagoas de estabilizagdo, anaerobias, facultativas e de maturacdo. Entretanto, em
todos os aterros estudados, etapas de tratamento fisico e/ou quimico estavam
associadas ao sistema biologico, ressaltando a necessidade de combinar processos
para a atenuagao do potencial poluidor do lixiviado.

Ainda que apenas o tratamento biolégico ndo seja capaz de eliminar o
potencial poluidor do lixiviado de aterro sanitario, esta € uma alternativa de baixo
custo de implantacdo e manutencdo. O processo bioldgico pode, inclusive, ser
combinado a etapas de pré- ou pos-tratamento fisico ou quimico do lixiviado,
reduzindo os custos gerais (KENNEDY; LENTZ, 2000; ZAYEN; SCHORIES;

SAYADI, 2016). Assim, a medida que os principais fatores que impactam o
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tratamento bioldgico do lixiviado de aterro sanitario forem conhecidos, o processo

podera ser otimizado, apresentando maior eficiéncia e melhor estabilidade.

2.3 PRINCIPIOS DO TRATAMENTO ANAEROBIO

O processo anaerobio consiste em uma sucessao de etapas de conversao
da matéria organica a biogas, este composto majoritariamente por metano (CH4) e
dioxido de carbono (CO;), a agua e a células microbianas, que sdo denominadas
conjuntamente lodo. Para o sucesso da degradagdo da matéria organica, ao menos
quatro grupos microbianos sao requeridos, cada qual responsavel pela geracéo de
metabdlitos que serdo utilizados pelo grupo que o sucedera. A interagdo e o
equilibrio entre os grupos microbianos, membros de dois reinos distintos, Bacteria e

Archaea, sao essenciais para o desenvolvimento adequado do processo anaerobio.

2.3.1 Microbiota do tratamento anaerdbio

A diversidade e a composicdo da comunidade microbiana de sistemas
anaerobios podem ser afetadas por parédmetros operacionais, temperatura e carga
organica, por exemplo, e ambientais, como a concentragdo de nitrogénio amoniacal,
a matéria organica e a alcalinidade. Embora o microbioma responsavel pelo
processo anaerobio ndo seja ainda completamente conhecido, haja vista a grande
percentagem de espécies nao identificadas em diferentes trabalhos, ha grupos
taxondbmicos microbianos presentes na maioria dos sistemas anaerobios,
independentemente das condigdes operacionais e ambientais (DE FRANCISCI et
al., 2015; DE VRIEZE et al., 2015; DE VRIEZE et al., 2016; GOUX et al., 2016; HAO
et al.,, 2016; TREU et al., 2016; DE JONGE et al., 2017; JU; LAU; ZHANG, 2017;
VENKITESHWARAN et al., 2017; ZIGANSHINA et al.,, 2017; BONK et al., 2018;
BRAZ et al., 2018; SUAREZ et al., 2018; NIERYCHLO et al., 2019). Os principais
deles sdo apresentados a seguir, e foram exemplificados a partir dos estudos

realizados pelos autores acima citados.
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2.3.1.1 Bactérias hidroliticas

O primeiro estagio do processo anaerobio é conduzido por bactérias
anaerdbias e facultativas. Nesta etapa, enzimas hidroliticas extracelulares,
secretadas pelos micro-organismos, sao responsaveis pela degradagdo de
moléculas organicas complexas, como polissacarideos, lipideos e proteinas, em
compostos mais simples, solluveis e assimilaveis pelas bactérias atuantes na fase
seguinte, acidogénica. Exemplos de bactérias hidroliticas comumente identificadas
em sistemas anaerébios sado as pertencentes aos filos Actinobacteria, Bacteroidetes
e Firmicutes; as classes Bacilli, Bacteroidia, Clostridia, Gammaproteobacteria e
Mollicutes; as ordens Bacteroidales, Clostridiales e Flavobacteriales; e aos géneros

Anaerotruncus, Bacillus, Bacteroides, Clostridium, Enterococcus e Ruminococcus.

2.3.1.2 Bactérias fermentativas acidogénicas

As bactérias acidogénicas, tanto facultativas como anaerdbias, séao
responsaveis pela conversdao das substancias degradadas pelas bactérias
hidroliticas a acetato, H;, CO,, alcoois (etanol e metanol), cetonas e acidos
organicos de cadeia curta, sobretudo propidénico e butirico. Assim como as
hidroliticas, as bactérias acidogénicas compdem um grupo heterogéneo. Nesta
etapa, apesar de serem produzidas substancias de varios grupos funcionais, as
bactérias envolvidas sdo denominadas acidogénicas devido a predominancia e
importancia subsequente dos acidos orgénicos de cadeia curta.

Exemplos de grupos taxondémicos bacterianos atuantes nessa etapa do
processo anaerobio sdo os filos Firmicutes, Bacteroidetes, Chloroflexi e
Proteobacteria; e os géneros Acetobacterium, Acetivibrio, Anaerolinea, Bacillus,
Bacteroides, Bifidobacterium, Butyrivibrio, Clostridium, Enterococcus, Escherichia,
Flavobacterium, Flexilinea, Gelria, Gemmobacter, Lactobacillus, Propionibacterium,

Rhodobacter, Staphylococcus e Streptococcus.

2.3.1.3 Bactérias sintréficas acetogénicas e oxidadoras de acetato

As bactérias sintroficas sao responsaveis pela conversido dos acidos

organicos de cadeia curta e dos alcoois, produzidos na acidogénese, principalmente
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a acetato, Hy, CO; e ion formiato. Nesta etapa, uma relagao sintréfica obrigatéria é
estabelecida entre as bactérias envolvidas e as arqueas metanogénicas, pois as
reacdes da acetogénese e da oxidagdo do acetato sdo endergbnicas, isto €,
desfavoraveis energeticamente e nao espontdneas. As bactérias sintroficas
acetogénicas oxidam os produtos da acidogénese a acetato, produzindo substrato
para a metanogénese acetoclastica. Por outro lado, bactérias sintroficas sao
também importantes para a metanogénese hidrogenotréfica, visto que oxidam
acetato a CO,. Para ambas as reagdes, ha a produgcdo concomitante de H,, e o
processo anaeroébio so6 tem continuidade se o H, for removido do meio pelas arqueas
metanogénicas hidrogenotroficas. Durante a acetogénese, o acetato produzido pode
também inibir a reagdo e a continuidade do processo anaerobio caso acumule no
meio reacional e n&do seja utilizado pelas arqueas metanogénicas acetoclasticas.
Representantes das bactérias acetogénicas encontradas em sistemas
anaerobios sdo os micro-organismos dos filos Firmicutes e Synergistetes e dos
géneros Alkaliphilus, Escherichia, Pelotomaculum, Ruminococcus, Syntrophobacter
e Syntrophomonas. Ja exemplos de bactérias oxidadoras de acetato sdo as

pertencentes aos géneros Clostridium e Charboxidothermus.

2.3.1.4 Arqueas metanogénicas

As arqueas metanogénicas, micro-organismos do dominio Archaea,
estritamente anaerdbias, sdo especializadas no uso de substratos e restringem-se a
degradagdo de alguns poucos compostos organicos e inorganicos relativamente
simples, entre os quais muitos produtos de reagdes metabdlicas de outros micro-
organismos (BARKER, 1956; GARRITY; HOLT, 2001). Sao classificadas em varias
espécies e ocupam diferentes habitats, mas, ainda assim, acredita-se que sua
diversidade seja subestimada, com grupos taxondmicos ainda a serem descritos
(GARRITY; HOLT, 2001).

Cada espécie utiliza apenas um ou poucos substratos especificos. Logo,
para a degradacao de residuos complexos, € necessaria uma comunidade composta
por diferentes micro-organismos metanogénicos. Estudos que buscam identificar e
quantificar as comunidades de arqueas metanogénicas em sistemas de tratamento
anaerdbio tém mostrado que ha varias espécies pertencentes, principalmente, a trés

ordens: Methanosarcinales, Methanomicrobiales e Methanobacteriales (MACLEOD;
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GUIOT; COSTERTON, 1990; LEE et al., 2009; REITSCHULER; LINS; ILLMER,
2014). A eficiéncia do tratamento anaerdbio de um residuo pode inclusive ser
correlacionada a dindmica populacional das arqueas metanogénicas (LEE et al.,
2009; BOCHER et al., 2015; DE VRIEZE et al., 2015; HAO et al., 2016), apesar de
serem a minoria entre a populacdo microbiana envolvida no processo.

Na metanogénese, os produtos metabdlicos das bactérias acidogénicas e
sintroficas sdo convertidos a CH4 pelas arqueas metanogénicas. As arqueas
metanogénicas sdo 0s Unicos organismos conhecidos capazes de produzir metano,
e 0 seu metabolismo estd associado as reagdes de clivagem do 4&acido

acético/acetato, redugao do diéxido de carbono e redugao de grupos metilicos.

a) Quebra do acido acético/acetato

Dependendo do substrato alimentado ao sistema anaerobio, a percentagem
de CH, total produzido a partir do acido acético varia entre 60 e 80% (JERIS;
MCCARTY, 1965). A reacdo de quebra do acido acético é realizada somente por
uma ordem de arqueas metanogénicas, a Methanosarcinales, também denominadas
acetoclasticas (GARRITY; HOLT, 2001; MADIGAN; MARTINKO; PARKER, 2004). A
ordem Methanosarcinales € composta por duas familias, Methanosarcinaceae e
Methanosaetaceae, consideradas de grande relevancia para o tratamento anaerobio

devido a participagao na producédo do CH4 via quebra do acido acético/acetato.

b) Reducao do didéxido de carbono a metano

Nesta reacdo, realizada pela maioria das arqueas metanogénicas
conhecidas, o H, serve como doador de elétrons. Muitas arqueas metanogénicas
tém ainda a capacidade de utilizar o acido férmico/formiato como doador de elétrons,
gerando CH4s como produto final a partir de uma série de complexas reacdes
bioquimicas. Por outro lado, algumas podem substituir o H, como doador de elétrons
por alcoois secundarios ou piruvato, enquanto um pequeno numero pode utilizar
etanol para essa finalidade. Até o momento, sdo também conhecidos dois géneros
de arqueas metanogénicas, Methanosarcina e Methanothermobacter, capazes de

produzir CH4 a partir da oxidagdo do monoxido de carbono (CO).
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A reacao de reducédo do CO, permite classificar as arqueas metanogénicas
produtoras de CH, como hidrogenotroficas. Este grupo € composto por cinco ordens:
Methanobacteriales, Methanocellales, Methanococcales, Methanomicrobiales e
Methanopyrales.  Alguns  representantes da ordem  Methanosarcinales,
especificamente do género Methanosarcina, s&o também hidrogenotroficos.

Entre os hidrogenotroéficos, a ordem Methanopyrales € pouco comum em
processos anaerobios de tratamento de residuos, pois requer temperaturas
superiores a 80 °C para o seu crescimento. A ordem Methanococcales também é
raramente detectada no tratamento anaerébio, devido a sua demanda por elevada
concentragao salina do meio (GARRITY; HOLT, 2001). A ordem Methanocellales foi
identificada mais recentemente em comparagdo as demais (SAKAI et al., 2008),

havendo ainda pouca informacéao a respeito da sua fisiologia.

c) Redugao de grupos metilicos (via metilotrofica)

Organismos metanogénicos metilotréficos sdo encontrados nas ordens
Methanosarcinales; Methanobacteriales, apenas o género Methanosphaera; e
Methanomassiliicoccales, esta ultima identificada apenas em 2012 (PAUL et al.,
2012; IINO et al., 2013). Em reagdes metilotréficas, o CH4 € formado a partir da
reducdao de compostos que contém grupos metil como, por exemplo, metanol,
aminas metiladas (metilamina, dimetilamina, trimetilamina e tetraetilaménio) e
compostos metilados de enxofre (metanotiol e dimetilsulfeto) (GARRITY; HOLT,
2001; MADIGAN; MARTINKO; PARKER, 2004).

Na FIGURA 2.2 é apresentada parte dos grupos taxondmicos das arqueas
metanogénicas, com destaque para os micro-organismos normalmente encontrados
em sistemas de tratamento anaerdbio de aguas residuarias e para os quais ja ha
informacdes filogenéticas consolidadas. Por estes motivos, os grupos destacados

sao considerados os mais relevantes para o tratamento anaerdbio atualmente.
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2.3.2 Interferentes do processo anaerobio

Quando comparado ao processo aerdbio de tratamento de residuos, o
anaerobio apresenta as seguintes vantagens: a) menor produg¢ao de lodo, reduzindo
a dificuldade associada a disposi¢cao e/ou tratamento do residuo gerado; b) menor
consumo energético, pois nao requer equipamentos para a aeragao; c) aplicagéo de
maiores cargas organicas, levando a maior compacidade dos sistemas associados;
d) baixa necessidade de adicdo de nutrientes, como nitrogénio e fésforo; e e)
geragao de biogas, mais especialmente do metano, com elevado poder calorifico e
que pode ser utilizado como fonte alternativa de energia (MCCARTY, 1964a).

Apesar dos aspectos positivos do processo anaerobio, sao reportadas
limitacbes a sua aplicagdo para o tratamento de aguas residuarias. Entre elas, a
mais difundida é a susceptibilidade dos micro-organismos anaerébios, sobretudo das
arqueas metanogénicas, a varios interferentes. Os principais deles reportados na
literatura cientifica sdo apresentados a seguir.

A composi¢cdo da comunidade microbiana é um fator crucial para o bom
funcionamento de um sistema anaerdébio, especialmente durante a sua partida. Se o
in6culo ndo contém os micro-organismos ativos e adaptados a degradagdo de um
substrato, o tempo de partida pode alongar-se por semanas ou meses (MCCARTY,
1964a; ANNACHHATRE, 1996; OZ et al., 2012; CHERNICHARO, 2016). Portanto, a
qualidade e a quantidade de in6culo e as condicdes adotadas na partida do sistema
sao fatores que podem interferir no desempenho do processo anaeroébio.

Estudos realizados com culturas microbianas puras e/ou substratos bem
definidos mostraram que a quantidade de biogas e a propor¢do de metano na sua
composicdo, considerados parametros indicadores do desempenho do sistema
anaerobio, dependem da composicdo do substrato degradado (BUSWELL,;
BORUFF, 1932; BARKER, 1956). Trabalhos mais recentes, como os de Lee e
colaboradores (2009) e de De Francisci e colaboradores (2015), que utilizaram
culturas mistas e/ou residuos complexos, tém reforcado esta observacdo. No
entanto, além da qualidade do substrato, a quantidade utilizada também pode afetar
o sistema anaerabio.

A quantidade de substrato que é alimentada a um sistema biolégico de
tratamento operado em regime continuo ou semicontinuo € geralmente expressa

como carga organica volumétrica (COV). A COV ¢é dada pela multiplicagdo entre a
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concentracao de matéria organica do substrato alimentado ao sistema, usualmente
expressa em termos de DQO, e a vazao diaria em relagao ao volume do reator.
Dependendo da concentracdo de matéria organica da agua residuaria a ser

tratada e da configuragdo do sistema anaerdbio, carga organica volumétrica (COV)

kg DQO
m?3.dia

igual a 40 ou superior pode ser suportada (TCHOBANOGLOUS et al., 2016).

Porém, para o tratamento de lixiviado de aterro sanitario, € frequente a aplicacédo de
COV mais baixas. Exemplos de configuragdes de sistemas anaerébios adotadas em
outras pesquisas que visaram o tratamento de lixiviado de aterro sanitario sao:

reatores UASB de bancada em regime continuo, submetidos a COVs entre 0,6 a

19,7 kfr’]D;?: e tempos de detencao hidraulica (TDH) de 12 h, 18 h e 24 h (KENNEDY;

3

LENTZ, 2000); reatores de bancada em bateladas sequenciais, submetidos as

COVs de 0,5 222 com TDH variavel entre 7 e 14 dias (MORAIS, 2016), e de 2,0

m?3.dia

DAY hara TDH de 5 dias (ROCHA; BRAGA; BRAGA, 2017); e reator anaerébio de

m3.dia

leito fixo e fluxo ascendente, em escala piloto, operado com COVs entre 1,0 e 3,3

D99 o TDH de 4,5 dias (ZAYEN; SCHORIES; SAYADI, 2016). Todos os autores

m3.dia

reportaram, para estas condicbes operacionais, eficiéncias de redugdo de DQO
superiores a 60%.

A alimentagao de cargas organicas elevadas, ou mesmo o aumento abrupto
da COV em um sistema operante, requer maiores periodos para a adaptacao prévia
da microbiota anaerébia, assim como quantidade suficiente de micro-organismos
aptos a degradacao do substrato. Entre as principais causas de falhas do processo
anaerébio podem ser citados os choques devidos a alimentacdo de cargas
organicas a um sistema que nao dispunha de microbiota aclimatada ou em
concentragdo suficiente para suporta-las (KENNEDY; LENTZ, 2000; REGUEIRO;
LEMA; CARBALLA, 2015; ESLAMI et al., 2018; BRAZ et al., 2018; BRAZ et al.,
2019), levando ao acumulo de acidos organicos no meio reacional.

Um dos indicadores mais importantes de desequilibrio do processo
anaerobio € o aumento da concentragdo de acidos organicos de cadeia curta.
Segundo Barker (1956), quando a concentragao de acidos organicos de cadeia curta
supera a faixa de 2.000 a 3.000 mg/L, a produgao de metano pode ser inibida. Braz
e colaboradores (2018) e Zhang e colaboradores (2018), por exemplo, observaram

forte correlagdo entre o acumulo de acidos organicos de cadeia curta (acidos
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acético, propidnico e butirico) no meio reacional e a diminuicdo da atividade
metanogénica do lodo anaerdbio. Além da concentragdo excessiva de acidos
organicos, outro fator ao qual se atribui efeito negativo sobre o processo anaerébio é
o potencial hidrogenionico (pH).

As arqueas metanogénicas, consideradas 0s micro-organismos mais
sensiveis do processo anaerobio, sdo metabolicamente mais ativas em uma faixa de
pH entre 6,4 e 7,2. Para pH acima de 8 e abaixo de 6, a taxa de crescimento das
arqueas metanogénicas pode diminuir rapidamente (BARKER, 1956; ALBERTSON,
1961). Outro fator de influéncia sobre os organismos metanogénicos, de acordo com
Barker (1956), é a temperatura: a faixa 6tima de temperatura para o crescimento da
maioria das arqueas metanogénicas € a mesofilica, entre 30 a 35 °C (MCCARTY,
1964b; GARRITY; HOLT, 2001).

Outro fator interferente no processo anaerdbio é a concentragdo de
nitrogénio amoniacal (ALBERTSON, 1961; MCCARTY; MCKINNEY, 1961a;
MCCARTY, 1964c; MELBINGER; DONNELLON; HERMAN, 1971; VAN VELSEN,
1979; LEE; HWANG, 2019). Em sistemas anaerdbios de tratamento de aguas
residuarias, o nitrogénio amoniacal total (NAT) é formado principalmente a partir da
degradacgdo de proteinas. Pode estar presente na forma de ion aménio (NH4") ou
como amonia livre (NH3), dependendo do pH do meio e da temperatura. Em pH
inferior a 7,2, o nitrogénio amoniacal total em elevadas concentragdes pode ser
téxico aos micro-organismos devido, sobretudo, a predominancia do ion amdnio em
relagdo a amonia livre. Por outro lado, em pH proximo ou superior a 8, a amoénia
passa a predominar e, dependendo da concentracao, exercer efeito inibitorio.

Também pode ser atribuido efeito inibidor ou téxico a sais, sobretudo devido
aos seus cations (MCCARTY; MCKINNEY, 1961a; MCCARTY, 1964c; LEE;
HWANG, 2019). Entre eles, podem ser destacados os alcalinos, Na* e K*, e os
alcalinos terrosos, Cae Mg+2. Quando ha mais de um desses cations presentes, a
interacao entre eles pode estar associada a efeitos complexos sobre o sistema
anaerobio. Estes cations podem agir tanto de forma sinérgica como antagonica
(MCCARTY; MCKINNEY, 1961a; MCCARTY, 1964c).

Outras substancias, tanto organicas como inorganicas, também podem estar
associadas a interferéncia negativa sobre o processo anaerdbio. Entre elas, as
inorganicas mais notaveis sdo o ion sulfeto (S%) e os metais, principalmente o cobre,

0 zinco, o niquel e cromo hexavalente (MCCARTY, 1964c). Entre as substancias
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organicas que podem inibir o processo anaerébio, figuram os solventes, os alcoois,
0s acidos organicos de cadeia longa, entre outros.

Além do excesso de certos componentes, a falta de outros também pode
exercer efeito negativo sobre o processo anaerobio. A falha de muitos sistemas
anaerobios ja foi atribuida a falta de nutrientes para a microbiota, e ndo a presenga
de interferentes (SPEECE, 1983). Além dos macronutrientes carbono, nitrogénio,
fésforo e enxofre, outros nutrientes que podem favorecer o crescimento dos micro-
organismos anaerobios sao ferro, cobalto e niquel (SPEECE, 1983).

No QUADRO 2.3 sdo apresentados os principais interferentes no processo
anaerdbio, bem como os valores a partir dos quais foi observada a inibicao.

Apesar de diversos interferentes ao processo anaerobio terem sido
reportados, 0s micro-organismos geralmente apresentam capacidade de
aclimatacédo e adaptagdo (MCCARTY, 1964c). Embora o efeito inibitério dos
interferentes do processo anaerdbio possa ser minimizado por meio da mudanca de
condi¢cdes operacionais, como, por exemplo, a diluigdo do substrato ou a aplicagao
de cargas organicas menores, a aclimatagdo da microbiota € um dos processos
mais simples de se realizar, além de envolver menores custos, conforme sugerido
por Tian e colaboradores (2018).

A maior tolerancia ao interferente e até mesmo a recuperagao da producao
de biogas pelo sistema anaerébio apdés uma perturbagcdo, decorrentes da
aclimatacdo da microbiota anaerdbia, foram relatadas, por exemplo, para
sobrecargas organicas (DE VRIEZE; VERSTRAETE; BOON, 2013; REGUEIRO;
LEMA; CARBALLA, 2015; BRAZ et al., 2019), para o nitrogénio amoniacal (VAN
VELSEN, 1979; PARKIN et al., 1983; DE VRIEZE; VERSTRAETE; BOON, 2013; DE
JONGE et al., 2017; BONK et al., 2018; CONTRERA et al., 2018; PARK et al., 2018;
TIAN et al.,, 2018), aménia livre (CONTRERA et al., 2018), cations (MCCARTY;
MCKINNEY, 1961a), sulfeto (PARKIN et al., 1983; DE JONGE et al., 2017), niquel
(PARKIN et al., 1983) e acidos organicos de cadeia curta (MCCARTY; MCKINNEY,
1961b; DE JONGE et al., 2017). Estes resultados ressaltam a importancia de uma
etapa de aclimatagdo prévia e gradual da microbiota ao substrato que se deseja

tratar por processo anaerobio.
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QUADRO 2.3 — PRINCIPAIS INTERFERENTES RELATADOS DO PROCESSO ANAEROBIO

Interferente Referéncia Faixa em que foi observada a interferéncia
Apesar de nao haver consenso acerca da
concentragao ideal de indculo, o lodo deve

. conter populagbes microbianas aptas a
Qualidade e quantidade de McCarty (196‘_13)’ degradacéao do substrato. Concentracdes baixas
o Annachhatre (1996); Oz et al. ; . o
lodo de in6culo (2012) de micro-organismos especializados podem

levar ao mau desempenho do processo
anaerobio em longo prazo ou a tempos
prolongados de partida

Carga organica volumétrica

McCarty (1964a); Regueiro,
Lema e Carballa (2015); Braz

Depende da quantidade e do tipo de micro-
organismos adaptados a degradagédo da matéria
organica. Cargas organicas volumétricas
elevadas ou variadas bruscamente (cargas de

etal. (2019) choque) podem levar a falhas ou a ineficiéncia
do processo anaerobio
Concentragdo de acidos Barker (1956) > 2.000 — 3.000 mg/L

organicos de cadeia curta

pH

Barker (1956); McCarty
(1964a)

<6ou=8

Temperatura

Barker (1956); McCarty
(1964b); Speece (1985)

<30 °C ou >35 °C (para processos mesofilicos);
variagdo de temperatura > 2 °C

Oxigénio dissolvido

McCarty (1964b); Speece

Baixas concentragdes ja podem ser inibitorias

(1985)
Na* McCarty (1964c) > 3.500 mg/L

K* McCarty (1964c) > 2.500 mg/L @
Ca* McCarty (1964c) > 2.500 mg/L @
Mg*? McCarty (1964c) > 1.500 mg/L

Nitrogénio amoniacal total

Albertson (1961); McCarty
(1964c); Parkin et al. (1983)

>1.500 — 3.000 mg/L, para pH > 7,4

McCarty (1964c)

> 3.000 mg/L, independentemente do pH do

meio
2 McCarty (1964c); Speece
S (1983) > 200 mg/L
Baixas concentragdes ja podem ser inibitorias.
Metais McCarty (1964c) Porém, a concentragao de metais pesados que

pode ser tolerada depende da concentragéo de
sulfeto disponivel

Relagdo DQO/N/P®?

Annachhatre (1996)

A relagdo maxima deve ser mantida entre:
300/5/1 (durante a partida);
600/5/1 (para sistemas continuos);
Relagbes fora desses valores podem levar ao
mau funcionamento do processo anaerobio

Micronutrientes (ferro, cobalto,
niquel, selénio, molibdénio)

Speece (1983, 1985)

S0 necessarias quantidades trago desses
elementos. Auséncia total ou concentragdes
muito baixas podem interferir negativamente no
desempenho do processo

FONTE: adaptado das referéncias citadas

NOTA: (1) concentragdes a partir das quais se observa efeito moderadamente inibitério, que pode ser
revertido mediante aclimatagdo da microbiota; (2) DQO: demanda quimica de oxigénio; N:
nitrogénio, na forma amoniacal; P: fésforo
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Além de um in6culo que contenha micro-organismos aclimatados as
condigdes operacionais e ambientais, foco desta pesquisa, o tratamento bem-
sucedido de aguas residuarias por processo anaerébio depende, em grande medida,
do controle de variaveis fisicas, quimicas e biolégicas dos sistemas associados.
Esse controle requer, por vez, a selecdo de indicadores e métodos adequados para
a analise do comportamento dos sistemas, que deverdo ser avaliados a fim de

garantir a estabilidade e eficiéncia do tratamento anaerdbio.

2.3.3 Bioensaios aplicaveis aos processos anaerobios

Ao longo do tempo, foram desenvolvidos métodos que buscam tornar mais
exato o controle do processo anaerobio. Entre eles, ha alguns bioensaios, que se
aplicam tanto a avaliacdo da atividade da microbiota quanto do sistema anaerdbio
de forma geral.

Um bioensaio € um procedimento controlado que avalia a eficiéncia, a
viabilidade e o comportamento de um sistema biolégico. Os principais bioensaios
aplicados aos processos anaerobios de tratamento de aguas residuarias sao

descritos a seguir.

2.3.3.1 Atividade metanogénica especifica (AME)

A atividade metanogénica especifica (AME) corresponde a taxa maxima de
produgdo de metano por um lodo anaerébio. A AME tem sido utilizada como
ferramenta de controle operacional de sistemas anaerdbios de tratamento de
residuos solidos e de aguas residuarias, pois reflete a eficiéncia da populacéo
microbiana para converter matéria organica a metano (AQUINO et al., 2007; SOUTO
et al., 2010; CHERNICHARO, 2016). Embora seja muito utilizada, ndo ha um
protocolo unico para a determinacdo da AME, como afirmaram Aquino e
colaboradores (2007), Souto e colaboradores (2010) e Chernicharo (2016).

O resultado de AME pode ser influenciado pelas condi¢des experimentais
utilizadas no ensaio. De acordo com Souto e colaboradores (2010), a relagao
alimento/micro-organismos (A/M), isto &, a relag&o entre a concentrac&o de substrato
e a de lodo inoculado, foi a condicdo experimental que influenciou mais

acentuadamente o resultado da AME. Ainda segundo estes autores, outros
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parametros que poderiam ter influenciado a AME foram a temperatura de realizagao
do ensaio, o tipo de substrato e a adigao de nutrientes ao sistema.

Dependendo do substrato escolhido, o resultado para a AME pode nao
refletir o comportamento geral do sistema anaerobio. Normalmente, o substrato
utilizado € uma mistura de acidos organicos de cadeia curta ou glicose (AQUINO et
al., 2007; CHERNICHARO, 2016), ambas de facil biodegradabilidade. Entretanto, a
atividade microbiana de degradagdo da matéria organica pode ndo ser mantida
quando o lodo for exposto a substratos mais complexos ou a condigdes ambientais
nao controladas e diferentes das utilizadas no ensaio da AME. Portanto, outros
bioensaios que permitem avaliar o comportamento de um sistema anaerébio quanto
ao tratamento de uma agua residuaria complexa, como, por exemplo, a DQO inerte

e a biodegradabilidade anaerdbia, podem ser utilizados em complementagao a AME.

2.3.3.2 Demanda Quimica de Oxigénio soluvel inerte — DQO inerte

A demanda quimica de oxigénio (DQO) é um pardmetro comumente
utilizado para caracterizar uma agua residuaria quanto a concentracdo de matéria
organica. E, inclusive, aplicada na modelagem da cinética de processos bioldgicos e
na definicdo de estratégias de operagdo de sistemas de tratamento (GERMIRLI,
ORHON; ARTAN, 1991). Entretanto, a DQO total ndo permite diferenciar entre
matéria organica biodegradavel e recalcitrante, ou inerte, que deixa o tratamento
biolégico sem sofrer modificagdo. A utilizagdo da DQO total como parametro unico
para avaliar a tratabilidade biolégica de residuos pode, portanto, levar a
interpretacédo questionavel dos resultados (GERMIRLI; ORHON; ARTAN, 1991).

Em 1991, Germirli, Orhon e Artan propuseram um método simples para a
determinacdo da fragao recalcitrante da matéria organica soluvel de uma agua
residuaria. De acordo com o meétodo, dois sistemas biologicos s&o operados
paralelamente. Um contém a agua residuaria em analise e, o outro, uma solugéo de
glicose. A solucéo de glicose possibilita subtrair os produtos microbianos do calculo
da DQO soluvel inerte da agua residuaria, limitacdo dos métodos mais antigos. O
perfil de degradacdo da DQO dos dois sistemas é monitorado ao longo do tempo,
até que ambos atinjam a DQO minima, ou DQO residual. A DQO soluvel inerte do

residuo €, entdo, calculada pela Equacéo 2.1.
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DQOSOIUveI inerte do lixiviado = DQOresidual do frasco que contém o lixiviado —

(2.1)

DQOresidual do frasco que contém a solugéo de glicose

Apesar da simplicidade, os autores apontaram limitagdes para o método,
tendo sido sugerido que a origem do lodo e a sua aclimatagdo prévia a agua
residuaria podem influenciar o resultado da DQO soluvel inerte. Além disso, também
existe a possibilidade de haver influéncia da quantidade de micro-organismos

adicionados aos reatores e da concentracgao inicial do substrato.

2.3.3.3 Biodegradabilidade anaerdbia

A biodegradabilidade anaerdbia pode ser entendida como a fragdo maxima
de matéria organica que sera degradada por meio do processo anaerébio em certo
periodo de tempo, sob determinadas condicbes operacionais. Normalmente é
utilizada para predizer o comportamento de uma substancia ou residuo em um
ambiente, seja ele natural, como um corpo hidrico, ou construido, como uma
estagao de tratamento.

Aguas residuarias que apresentem baixa percentagem de DQO inerte ainda
devem ser caracterizadas quanto a sua biodegradabilidade. Mesmo quando uma
percentagem elevada da matéria organica de uma agua residuaria pode ser
biodegradada, o processo biolégico correspondente pode demorar muito para
ocorrer. Portanto, o ensaio de biodegradabilidade permite conhecer a velocidade de
um processo biolégico e, consequentemente, avaliar sua aplicabilidade ao
tratamento de aguas residuarias (PAGGA, 1997).

N&ao ha um procedimento padronizado para o ensaio de biodegradabilidade
anaerébia (PAGGA, 1997; ANGELIDAKI; SANDERS, 2004; MULLER; FROMMERT;
JORG, 2004; KOWALCZYK et al., 2015). Além disso, os protocolos existentes séo
apontados como limitados, pois ndo reproduzem as condicdées ambientais em que a
substancia ou a agua residuaria seriam degradadas. Isso pode levar a falhas na
predicdo do comportamento de um sistema bioldégico de tratamento quando
submetido a condi¢gdes ambientais reais (PAGGA, 1997; KOWALCZYK et al., 2015).
Ademais, uma substancia ou agua residuaria pode ser erroneamente caracterizada
como pouco biodegradavel, ndo porque de fato o seja, mas por falhas na concepgao
do método experimental (AMARAL et al., 2008; KOWALCZYK et al., 2015).
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2.3.3.4 Relagédo DBOs/DQO e sua aplicagao particular ao lixiviado de aterro sanitario

Quando se deseja tratar uma agua residuaria por processos biologicos, é
importante caracteriza-la quanto a sua composicédo e tratabilidade. Além da DQO,
outro parametro que pode ser utilizado para estimar a concentracdo de matéria
organica € a demanda bioquimica de oxigénio de cinco dias, a 20 °C (DBOs). A
relacdo DBOs/DQO ¢, inclusive, utilizada para estimar a biodegradabilidade de uma
agua residuaria e tem especial aplicacdo na caracterizagao de lixiviados de aterro
sanitario (EHRIG, 1989; RENOU et al., 2008).

Segundo Ehrig (1989), as seguintes interpretacoes podem ser feitas a partir
dos valores da relagao DBOs/DQO obtidos para lixiviados de aterros sanitarios:

- DBOs/DQO igual ou superior a 0,4: valores caracteristicos para lixiviados de
aterros considerados “jovens”. Valores de DBOs mais préximos daqueles da DQO
indicam que uma boa fracdo da matéria organica é biodegradavel;

- DBOs/DQO igual ou inferior a 0,1: valores atribuidos a lixiviados de aterros
“velhos”. O baixo valor de DBOs em relagdo a DQO sugere que a maior parte da
matéria organica biodegradavel ja foi consumida, restando, no lixiviado, a matéria
organica recalcitrante.

Renou e colaboradores (2008) propuseram utilizar o valor da relagéao
DBOs/DQO para avaliar a tratabilidade de lixiviados por sistemas biologicos. Os
autores sugerem que para lixiviados “novos”, para os quais a relagdo DBOs/DQO do
lixiviado seja superior a 0,5, o tratamento biolégico é uma alternativa eficaz e de
baixo custo de manutengdo. Porém, para lixiviados “intermediarios” ou “velhos”, os
autores afirmam que o tratamento biologico de lixiviado é, em geral, ineficiente.
Entretanto, apesar de ainda ser amplamente utilizada na caracterizagdo e na
avaliacao da tratabilidade do lixiviado (COSTA; ALFAIA; CAMPOS, 2019), a relagao
DBOs/DQO tem limitagbes e ndo deveria ser utilizada como unico critério para a
adogao ou rejeicao de um sistema bioldgico de tratamento desta agua residuaria.

Por exemplo, a presenga de constituintes inorganicos no lixiviado, como os
ions cloreto, pode interferir na determinacdo da DQO, levando a producédo de
valores maiores (RICE et al. — Ed., 2012, método 5220 D), o que,
consequentemente, levaria a uma menor relagdo DBOs/DQO. Por outro lado,
dependendo das condicbes experimentais, a DBOs do lixiviado pode ser

subestimada (quando ha, por exemplo, a presenga de substancias tdxicas no
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residuo) ou superestimada (quando ha a presenca de formas nitrogenadas
reduzidas no residuo) (RICE et al. — Ed., 2012, método 5210 D).

O ensaio de DBOs;, apesar de padronizado quanto a parametros como

duracao e temperatura de incubagao, tem as mesmas fontes de variagao que outros

bioensaios. No QUADRO 2.4 é apresentada uma sintese dos bioensaios utilizados

para a caracterizacdo de sistemas anaerdbios. Também sao apontadas as

limitagbes comuns aos bioensaios apresentados.

QUADRO 2.4 - PRINCIPAIS BIOENSAIOS APLICADOS A AVALIACAO DE SISTEMAS
ANAEROBIOS E SUAS LIMITAGOES

Bioensaio

O que mede

Limitacoes

Atividade metanogénica
especifica (AME)

A taxa maxima de produgao
de metano de um lodo
anaerobio

Biodegradabilidade
anaerdbia

A taxa de biodegradacao de
uma substancia ou residuo,
avaliada por meio da formacao
de produtos ou degradacao de
um substrato

DQO soluvel inerte

A fragédo recalcitrante da
matéria organica de um
substrato quando degradado
por certo lodo

Demanda Bioquimica de
Oxigénio de cinco dias
(DBO:s), parametro usado
para calculo da relagao
DBOs/DQO

Quantidade de oxigénio
dissolvido utilizado por micro-
organismos durante a
degradagéao aerodbia da
matéria organica

- Falta de métodos padronizados
(com excecédo do ensaio de DBOs).
-Influéncia da concentragao da
substancia avaliada (concentragdes
elevadas podem ser toxicas a
microbiota; se muito baixas, podem
nao ser detectaveis analiticamente).
- Reprodutibilidade dos resultados
pode ser pequena devido as
diferencas entre os lodos inoculados,
volumes de lodo (se muito
pequenos, podem nao ser
representativos das comunidades
microbianas), relagdo A/M, entre
outros.

- Condicdes de realizagao dos
métodos frequentemente nao
mimetizam as condig¢des reais do
ambiente a que a substancia/residuo
serda submetida (o).

FONTE: adaptado de: DQO soluvel inerte - Germirli, Orhon e Artan (1991); Biodegradabilidade
anaeroébia — Pagga (1997); Angelidaki e Sanders (2004); Muller, Frommert e Jorg
(2004); Amaral et al. (2008); Kowalczyk et al. (2015); DBOs - Rice et al. — Editores (2012)

Embora apresentem

limitagoes,

associadas,

sobretudo, as condicbes

experimentais utilizadas, os bioensaios podem auxiliar na compreensao acerca do

comportamento de um sistema anaerdbio aplicado ao tratamento de uma agua

residuaria. Além deles, ha uma série de parametros fisicos, quimicos e biologicos

que podem ser utilizados para o monitoramento e controle do processo anaerobio.
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2.3.4 Parametros tipicos de controle e monitoramento do processo anaerdbio

Os parametros normalmente utilizados para controle e monitoramento do
processo anaerébio podem ser agrupados conforme sua finalidade
(CHERNICHARQO, 2016), e sao apresentados nos topicos seguintes.

2.3.4.1 Parametros de monitoramento da eficiéncia do processo anaerébio

A eficiéncia é a capacidade do sistema de tratamento para remover ou
reduzir a concentragdo de componentes indesejaveis do residuo, sobretudo matéria
organica. Em termos gerais, a eficiéncia de um processo de tratamento bioldgico é
determinada pela reducao do valor da concentragao afluente da DQO.

Além da degradacdo da matéria organica, para o processo anaerébio, a
eficiéncia pode ser avaliada em funcdo da geracdo de produtos do metabolismo
anaerobio, especialmente os finais, como o biogas ou o metano. Quando a
alimentagao diaria de um sistema anaerdbio é relativamente constante, a produgao
de biogas, e mais especificamente do metano, oferece um indicativo adequado do
desempenho do processo (MCCARTY, 1964b). Quando o sistema de tratamento
estd em desequilibrio, a taxa de producdo de biogas e, consequentemente, a
eficiéncia do processo anaerdbio diminuem. E neste principio que se baseia, por
exemplo, 0 método para a determinagcao da AME, bioensaio previamente descrito.

Os métodos para a quantificagdo da produgao do biogas e/ou do metano em
sistemas anaerdbios podem ser divididos em manométricos e volumétricos. Os
primeiros baseiam-se na medicdo da pressdo que um gas exerce sobre um sensor,
enquanto os ultimos sao realizados a partir da determinagdo do volume de gas
produzido em um frasco de reagdo em um intervalo de tempo (AQUINO et al., 2007).

Os métodos volumétricos, que apresentam menores custos em relagdo aos
manomeétricos, podem ser classificados em indiretos, que medem o volume total de
biogas produzido, e diretos, a partir dos quais apenas o volume de metano é
determinado apos o borbulhamento do biogas em uma solugédo de hidroxido de
sodio, em que ocorre a absor¢cao do dioxido de carbono. E possivel, também,
determinar a composicdo do biogas, especialmente quanto a percentagem de
metano, parametro indicativo da estabilidade e eficiéncia do processo anaerdbio.

Para esta finalidade, utiliza-se a cromatografia a gas (AQUINO et al., 2007).
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2.3.4.2 Parametros de monitoramento da estabilidade do processo anaerdbio

No contexto do processo anaerdbio, a estabilidade do sistema refere-se a
manutencéo do equilibrio da atividade metabdlica das populagdes microbianas que o
compdem. Um sistema anaerodbio instavel pode ter a metanogénese inibida, o que
leva, por vez, a perda da qualidade do efluente e a falhas operacionais. A
concentracdo de acidos organicos de cadeia curta, a acidez volatil total, a
alcalinidade total e o pH sédo parametros utilizados para o monitoramento da
estabilidade do processo anaerdébio.

A concentragcdo de acidos organicos de cadeia curta € um importante
parametro de controle do sistema anaerdbio, pois reflete o estabelecimento e a
manutencao do equilibrio entre as populagdes microbianas envolvidas (MCCARTY,
1964a; ROCHA, 2011). Se houver desequilibrio entre as populagdes acidogénica,
sintrofica e metanogénica, a taxa de consumo dos acidos orgéanicos diminui, 0 que
leva ao aumento da concentracdo desses produtos no sistema. A concentragao
aumentada de acidos organicos de cadeia curta, especialmente os acidos acético e
propidnico, € inclusive considerada um dos primeiros indicadores do desequilibrio do
processo anaerobio (MCCARTY; MCKINNEY, 1961b; MCCARTY; JERIS;
MURDOCH, 1963; MCCARTY, 1964b). Além da determinagcdo da concentracédo de
acidos organicos especificos, a avaliagdo conjunta dessas substancias por meio da
acidez volatil total permite também detectar a instabilidade de sistemas anaerdbios
(DILLALO; ALBERTSON, 1961).

A alcalinidade, por outro lado, € um parametro que reflete a capacidade do
sistema anaerobio para neutralizar acidos organicos e resistir a variagdes bruscas
do pH. A operacao bem sucedida de um sistema anaerébio depende da manutencao
da capacidade tamponante adequada, pois concentragdes elevadas de acidos
organicos de cadeia curta podem exercer efeito inibitério. Assim, um parametro
habitualmente utilizado para o monitoramento da estabilidade do processo anaerobio
é a relagéo entre a alcalinidade total e a acidez volatil total (DILALLO; ALBERTSON,
1961; RIPLEY; BOYLE; CONVERSE; ROCHA, 2011; MORAIS, 2016).

Em um sistema anaerébio, a alcalinidade total (AT) corresponde a soma das
alcalinidades devidas a presenca de ions bicarbonato, denominada alcalinidade
parcial, AP, e de anions de acidos organicos de cadeia curta, denominada

alcalinidade intermediaria, Al. Dessa forma, a relagao entre a AT e as AP e Al, assim
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como a relacdo Al/AP, sdao também parametros que podem ser utilizados na
avaliacao da estabilidade de um sistema anaerébio (RIPLEY; BOYLE; CONVERSE,
1986; ROCHA, 2011; MORAIS, 2016).

Um dos primeiros efeitos do desequilibrio do processo anaerdbio € o
aumento da concentragcdo dos acidos organicos. Isso, por vez, pode levar a
diminuicdo do pH do meio. Apesar de também ser um indicador utilizado para
controle do processo anaerébio, o pH apresenta resposta tardia, pois seu valor s6 se
altera significativamente quando o sistema anaerdbio ja esta seriamente afetado
(MCCARTY, 1964b; RIPLEY; BOYLE; CONVERSE, 1986).

2.3.4.3 Parametros de monitoramento da microbiota do processo anaerobio

Os sistemas de tratamento biolégico incluem, no seu dimensionamento, um
ou mais parametros que refletem a concentracdo de micro-organismos inoculados
no sistema. Tradicionalmente, o mais utilizado neste sentido é a concentracdo de
sélidos volateis, suspensos ou totais (CHERNICHARO, 2016). Para a quantificagao
dos solidos volateis, considera-se que a maioria dos compostos organicos, como as
células microbianas, entra em combustao na temperatura do ensaio, geralmente 550
°C, e é perdida por volatilizagdo, enquanto a matéria inorgénica permanece na
amostra (RICE et al. — Ed., 2012, método 2540). Dessa forma, a concentracédo de
solidos volateis, tanto suspensos como totais, pode representar indiretamente a
concentracdao de micro-organismos em uma amostra.

Apesar da facilidade de se determinar experimentalmente a concentracao de
solidos volateis, ela pode ser considerada um indicador inespecifico da microbiota,
pois ndo permite identificar os grupos microbianos particulares atuantes no sistema.
Além disso, a concentracdo de solidos volateis pode nao refletir a atividade
microbiana de um lodo anaerdbio, conforme observado por Venkiteshwaran e
colaboradores (2017), porque ndo permite diferenciar entre micro-organismos ativos
ou inviaveis, ou mesmo entre células microbianas e matéria organica residual.

A partir da década de 1990, com o advento das técnicas moleculares, outros
métodos passaram a ser utilizados para a avaliagdo da microbiota do processo
anaerobio. Essas técnicas permitem a obtencdo de resultados especificos, pois
visam a identificagdo e/ou quantificagdo de grupos microbianos importantes para o

processo anaerobio. Também possibilitam a quantificagdo mais exata de micro-
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organismos presentes em lodos anaerdbios se comparadas, por exemplo, a

determinacdo da concentracdo dos sélidos volateis, e sdo mais sensiveis. No

QUADRO 2.5, sdo apresentados exemplos de técnicas moleculares que podem ser

aplicadas ao processo anaeroébio, seus objetivos e tipos de resultados obtidos.

QUADRO 2.5 — EXEMPLOS DE TECNICAS MOLECULARES APLICADAS PARA A AVALIACAO DA
MICROBIOTA DO PROCESSO ANAEROBIO

Objetivo

Exemplos de técnicas
moleculares

Tipos de resultados obtidos

Obter informacgdes sobre a
diversidade e a identidade dos
micro-organismos presentes
em lodos anaerdébios

Clonagem e sequenciamento
de Sanger

Sequenciamento de Nova
Geracao (NGS)

Sequéncias do material
genético dos micro-organismos
presentes na amostra;
taxonomia dos micro-
organismos;
arvores filogenéticas;
matrizes de unidades
taxondmicas operacionais

Avaliar como a dinamica
populacional microbiana do
processo anaerdbio muda em
funcdo do tempo, de condicoes
operacionais ou ambientais

Técnicas ditas de
“fingerprinting”, ou de
“impressao digital”:

eletroforese em gel de
gradiente desnaturante
(DGGE)

polimorfismo de comprimento
de fragmentos terminais de
restricdo (T-RFLP)

DGGE: gel com bandas
correspondentes as unidades
taxondmicas operacionais da

amostra

T-RFLP: cromatograma com
picos correspondentes as
unidades taxondmicas
operacionais da amostra

Determinar a quantidade de
micro-organismos de diferentes
grupos taxondmicos em
amostras de lodo anaerdbio

Reacao em cadeia da
polimerase quantitativa (QPCR)

Hibridizagao fluorescente in
situ (FISH)

gPCR: nimero de cépias de
sequéncias especificas de
material genético microbiano

FISH: volume ou concentragao
de micro-organismos de um
grupo taxonémico especifico.
Normalmente, os resultados
desta técnica permitem a
analise semiquantitativa dos
micro-organismos

Elucidar quais as fungbes
metabdlicas realizadas por
diferentes grupos microbianos
participantes do processo
anaerobio

Técnicas associadas as
ciéncias “-6micas”:
metagendémica,
transcriptdmica, protedmica,
metaboldbmica

Identificagdo de genes,
transcritos, proteinas ou
metabdlitos e/ou moléculas
produzidos pelos micro-
organismos presentes em
lodos anaerébios

FONTE: adaptado de Cabezas et al. (2015)

2.3.4.4 Técnicas de microscopia aplicadas a lodos anaerdbios

Apesar de ndo permitirem a obtencdo de resultados quantitativos acerca da

concentragao microbiana, como € possivel a partir de algumas técnicas moleculares
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e da determinacao do teor de solidos volateis, as técnicas de microscopia podem
auxiliar no monitoramento da microbiota associada a sistemas anaerobios.

Os micro-organismos de sistemas bioldgicos produzem polimeros
extracelulares, os quais possibilitam a adesdo a superficies e a agregagédo de
células microbianas em biofilmes e/ou flocos biolégicos. Os micro-organismos
coexistem e interagem entre si por meio desses biofilmes e/ou flocos. Assim, a
avaliagado da evolugao dos biofilmes e/ou dos flocos permite conhecer a diversidade
microbiana de um sistema biologico de tratamento de aguas residuarias, além de
facilitar a compreensao sobre o relacionamento das populacées microbianas entre
si. Neste sentido, as técnicas de microscopia podem auxiliar 0 monitoramento do
tratamento anaerdbio, pois permitem visualizar os arranjos populacionais
microbianos em funcao de diferentes condi¢des operacionais e ambientais.

Apesar de ndo permitir um resultado definitivo, a visualizagdo da morfologia
microbiana por meio de microscopia, em especial a eletrbnica, pode contribuir com a
identificacdo por associagao a outras técnicas. Além disso, a microscopia eletrénica
pode auxiliar no entendimento sobre a formacédo dos biofilmes. A microscopia
eletrébnica de varredura (MEV) ja permitiu, por exemplo, compreender a interagédo
entre bactérias e arqueas e a estruturacdo de comunidades microbianas em
camadas sobrepostas, formando granulos em reatores UASB (MACLEOD; GUIOT;
COSTERTON, 1990). Também foi utilizada para avaliar o bioaumento com micro-
organismos metanogénicos em reatores de bancada e o seu efeito na formagao dos
biofilmes (ROCHA; BRAGA; BRAGA, 2017).

Outro tipo de microscopia que pode ser aplicada a lodos anaerébios e em
particular a detecgdo de arqueas metanogénicas € a optica de fluorescéncia. Em
1972, ao observarem a fluorescéncia azulada de lisados celulares de uma cultura de
Methanobacterium bryantii, uma arquea metanogénica, Cheeseman, Toms-Wood e
Wolfe (1972) identificaram o cofator enzimatico Fs. O cofator F4yp foi assim
denominado devido a absorbéancia caracteristica da luz ultravioleta, com pico no
comprimento de onda de 420 nm. O cofator F4,p é taxonomicamente restrito, tendo
sido identificado apenas em micro-organismos do dominio Archaea e em bactérias
aerdbias do filo Actinobacteria (GREENING et al., 2016).

Em micro-organismos do dominio Archaea, o cofator Fs0 age como
carreador de elétrons, sendo essencial em reacdes de oxirreducdo, como as de

oxidacao de substratos e de redugao de cofatores enzimaticos. Pode ser encontrado
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em arqueas metanogénicas, metanotréficas e redutoras de sulfato (GREENING et
al., 2016). O cofator F420 € intrinsicamente fluorescente. Em seu estado oxidado,
forma predominante em células metabolicamente ativas (EDWARDS; MCBRIDE,
1975), a molécula tem pico de absorbancia no comprimento de onda de 420 nm e de
emissao em 470 nm, apresentando fluorescéncia azulada.

O cofator F40 tem sido utilizado para a identificacdo de arqueas
metanogénicas devido a fluorescéncia intrinseca e presenca quase que
exclusivamente restrita a estes micro-organismos. Neste sentido, a microscopia
Optica de fluorescéncia em comprimentos de onda de excitacdo e de emissao
similares aos do cofator F4y ja foi utilizada, por exemplo, para o reconhecimento e
triagem de micro-organismos metanogénicos em culturas mistas e para a
confirmacao da pureza de culturas metanogénicas (EDWARDS; MCBRIDE, 1975;
DODDEMA; VOGELS, 1978; CONTRERA et al., 2018).

Doddema e Vogels (1978) observaram que culturas jovens de micro-
organismos metanogénicos emitiam fluorescéncia mais intensa do que culturas
estacionarias, ou seja, a autofluorescéncia caracteristica do cofator F4 pode
indicar, além da presenga de arqueas metanogénicas em culturas mistas, a
vitalidade destes micro-organismos em lodos anaerdbios. A microscopia de
fluorescéncia, segundo sugerem os autores, € um método mais rapido de deteccao
de micro-organismos metanogénicos do que aqueles que envolvem cultivo ou
analises metabdlicas (DODDEMA; VOGELS, 1978). Dessa forma, a microscopia
oOptica de fluorescéncia pode ser uma ferramenta utii para a detecgdo e
monitoramento de arqueas metanogénicas em lodos anaerobios.

Em um sistema complexo, como aquele utilizado para o tratamento de aguas
residuarias, ha variaveis fisicas, quimicas e bioldgicas interagindo entre si. Neste
caso, a analise individual de uma ou de poucas variaveis raramente € capaz de
descrever adequadamente o sistema ou de prever o seu comportamento. Entretanto,
ha ferramentas estatisticas, ainda pouco exploradas no Saneamento, que
apresentam a vantagem de contemplar, simultaneamente, diversas variaveis e de
determinar sua influéncia no comportamento dos sistemas como um todo. Uma

destas ferramentas, o planejamento fatorial, € apresentada a seguir.
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2.4 PLANEJAMENTOS FATORIAIS APLICADOS A SISTEMAS ANAEROBIOS

Em sistemas bioldgicos e quimicos ocorre, com frequéncia, a interagao entre
variaveis que exercem influéncia sobre o comportamento deles, muitas vezes com
efeitos combinados. Por exemplo, as variaveis que exercem efeito inibitério sobre a
microbiota de sistemas anaerdbios apresentam, recorrentemente, mecanismos de
acao diferentes. Assim, quando estao simultaneamente presentes em um sistema
bioldgico, podem potencializar o efeito umas das outras. Neste contexto, técnicas de
otimizagao de experimentos, como os planejamentos fatoriais, podem contribuir para
elucidar como e quanto diversas variaveis fisicas, quimicas e biolégicas afetam,
simultaneamente, o desempenho do processo anaerobio.

O planejamento fatorial € uma técnica baseada em principios estatisticos e
que apresenta como vantagem a possibilidade de avaliar a interagdo entre fatores
que podem influenciar a resposta de um sistema, com a realizagdo de um numero
reduzido de experimentos. Os planejamentos fatoriais de dois niveis, por exemplo,
podem ser utilizados para investigagdes preliminares acerca da influéncia de
determinados fatores sobre a resposta de um sistema, demandando um numero
minimo de ensaios experimentais (BARROS NETO; SCARMINIO; BRUNS, 2010).

Para realizar um planejamento fatorial completo, primeiramente séao
definidos os fatores cuja influéncia sobre a resposta de um sistema se deseja
avaliar. Também sao definidos os niveis em que cada fator devera ser avaliado.
Entdo, sdo realizados ensaios experimentais para todas as combinagdes possiveis
de niveis desses fatores. Por fim, sdo calculados, por meio de analises estatisticas
paramétricas, os efeitos principais de cada fator sobre a resposta do sistema, bem
como os efeitos da combinacgao dos fatores.

Um exemplo de aplicacdo do planejamento fatorial completo é o realizado
por Lee e Hwang (2019). Neste caso, o sistema estudado foi um reator anaerébio
inoculado com uma cultura pura de Methanothrix concilli (nome alternativo:
Methanosaeta concilli), uma arquea metanogénica acetoclastica. Trés fatores foram
investigados: as concentragbes de amoénia livre (NHs), de ions sédio (Na*) e de
sulfeto de hidrogénio (H,S). Cada fator foi avaliado em trés niveis, totalizando 27
experimentos, isto é, planejamento fatorial 3. Foram analisadas duas respostas do
sistema anaerobio as substancias citadas: a duracdo da fase de adaptacdo da

microbiota (fase /ag) e a atividade metanogénica especifica. A partir dos resultados
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para os efeitos principais e combinados dos fatores, os autores observaram que a
influéncia sinérgica, ou seja, quando combinados, NH3 e Na* levaram a maiores
tempos de adaptacdo da microbiota e a menores taxas de producdo de metano em
relagao ao efeito que exerciam quando presentes individualmente.

Os planejamentos fatoriais podem também ser utilizados para a otimizagao
de sistemas, produtos e processos, pois permitem determinar como os fatores que
exercem influéncia podem ser modificados de forma a obter melhor resposta
(BARROS NETO; SCARMINIO; BRUNS, 2010). Neste sentido, Souto e
colaboradores (2010) realizaram uma série de planejamentos fatoriais para elucidar
a influéncia de variaveis nos resultados da atividade metanogénica especifica da
microbiota de sistemas anaerébios. Os autores observaram que, entre os fatores
testados, os que levaram aos maiores valores de AME e aos maiores volumes de
metano produzido pelos lodos anaerébios foram a relagdo entre as quantidades de
substrato e de lodo inoculado (A/M) e a utilizagao de solugédo de nutrientes.

Os resultados obtidos por Souto e colaboradores (2010), apresentados
previamente, também indicam que, quando associados a bioensaios como aquele
para a determinagdo da AME, os planejamentos fatoriais permitem estimar a
influéncia de condigdes experimentais sobre as respostas dos sistemas sob
avaliacdo. Portanto, os planejamentos fatoriais podem ser utilizados, como realizado
nesta pesquisa, para avaliar a influéncia de fatores como as concentragdes do
inéculo e da matéria organica sobre a tratabilidade de aguas residuarias por
sistemas anaerobios.

Além de condi¢des experimentais, os sistemas anaerdbios estdo sujeitos a
influéncia de fatores operacionais e ambientais, que podem comprometer seu
desempenho. Em sintese, neste sentido, 0 conhecimento em relacdo ao impacto de
variaveis diversas sobre a adaptacdo da microbiota, objetivo principal desta
pesquisa, pode permitir o melhor controle operacional dos sistemas anaerdbios. A
aclimatacao adequada da microbiota também pode contribuir para a reducdo do
tempo de partida e para o aumento da eficiéncia e da estabilidade dos sistemas
associados, condigdes importantes para a aplicagéo de processos biologicos para o

tratamento de aguas residuarias.
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3 MATERIAL E METODOS

Neste capitulo serdo apresentados os métodos referentes a caracterizagcao
do lixiviado e dos lodos utilizados, aos bioensaios e a operagdo dos reatores
anaerébios em escala de bancada.

1. Coleta e caracterizagao do lixiviado e dos lodos: visando avaliar o impacto do
armazenamento nas caracteristicas fisicas, quimicas e biolégicas do lixiviado e dos
lodos, as anadlises de caracterizagdo foram realizadas em duas ocasides: i)
imediatamente apds as coletas e ii) decorridos seis meses das coletas.

2. Realizagao de bioensaios: com o objetivo de avaliar a tratabilidade do lixiviado
de aterro sanitario pelos lodos anaerdbios selecionados para a aclimatagado, nesta
fase foram realizados bioensaios para a determinagcdo da DQO inerte e da
biodegradabilidade anaerdbia do lixiviado.

3. Operacao dos sistemas anaerobios e monitoramento de variaveis fisicas,
quimicas e bioldgicas: nesta etapa, os sistemas anaerdbios, compostos por lodos
biologicamente ativos e substrato (lixiviado) foram operados e tiveram suas
caracteristicas monitoradas ao longo de 120 dias. Para isso, foram avaliadas
diferentes condi¢cdes operacionais e ambientais. Foram determinados parametros
fisicos e quimicos cujas influéncias sao apontadas como significativas ao processo
anaerdbio. Também foram acompanhados parametros de eficiéncia e de
estabilidade dos sistemas e de composi¢ao da microbiota durante a sua aclimatagao
ao lixiviado de aterro sanitario.

Na FIGURA 3.1 sao apresentadas as trés principais etapas realizadas

durante esta pesquisa, bem como suas rela¢gdes com os objetivos especificos.

3.1 COLETA E CARACTERIZACAO DO LIXIVIADO E DOS LODOS

3.1.1 Coleta do lixiviado de aterro sanitario

O lixiviado foi coletado em abril de 2019, do emissario do reservatorio da
estacado de tratamento do aterro sanitario operado pela Estre Ambiental. O aterro
sanitario esta localizado no municipio de Fazenda Rio Grande, na Regido
Metropolitana de Curitiba, Parana. Na FIGURA 3.2 é apresentada parte da area do

aterro sanitario operado pela Estre Ambiental.
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: ik

FONTE: adaptado de Google Maps; CNES; Airbus; Maxar Technologies .(2019)
NOTA: coordenadas geograficas do ponto de coleta do lixiviado: 25°39'36.4"S 49°20'35.1"W

Foram coletados aproximadamente 80 L de lixiviado, distribuidos em
recipientes plasticos de 30 L. Este volume coletado foi estimado a partir do plano de
alimentagao diaria dos reatores anaerobios de bancada e do periodo de operagao
destes sistemas, de aproximadamente 120 dias. Visando reduzir possiveis variagdes
na composicdo quimica e biolégica do lixiviado que poderiam interferir nos
resultados para a operagao dos sistemas anaerdbios, decorrentes de coletas
distintas, foi realizada apenas uma campanha para o recolhimento desta agua
residuaria. Os recipientes foram armazenados nas dependéncias do Departamento
de Hidraulica e Saneamento da Universidade Federal do Parana, e o lixiviado foi

conservado a temperatura ambiente até o momento da utilizagéo.

3.1.2 Caracterizacao do lixiviado de aterro sanitario

Os parametros utilizados para a caracterizacdo do lixiviado de aterro
sanitario, realizada logo apos a coleta, sdo apresentados no QUADRO 3.1. Exceto
para a determinacdo da alcalinidade total e da acidez volatil total, os ensaios
seguiram os protocolos do Standard Methods for the Examination of Water and
Wastewater (RICE et al. — Ed., 2012).
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O lixiviado foi caracterizado novamente apos seis meses da coleta, mediante

analise dos parametros apresentados no QUADRO 3.1. Esta etapa teve como

objetivo avaliar a influéncia das condigbes de armazenamento na manutengao das

caracteristicas quimicas do lixiviado.

QUADRO 3.1 - PARAMETROS QUIMICOS PARA A CARACTERIZACAO DO LIXIVIADO

Parametro Método Referéncia COd,'go do
método
Alcalinidade DiLallo e Albertson (1961);
(total/parcial/intermediaria); Potenciométrico Ripley, Boyle e Converse -
acidez volatil total (1986)
Cloreto Argentométrico 4500-Cl- B
Condutividade Condutimétrico 2510
DBOs Respirométrico 5210 D
DQO de amostra filtrada " Refluxo fechado —
DQO de amostra nao filtrada O Rice et al. - Editores (2012) 5220 D
colorimétrico
(DQO total)
Nitrogénio amoniacal total Titulométrico 4500-NH3 F
Ortofosfato Acido ascorbico 4500-P E
pH Eletrométrico (pHmetro) 4500 H+

poro de 0,6 um

FONTE: a autora (2020)
NOTA: (1) as amostras de lixiviado foram filtradas em membrana de fibra de vidro com didmetro de

Em funcdo dos resultados obtidos para a caracterizacdo do lixiviado apds

seis meses da coleta, que indicaram a sua recalcitrancia, optou-se pela nao

realizacao de nova coleta e pela utilizacado deste lixiviado refratario para a realizacao

dos bioensaios e para a operagao dos reatores anaerdbios de bancada. Esta

decisdo teve como objetivo avaliar a recalcitrancia do substrato, neste caso, o

lixiviado armazenado durante seis meses, condicdo frequentemente encontrada em

estacdes de tratamento desta agua residuaria, como um fator de influéncia sobre o

desempenho e aclimatagdo da microbiota dos lodos anaerdbios.

3.1.3 Coleta dos lodos

Foram coletados, em abril de 2019, lodos de duas origens distintas:

- Lodo 1: proveniente do Aterro Municipal de Curitiba, ou Aterro da Caximba,

coletado da lagoa facultativa, em um ponto préximo a entrada do lixiviado na lagoa
(coordenadas: 25°37'21.6"S e 49°20'12.1"W). A lagoa facultativa é de escala plena e

se destina ao tratamento de lixiviado de aterro sanitario. O Lodo 1 foi selecionado
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para que se pudesse avaliar o efeito da exposicao e adaptagao prévia dos micro-
organismos ao lixiviado de aterro sanitario.
- Lodo 2: coletado da Estacdo de Tratamento de Efluentes (ETE) Padilha Sul
(coordenadas do ponto de coleta: 25°33'39.9"S e 49°14'42.7"W). A ETE é operada
pela Companhia de Saneamento do Parana (SANEPAR). O Lodo 2 é proveniente de
um reator UASB, operado em escala plena e utilizado para tratamento de esgoto
sanitario. O Lodo 2 foi utilizado para que se pudesse realizar a comparagao entre o
desempenho de um lodo previamente exposto ao lixiviado, Lodo 1, e um lodo n&o
adaptado a esta agua residuaria, Lodo 2.

Subsequentemente a coleta, os lodos foram acondicionados em frascos
plasticos e mantidos sob refrigeracao (4 °C) até a sua utilizacao.

Nas FIGURAS 3.3 e 3.4 sao apresentadas, respectivamente, imagens de
satélite do Aterro da Caximba e da ETE Padilha Sul, bem como os pontos de coleta

dos dois lodos avaliados nesta pesquisa.

FIGURA 3.3 — PONTO DE COLETA DO LODO 1 — ATERRO DA CAXIMBA

. ™, /\ e

. Entrada da Ia%)a

Coleta do lod \1

B, % -
"'«':1/(‘?9_} a6
%

FONTE: adaptado de Google Maps; CNES; Airbus; DigitalGlobe (2019)
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FIGURA 3.4 — PONTO DE COLETA DO LODO 2 — ETE PADILHA SUL

/

S — . .

FONTE: adaptado de Google Maps; CNES; Airbus; DigitalGlobe (2019)
3.1.4 Caracterizacao dos lodos

Os parametros e os métodos utilizados para a caracterizagdo dos lodos sao
apresentados no QUADRO 3.2. Com a finalidade de diminuir o tamanho dos
granulos e de tornar as amostras mais homogéneas, anteriormente aos ensaios de
caracterizagao, ambos os lodos foram passados por peneira comum.

Assim como o lixiviado, os lodos foram reavaliados apds seis meses da
coleta, por meio dos parametros apresentados no QUADRO 3.2. Esta etapa teve
como objetivo analisar a sua viabilidade e a manutencdo da sua atividade

metabdlica em funcao do periodo e das condi¢gdes de armazenamento.

QUADRO 3.2 - PARAMETROS PARA CARACTERIZACAO DOS LODOS

Parametro Método Referéncia
- - . Aquino et al. (2007); Rocha
Atividade metanogénica Volumétrico com lavagem . ; e
especifica (AME) alcalina do biogas (2011); Morais (2016); Rietow

(2018); Baettker (2019)

Série de solidos Gravimétrico Rice et al. - Editores (2012)

FONTE: a autora (2020)

3.1.4.1 Atividade metanogénica especifica (AME)

O ensaio para a determinacéo da atividade metanogénica especifica (AME)

foi realizado de acordo com as recomendacdes propostas por Aquino et al. (2007), e
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se baseou na medigdo volumétrica direta do metano produzido. O aparato

experimental utilizado para a determinacdo da AME é apresentado na FIGURA 3.5.

FIGURA 3.5 — APARATO EXPERIMENTAL PARA A REALIZACAO DO ENSAIO DA AME

=

frasco de
reacao

seringa esmerilhada
NaOH 15% -

FONTE: a autora (2020)

A seguir, sdo apresentadas a descricdo do método e a composigdo do
aparato experimental utilizados para a realizacdo do ensaio da AME:
- frasco de reacgao: neste frasco, foram recebidas aliquotas dos lodos avaliados, de
forma que sua concentragdo fosse de 2 gsvi/lreacso, SOlUGEO de micro e de
macronutrientes, conforme TABELAS 3.1 e 3.2, respectivamente, e substrato;
- frasco de seguranga (trap): a fungao deste componente foi evitar o refluxo da
solugao de hidréxido de sodio (NaOH) 15%, que poderia vir a passar para o frasco
de reacao e inibir a microbiota nele contida;
- frasco com solugdo de NaOH 15%: apds passar pelo frasco de seguranga, o
biogas produzido no frasco de reagao foi borbulhado em solu¢do de NaOH 15%,
para reter o diéxido de carbono (CO;). A maior fragdo do metano (CH4) produzido
era liberada da solugédo de NaOH 15% e seguia para a etapa de medigao;
- seringa esmerilhada: apos a liberagdao do frasco contendo a solugao de NaOH
15%, o volume de metano produzido em intervalos determinados de tempo foi
medido em seringa esmerilhada por meio do deslocamento do seu émbolo.

Para avaliar a atividade de todo o consércio microbiano dos lodos
anaerobios e sustentar a atividade metabdlica dos micro-organismos fermentativos,
sintroficos e metanogénicos, a glicose foi utilizada como substrato para a realizagao

do ensaio visando a determinagado da AME.
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TABELA 3.1 — SOLUGAO DE MICRONUTRIENTES UTILIZADA NO ENSAIO DA AME

Componente Concen_tragéo na solugdao-mae
de micronutrientes (mg/L)

FeCl3.6H,0 2
ZnCl, 0,05
CuCl,.2H,0 0,03
MnCl,.4H,0 0,5
(NH4)sM070,4.4H,0 0,05

CoCl,.6H,0 2
NiCl,.6H,0O 0,05
H3:BOs 0,01

HCI 37% 1 mL/L

FONTE: Aquino et al. (2007)

NOTA: a solugdo-méae de micronutrientes foi adicionada a solugéo de macronutrientes,
na proporgao de 1 mL de solugdo-mae de micronutrientes por litro de solugéo
de macronutrientes

TABELA 3.2 — SOLUCAO DE MACRONUTRIENTES UTILIZADA NO ENSAIO DA AME

Componente Concentrag~éo no frasco de
reagao (mg/L)
NaHCO; 1.000
KH,PO,4 650
K;HPO, 150
NH,CI 500
MgCl, 100
CaCl,.2H,0 100
Extrato de levedura 50

FONTE: Aquino et al. (2007)

Outras condicdes experimentais utilizadas no ensaio para a determinacéo da
AME sao apresentadas no QUADRO 3.3.

QUADRO 3.3 - CONDICOES EXPERIMENTAIS PARA A REALIZACAO DO ENSAIO DA AME

Substrato Solugédo de glicose (10 g/L)
Volume reacional 0,2L
Concentragao de sélidos volateis totais 2 gevrll
dos lodos (SVT) no frasco reacional SVT
Concentragado de DQO do substrato 2 gpao/L
REIagéo AM 1,0 gDQO/gSVT
Temperatura de realizagao do ensaio 35+2°C

FONTE: a autora (2020)

Para a realizagdo dos ensaios, os lodos foram colocados nos frascos de
reacdo e foram adicionadas as solu¢gdes de micro e de macronutrientes. Para

completar o volume de reagao, 0,2 L, e introduzir micronutrientes adicionais, como
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ions calcio e magnésio, também foi utilizada agua de torneira, mantida em repouso
durante 1 hora previamente a utilizagao para remogao do cloro residual. Visando
eliminar o metano de origem enddgena dos frascos, estes foram deixados em
repouso por trés dias em camara térmica, com temperatura controlada em 35 °C,
previamente ao inicio do ensaio.

Apds a montagem do aparato experimental e a adigdo do substrato (solugao
de glicose, 10 g/L), o oxigénio foi purgado do sistema por meio do uso de nitrogénio
gasoso (Ny), utilizado durante 30 segundos em cada frasco de reacdo. Na
sequéncia, os frascos de reacdo foram fechados e conectados ao restante do
sistema, e o ensaio da AME foi iniciado.

O volume de metano produzido correspondeu ao volume deslocado na
seringa, tendo sido monitorado ao longo do tempo até a estabilizacdo da produgao,
quando o ensaio foi encerrado (aproximadamente trés dias). O volume de metano
acumulado foi plotado contra o tempo decorrido do inicio do ensaio. A partir do
grafico gerado, uma reta foi ajustada a porgao linear da curva. O coeficiente angular
dessa reta, que correspondeu a maxima produgao de metano em certo periodo de
tempo (em mL de metano/hora), foi utilizado para a determinagdo da AME.

O grafico apresentado na FIGURA 3.6 ilustra a obtengdo da curva que
relaciona o volume acumulado de metano ao tempo de ensaio, assim como a reta
ajustada a porgao aproximadamente linear da curva, que permite determinar a taxa

maxima de produg¢ao de metano.

FIGURA 3.6 —- EXEMPLO DE REPRESENTACAO GRAFICA TEMPO VERSUS
PRODUGCAO ACUMULADA DE METANO

45.0
~40.0 .
a -
E —
o 35.0
c
5
o 30.0
E
@
© 250
=)
=
5 200 O coeficiente angular
E desta reta corresponde
2 15.0 a taxa maxima de
© produgdo de metano
E 10.0
=
5]
> 50 Y

— / g
0.0 —8—
800 1000 1200 1400

Tempo (min)

FONTE: a autora (2020)
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Para obter o resultado da AME, o coeficiente linear da reta foi dividido pela
quantidade (em gramas) de sélidos volateis totais (SVT) dos lodos presentes em
cada frasco de reacado no inicio do ensaio. Finalmente, o resultado, em mLcna/h.gsvr
lodo, fOI transformado para a unidade habitual da AME, g DQO convertida a

metano/d.gsvT 10do, POr meio da Equagao 3.1.

e MLCHe  24h  649DQO
" hxsvT X7 d X molCH,

moles CH4> (3.1)

mL CH4

O fator f apresentado na Equacgao 3.1 correspondeu a conversao do volume
de metano produzido a quantidade de moles de metano, nas condigdes do ensaio (1
atmosfera e 36 °C). Esse fator foi encontrado pela aplicagdo da Equacdo de

Clapeyron rearranjada (3.2):

O

(3.2)

<|>
A
x
_|

em que:
n: quantidade de moles de metano (moles CHy)
V: volume de metano (L CHy)

p: pressao a qual o sistema estava submetido (aproximadamente 1 atm)

atm x L
)

R: constante universal dos gases (0,08206
mol x K

T: temperatura de realizagcao do ensaio (K)

Para avaliar a degradacdo do substrato ao longo do ensaio e a
susceptibilidade dos lodos anaerdbios ao acumulo de acidos orgéanicos de cadeia
curta, apés o encerramento do ensaio da AME, realizado durante a segunda
caracterizagao dos lodos, foram retiradas amostras de sobrenadante dos frascos de
reagcado para a determinacdo das concentragbes da DQO, das alcalinidades total,
intermediaria e parcial e da acidez volatil total.

O método utilizado para a determinagdo da DQO seguiu o protocolo do
Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater (RICE et al. —
Editores, 2012, método 5220 D). As amostras foram filtradas previamente em

membrana de fibra de vidro com diametro de poro 0,6 ym. As analises para a
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determinacao das alcalinidades total, intermediaria e parcial foram realizadas de
acordo com Ripley, Boyle e Converse (1986) e, para a determinacdo da acidez
volatil total, segundo DiLallo e Albertson (1961).

3.2 BIOENSAIOS

Visando avaliar a tratabilidade do lixiviado de aterro sanitario pelos lodos
anaerobios selecionados para esta pesquisa, nesta etapa foram realizados
bioensaios para a determinacdo da concentracdo da DQO soluvel inerte e da
biodegradabilidade anaerdbia desta agua residuaria. O lixiviado utilizado foi aquele

armazenado durante seis meses a temperatura ambiente.

3.2.1 DQO soluvel inerte

O método utilizado para a determinagado da DQO soluvel inerte do lixiviado
de aterro sanitario foi adaptado de Germirli, Orhon e Artan (1991). Foram utilizados
frascos com volume de reacéo de 0,2 L, aos quais foram adicionados, em condi¢cdes
anaerobias, lodo, lixiviado de aterro sanitario e agua de torneira em quantidade
suficiente para completar o volume reacional de 0,2 L. Esta ultima foi utilizada para
adicionar micronutrientes ao meio reacional, como ions calcio e magnésio, e foi
mantida em repouso por 1 hora previamente a utilizacdo, para remoc¢ao do cloro
residual. Para cada experimento, foi também preparado um frasco contendo o
mesmo volume de lodo, agua de torneira e solugao de glicose (6 g/L), isso para que
a concentragcao da DQO afluente ao sistema fosse semelhante a do frasco contendo
a diluicado correspondente de lixiviado.

Na FIGURA 3.7 é apresentado o aparato experimental utilizado para a

determinacao da DQO inerte soluvel do lixiviado.
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FIGURA 3.7 - APARATO EXPERIMENTAL UTILIZADO PARA O ENSAIO DE
DETERMINACAO DA DQO INERTE SOLUVEL DO LIXIVIADO

FONTE: a autora (2020)

Para avaliar simultaneamente a influéncia da concentracdo de lodo e da
DQO afluente ao sistema reacional na determinagdo da DQO soluvel inerte, foi
realizado, para cada um dos lodos utilizados, um planejamento fatorial com dois
niveis e duas variaveis (22), com triplicata do ponto central, totalizando sete frascos
de reacdo contendo lixiviado diluido e sete contendo solu¢do de glicose. Portanto,
foram utilizados 14 frascos de reacdo para cada lodo. A média dos valores das
variaveis dos niveis inferior e superior foi utilizada para a definicdo das condicbes
experimentais para a triplicata correspondente ao ponto central do planejamento.

Diferentes concentracbes de lodo foram obtidas a partir da adigdo de
distintas concentragdes de SVT aos frascos, enquanto diferentes concentragdes da
DQO afluente foram produzidas por meio da diluicdo do lixiviado puro ou da solugao

de glicose (6 g/L). A matriz de planejamento fatorial € apresentada no QUADRO 3.4.

QUADRO 3.4 - VARIAVEIS E NIVEIS DO PLANEJAMENTO FATORIAL PARA A REALIZACAO DOS
ENSAIOS PARA A DETERMINAQAO DA DQO SOLUVEL INERTE E DA
BIODEGRADABILIDADE ANAEROBIA

Lodo 1: lagoa facultativa Lodo 2: reator UASB
Variavel Nivel inferior Nivel superior Nivel inferior Nivel superior
Concentragéo do lodo
inoculado (g SVTI/L) 1.0 3.0 1.0 3.0
DQO afluente
0,757 1,514 0,757 1,514
(g DQO/Lreacéo)

FONTE: a autora (2020)
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Nos QUADROS 3.5 e 3.6 sdo apresentadas as condi¢des utilizadas durante

a realizagao dos planejamentos fatoriais para os Lodos 1 e 2, respectivamente.

QUADRO 3.5 - CONDIGOES EXPERIMENTAIS PARA A REALIZAGAO DO BIOENSAIO DE DQO
SOLUVEL INERTE E DE BIODEGRADABILIDADE ANAEROBIA — LODO 1

Lodo 1 — frascos alimentados com lixiviado diluido de aterro sanitario

Concentracao de SVT do lodo: 8,72 g/L
Concentracédo de DQO do lixiviado puro: 4,458 g O,/L

Cor(;c;erot(rjigao Volume de DQO afluente Volume de Relagdo A/M
Experimento (9 SVT o/ lodo inoculado (g DQO/ lixiviado (9 DQOfuente!
Lreicéo) (m L) Lrea(;éo) (ml—) g SVTIodo)
L1 1,0 229 1,514 67,9 1,51
L2 3,0 68,8 1,514 67,9 0,50
L3 1,0 229 0,757 34,0 0,76
L4 3,0 68,8 0,757 34,0 0,25
L5 - Ponto central
L6 - Ponto central 2,0 46,0 1,135 50,9 0,57
L7 - Ponto central

Lodo 1 - frascos alimentados com solucgio de glicose 6 g/L diluida

Concentracao de SVT do lodo: 8,72 g/L
Concentragédo de DQO da solugéo de glicose: 6,891 g O,/L

Concentragao | y/1imede | DQOafluente | YolMMede | poiacso AM
. do lodo . solucao de
Experimento lodo inoculado (g DQO/ . (9 DQOafiuente!
(9 SVT o0/ (mL) Lronco) glicose 9 SVTe)
Lr«ﬁ@o) reacao (mL) lodo
G1 1,0 22,9 1,514 43,9 1,51
G2 3,0 68,8 1,514 43,9 0,50
G3 1,0 22,9 0,757 22,0 0,76
G4 3,0 68,8 0,757 22,0 0,25
G5 - Ponto central
G6 - Ponto central 2,0 46,0 1,135 32,9 0,57
G7 - Ponto central

FONTE: a autora (2020)

QUADRO 3.6 - CONI;)I(;OES EXPERIMENTAIS PARA A REALIZACAO DO BIOENSAIO DE DQO
SOLUVEL INERTE E DE BIODEGRADABILIDADE ANAEROBIA — LODO 2

(continua)
Lodo 2 - frascos alimentados com lixiviado diluido de aterro sanitario
Concentragao de SVT do lodo: 21,59 g/L
Concentracédo de DQO do lixiviado puro: 4,542 g O,/L
Cor:jc;erot(rjigao Volume de DQO afluente Volume de Relagdo A/M
Experimento (9 SVTioa/ lodo inoculado (g DQO/ lixiviado (9 DQOfyente!
Lreacéo) (ml—) Lreagéo) (ml—) g SVTIodo)
L1 1,0 9,3 1,514 66,7 1,51
L2 3,0 27,8 1,514 66,7 0,50
L3 1,0 9,3 0,757 33,3 0,76
L4 3,0 27,8 0,757 33,3 0,25
L5 - Ponto central
L6 - Ponto central 2,0 18,5 1,135 50,0 0,57
L7 - Ponto central
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QUADRO 3.6 — CONDIQC)ES EXPERIMENTAIS PARA A REALIZACAO DO ENSAIO DE DQO
SOLUVEL INERTE E DE BIODEGRADABILIDADE ANAEROBIA — LODO 2
(concluséo)

Lodo 2 — frascos alimentados com solugao de glicose 6 g/L diluida

Concentragdo de SVT do lodo: 21,59 g/L
Concentracao de DQO da solucéo de glicose: 6,211 g O,/L

Concentragao Volume de DQO afluente Volunje de Relagdo A/M
. do lodo . solucao de
Experimento lodo inoculado (g DQO/ . (9 DQO4fyente!
(9 SVTioao! (mL) Lroonc) glicose aSVT )
ero) reagéo (m L) lodo
G1 1,0 9,3 1,528 49,2 1,53
G2 3,0 27,8 1,528 49,2 0,51
G3 1,0 9,3 0,764 24,6 0,76
G4 3,0 27,8 0,764 24,6 0,25
G5 - Ponto central
G6 - Ponto central 2,0 18,5 1,146 36,9 0,57
G7 - Ponto central

FONTE: a autora (2020)

Os niveis das variaveis foram estabelecidos conforme as condicbes
utilizadas por Germirli, Orhon e Artan (1991) para o bioensaio da DQO soluvel inerte.
Também foram definidos segundo recomendacdes para o ensaio da AME sem
agitacéo, segundo Aquino e colaboradores (2007) e Souto e colaboradores (2010).

Apos a adigao dos lodos, da agua de torneira e do lixiviado ou da solugéo de
glicose, conforme o caso, o oxigénio foi removido de cada frasco mediante injecéao
de N por 30 segundos. Os frascos contendo os lodos e o lixiviado diluido ou a
solugdo de glicose foram incubados a temperatura de 35 + 2 °C, em estufa
bacteriologica. Uma vez ao dia, foram agitados manualmente.

Periodicamente, foram retiradas aliquotas de, aproximadamente, 2,5 mL do
sobrenadante de cada frasco. As aliquotas foram filtradas utilizando membrana de
fibora de vidro, com didmetro de poro de 0,6 ym. Com os filtrados, foram
determinadas as concentra¢des da DQO efluente de cada frasco reagdo em fungao
do tempo de ensaio. O método utilizado para a determinacdo da concentragao da
DQO de cada aliquota foi o colorimétrico em refluxo fechado, conforme o Standard
Methods for the Examination of Water and Wastewater (RICE et al. — Ed., 2012,
método 5220 D). Cada analise visando a determinagao da concentragdo da DQO
efluente foi realizada a partir de uma unica replicata da aliquota correspondente.

O ensaio foi encerrado apds 28 dias de incubagao dos frascos reacionais.
Este periodo foi definido de acordo com recomendagdes apresentadas por Pagga

(1997) e Kowalczyk e colaboradores (2015), sendo considerado o intervalo




70

necessario para assegurar a degradacao virtualmente completa das substancias
organicas biodegradaveis presentes em uma amostra.

Para cada frasco de reacdo, ou experimento, foi calculada a concentragao
meédia da DQO residual e o desvio-padrao associado. Para isso, foram selecionadas
no minimo duas aliquotas para cada frasco de reacdo, coletadas em dias
consecutivos, que apresentavam valores aproximadamente constantes da
concentragao da DQO efluente, indicando a estabilizagdo do processo bioldgico. O
seguinte critério foi adotado para a escolha dessas aliquotas: o coeficiente de
variagao, isto €, o quociente entre o desvio-padrao e a média para a DQO efluente
de cada experimento, calculados a partir das aliquotas, nao deveria exceder 20%.

Conforme Germirli, Orhon e Artan (1991), a concentragdo da DQO inerte

soluvel do lixiviado foi, entdo, calculada pela Equagao 3.3.

DQOsquveI inerte do lixiviado — DQOresidual média do frasco que contém o lixiviado —

(3.3)

DQOresidual média do frasco que contém a solugéo de glicose

Para avaliar a influéncia das variaveis testadas durante o planejamento
fatorial, os resultados para os diferentes experimentos foram utilizados para o
calculo dos efeitos dessas variaveis. Também foi calculada a estimativa do desvio-
padrdao de um efeito, a partir dos resultados para o ponto central, e foi estabelecido
um valor limite a partir do qual os efeitos pudessem ser considerados
estatisticamente significativos. As equacdes utilizadas para o calculo e interpretacéo
dos resultados dos planejamentos fatoriais sdo apresentadas no Apéndice 1.

3.2.2 Biodegradabilidade anaerdbia

O mesmo aparato experimental e os mesmos planejamentos fatoriais
apresentados para o calculo da concentragéo da DQO soluvel inerte (QUADROS 3.5
e 3.6) foram utilizados para a determinacdo da biodegradabilidade anaerdbia do
lixiviado de aterro sanitario. Este ensaio foi utilizado para monitorar a degradacao do
lixiviado de aterro sanitario ao longo do tempo de tratamento, por meio do perfil de
diminuicdo ou aumento da concentracdo da DQO dos sistemas associados. Para

esta finalidade, as concentragdes da DQO efluente, determinadas a partir das
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aliquotas retiradas periodicamente dos frascos de reacado, foram expressas
graficamente em fungao do tempo de ensaio.

Os resultados para a DQO efluente média das amostras filtradas, produzidos
para a determinacdo da DQO inerte do lixiviado, foram utilizados também nesta
etapa. A percentagem de remocéao ou de acumulo da DQO foi, entdo, calculada por

meio da Equacgao 3.4.

DQOaﬂuente' DQOequente média
DQOaquente

Percentagem de remogao da DQO (%) = x100 (3.4)

Em funcao de alguns resultados negativos para a percentagem de remogao
da DQO, obtidos a partir da aplicagédo da Equacao 3.4 e que poderiam comprometer
a utilizacdo dos planejamentos fatoriais, foram também calculadas as percentagens
da concentragao da DQO residual, ou DQO efluente, em relacéo a da DQO afluente,

conforme Equacgéo 3.5.

DQOcfuente media x 100 (3.5)
DQOafluente

Percentagem DQO efluente em relagdo a afluente (%) =

Para avaliar a influéncia das variaveis testadas durante o planejamento
fatorial, os resultados para os diferentes experimentos foram utilizados para o
célculo dos efeitos dessas variaveis. Também foi calculada a estimativa do desvio-
padrdao de um efeito, a partir dos resultados para a triplicata correspondente ao
ponto central, e foi estabelecido um valor limite a partir do qual os efeitos pudessem
ser considerados estatisticamente significativos. As equacgbes utilizadas para o
calculo e interpretacédo dos resultados dos planejamentos fatoriais sdo apresentadas

no Apéndice 1.
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3.3 OPERAGCAO DOS SISTEMAS ANAEROBIOS E MONITORAMENTO DE
VARIAVEIS QUIMICAS, FiSICAS E BIOLOGICAS

3.3.1 Montagem e operacdo dos sistemas anaerdbios visando a aclimatagdo ao

lixiviado de aterro sanitario

Nesta etapa, dois sistemas anaerdbios de reatores de bancada foram
montados e operados. O volume total de cada reator era de 4 litros, com volume util
de 3 litros, sendo este ultimo composto por lodo anaerdbio e substrato, conforme

representacdo esquematica apresentada na FIGURA 3.8.

FIGURA 3.8 — REPRESEN'I:ACAO ESQUEMATICA DOS REATORES UTILIZADOS DURANTE A
ACLIMATACAO DA MICROBIOTA AO LIXIVIADO DE ATERRO SANITARIO

Saida de biogas

Amostrador | Amostrador do
do lodo sobrenadante

Substrato:
lixiviado ou lixiviado + glicose

FONTE: a autora (2020)

Na FIGURA 3.9 séo apresentados os dois reatores em operagao.
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FIGURA 3.9 - REATORES UTILIZADOS DURANTE A ACLIMATAGCAO DA MICROBIOTA
AO LIXIVIADO DE ATERRO SANITARIO

FONTE: a autora (2020)

O volume de lodo inoculado a cada um dos reatores foi calculado a partir
das respectivas concentragcbes médias de solidos volateis totais, de forma que a
concentracgéao inicial de lodo em cada reator fosse de 2 gsvt/Lvoiume ati- No QUADRO
3.7 sédo apresentadas as informacdes detalhadas sobre a inoculagdo dos reatores.
Ambos os lodos foram peneirados antes de serem adicionados aos reatores. Apos a
inoculagao, o oxigénio potencialmente presente nos reatores foi removido por meio

da inje¢ao de gas nitrogénio (N2) durante 1 minuto.

QUADRO 3.7 — CONDICOES DE INOCULACAO DOS REATORES

Concentragcdo média Volume de lodo

. de SVT do lodo no . .

Reator Lodo inoculado adicionado ao reator
momento da (L)

inoculagao (g/L)

Lodo 1 — coletado de lagoa
R1 facultativa aplicada ao tratamento 8,72 0,688
de lixiviado de aterro sanitario
Lodo 2 — coletado de reator
R2 UASB aplicado ao tratamento de 21,59 0,278
esgoto sanitario

FONTE: a autora (2020)

Inicialmente, o volume de substrato adicionado diariamente a cada reator foi
calculado de acordo com a carga organica volumétrica inicial (0,05 gpqo/L.d),
relacionada ao volume util do reator naquele determinado momento, até que o

volume util final de 3 litros fosse completado.
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Apos o preenchimento do volume util, a operagao dos sistemas anaerdbios
teve inicio, em regime semicontinuo, em bateladas sequenciais. Cada ciclo de
batelada teve duracdo de 24 horas, sendo subdivido nas etapas de retirada do
sobrenadante efluente (10 minutos); alimentagdo do substrato afluente (10 minutos),
sedimentacao do lodo e reagao (restante do ciclo). Apds a alimentagao diaria com o
substrato, os reatores eram agitados manualmente por 30 segundos.

Durante a operagao, a vazéo afluente de substrato passou a ser fungéao do
volume util do reator, mantido em 3 L, e da carga organica volumétrica (COV)
desejada. A vazéo afluente de substrato alimentado diariamente a cada reator, que

foi igual a vazao do sobrenadante efluente, foi calculada por meio da Equacgao 3.6.

_COoV.v
" DQO

(3.6)

em que:

Q: vazéo afluente de substrato a ser alimentado ao reator = vazdo efluente de
sobrenadante a ser retirado do reator (L/d)

COV: carga organica volumétrica (gpqo/L.d)

V: volume util do reator (L)

DQO: demanda quimica de oxigénio do substrato alimentado (gpqo/L)

Para o inicio da aclimatagao dos lodos, foi adotada a COV de 0,05 gpqo/L.d,
e o substrato utilizado foi lixiviado diluido de aterro sanitario, mantido a temperatura
ambiente durante seis meses apds a coleta. Este valor de COV foi progressivamente
aumentado até que se atingisse 1,0 gpao/L.d. O tempo de detencdo hidraulica
(TDH), calculado por meio da Equacéo 3.7, foi inicialmente adotado como 10 dias. A
partir da COV de 0,6 gpqo/L.d, o TDH foi reduzido para 5 dias (fases 7 e 8) e,
finalmente, para 4 dias, para a COV de 1,0 gpao/L.d (fases 9 e 10).

em que:

TDH: tempo de detengao hidraulica (d)
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V: volume util do reator (L)

Q: vazao efluente de sobrenadante a ser retirado do reator (L/d)

Em fungdo dos primeiros resultados de monitoramento da eficiéncia do
processo anaerobio, que indicaram a baixa biodegradabilidade do lixiviado
armazenado durante seis meses apds a coleta (topico 4.4), o substrato alimentado
aos reatores a partir da COV de 0,1 gpqo/L.d (fases 3 a 9) passou a ser composto de
lixiviado diluido de aterro sanitario e de uma solugao de glicose (10 g/L). O substrato
afluente foi preparado de forma que 50% da concentracdo da DQO total fosse
oriunda do lixiviado diluido e 50% da solugéo de glicose. Durante as fases 8 e 9, foi
também adicionada ao substrato uma solugdo de KH,PO4 (500 mg P/L), de modo
que a relagao entre as concentragdes DQO/P do afluente fosse de igual a 200/1.

Os sistemas anaerobios referentes aos reatores R1 e R2 foram mantidos em
operacao por 120 e 112 dias, respectivamente. Os reatores foram acondicionados
em camara térmica, com temperatura controlada na faixa mesofilica, isto €, a 35 + 2
°C, ao longo de toda a operacéo.

No QUADRO 3.8 sao apresentadas as diferentes fases e condicdes
operacionais as quais foram submetidos os reatores durante a aclimatacido dos

lodos ao lixiviado de aterro sanitario.

QUADRO 3.8 — FASES E CONDICOES ADOTADAS DURANTE A OPERAGAO DOS REATORES

DQO Vazao afluente ~
Fase Substrato ( DCQ%\/,L d) T(z;'l afluente de substrato Dt;;asza(c;)d a
g ' (g O2L) (L/d)
1 lixiviado diluido 0,05 10 0.5 0,30 23, para o R1
15, para o R2
2 lixiviado diluido 0,1 10 1,0 0,30 12
3 lixiviado diluido + glicose 0,1 10 1,0 0,30 7
4 lixiviado diluido + glicose 0,2 10 2,0 0,30 7
5 lixiviado diluido + glicose 0,4 10 4,0 0,30 7
6 lixiviado diluido + glicose 0,6 10 6,0 0,30 17
7 lixiviado diluido + glicose 0,6 5 3,0 0,60 9
8 lixiviado diluido + glicose + 0.6 5 3.0 0,60 10
fosfato
9 lixiviado diluido + glicose + 1.0 4 4.0 0.75 14
fosfato
10 lixiviado puro 1,0 4 4.1 0,75 14

FONTE: a autora (2020)
NOTA: o lixiviado utilizado como substrato ao longo das 10 fases de operagéao foi aquele armazenado
a temperatura ambiente durante seis meses apds a coleta
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Cada fase foi mantida até que fossem realizadas, no minimo, duas medi¢des
consecutivas com resultados aproximadamente constantes para a concentragao da
DQO efluente dos reatores, isto €, com coeficiente de variagao associado a média
resultante inferior a 20%. Em geral, foi observado que as concentragdes da DQO
efluente dos reatores e, consequentemente, os valores de eficiéncia de remocéo da
DQO se mantinham estaveis depois de completado o ciclo do TDH. As excecdes
foram as fases 3, 4 e 5, para as quais a duragao da fase foi inferior ao ciclo do
respectivo TDH e as concentragdes da DQO efluente dos reatores nao se

apresentavam constantes quando a fase foi encerrada.

3.3.2 Monitoramento dos sistemas anaerobios durante a aclimatagao ao lixiviado de

aterro sanitario

O monitoramento dos sistemas anaerdbios foi realizado mediante
determinacao de parametros fisicos, quimicos e microbioldgicos. Ao longo do tempo
e dos ciclos das bateladas, foram quantificados os paréametros considerados
interferentes no processo anaerobio. Também foram avaliadas as alteragbes na
composi¢cdo da microbiota metanogénica dos lodos dos reatores ao longo do tempo
e em funcao de diferentes cargas organicas e de distintas condi¢des ambientais.

Os métodos utilizados para a determinacao dos parametros fisicos, quimicos
e biolégicos sdo apresentados no QUADRO 3.9. Os parametros de monitoramento
de quantidade e qualidade dos lodos anaerdbios utilizaram como amostra aliquotas
de 2,0 mL retiradas do fundo dos reatores. J& os demais parametros foram
determinados utilizando amostras do liquido sobrenadante retirado diariamente dos
reatores (efluente).

A partir dos resultados de concentragao de nitrogénio amoniacal total (NAT)
e em fungdo da temperatura e do pH das amostras de efluente dos reatores, a
concentragdo de aménia livre (NH3) também foi estimada. Para tal, foi utilizada a

ferramenta Free Ammonia Nitrogen Calculator & Information (ALLEMAN, 1998).
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QUADRO 3.9 - PARAMETROS DE MONITORAMENTO DOS REATORES ANAEROBIOS

Parametro Método Referéncia C°d,'g° do
método
Interferentes no processo anaerobio
Condutividade'" Condutimétrico 2510
Nitrogénio amoniacal . .
total® Titulométrico Rice et al. - Editores 4500-NH3 F
) - L (2012)
Ortofosfato Acido ascérbico 4500-P E
Oxigénio dissolvido" | Eletrometrico (sonda 4500-0 G
multiparamétrica
Eficiéncia do processo anaerébio
Conce_ntrag(%o de Colorimétrico Dubois et al. (1956) -
glicose
DQO efluente c%e3
amostra filtrada®® Refluxo fechado — Rice et al. - Editores
Colorimeétrico (2012) 5220 D
DQO efluente total®
Estabilidade do processo anaerobio
Alcalinidade DiLallo e Albertson
(total/parcial/intermedia Potenciométrico (1961); Ripley et al. -
ria); acidez volatil® (1986)
@ o Rice et al. - Editores
pH Potenciométrico (2012) 4500 H+
Quantidade e qualidade do lodo anaerébio
Analises de microscopia:
Morfologia microbiana | optica de campo claro e | Rocha (2011); Contrera )
e formagéao de biofilme de fluorescéncia e et al. (2018)
eletrbnica de varredura
- g (2) C Rice et al. - Editores
Série de solidos Gravimétrico (2012) 2540

FONTE: a autora (2020)
NOTA: (1): pardmetros determinados a partir de uma amostra; (2): parametros determinados a partir
de duplicatas; (3): as amostras de efluente dos reatores foram filtradas em membrana de
fibra de vidro com didmetro de poro 0,6 um

As eficiéncias de remogao da DQO, glicose e ortofosfato foram calculadas a

partir da Equacéao 3.8.

Concentragao_g .- Concentragao
Concentragao

Eficiéncia de remocéo (%) = eflvente x 100  (3.8)

afluente

As concentracbes efluentes foram determinadas por meio dos parametros
apresentados no QUADRO 3.9. Por outro lado, as concentragdes afluentes de DQO
e ortofosfato foram estimadas a partir da concentragdo dos respectivos parametros

para o lixiviado e do volume de lixiviado alimentado aos reatores, conforme
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apresentado na Equacao 3.9. Durante as fases 3 a 9 de operagao dos reatores, o
calculo da concentragédo afluente de DQO incluiu também a DQO e o volume da

solucédo de glicose alimentada ao reator juntamente ao lixiviado.

Concentragéolixiviado puro* VOIumealimentado de lixiviado puro (3 9)

Concentracgao afluente =
VOlumetotaI alimentado durante o ciclo de batelada

3.3.3 Analises de microscopia dos lodos dos reatores

Para que fosse possivel observar a formacao e a evolugdo dos biofilmes
microbianos, amostras de lodo dos reatores foram processadas para analises de

microscopia.

3.3.3.1 Microscopia 6ptica de campo claro

Aliguotas de lodo de 0,5 mL, aproximadamente, foram retiradas
semanalmente de cada um dos reatores. Com o auxilio de uma alga bacterioldgica,
uma fragdo do lodo de cada amostra foi transferida para a superficie de uma lamina
de vidro, previamente imersa em HCI 5% (v/v), por 24 horas, e seca. Para distribuir
mais adequadamente os flocos bioldgicos de lodo por toda a superficie da lamina, foi
adicionada uma gota de agua destilada em cada amostra. O material foi, entdo, seco
a temperatura ambiente e protegido da luz. Finalmente, as laminas contendo as
amostras de lodo dos reatores foram visualizadas em microscopio 6ptico Olympus,

modelo BX41, em modo de campo claro.

3.3.3.2 Microscopia 6ptica de fluorescéncia

O preparo das amostras dos lodos seguiu 0 mesmo procedimento utilizado
para a microscopia optica de campo claro. As amostras foram visualizadas em
microscopio 6ptico Olympus, modelo BX51, em modo de fluorescéncia. Foi utilizado
o cubo de filtro WU, composto por filtro de excitacdo na faixa de comprimento de
onda de 330-385 nm, espelho dicromatico de 400 nm e filtro de emisséo de
comprimentos de onda superiores a 420 nm. As fotomicrografias foram capturadas

por meio da camera Olympus, modelo DP72, acoplada ao microscoépio. A analise foi
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realizada no Centro de Tecnologias Avancadas em Fluorescéncia, do setor de

Ciéncias Bioldgicas, da Universidade Federal do Parana.

3.3.3.3 Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV)

Inicialmente, foi realizado o preparo dos granulos dos lodos dos dois
reatores. Para isso, aproximadamente 1,5 mL de cada lodo foram filtrados a vacuo
em membrana de nitrato de celulose, com didametro de poro de 0,45 uym, cortada em
quadriculos com dimensdes 0,5 cm por 0,5 cm. Apds a filtracdo, os quadriculos
foram lavados em tampéo de fosfato 0,1 M durante cinco minutos.

A seguir, o tampao de fosfato foi descartado e as amostras foram fixadas por
imersao em solugao de Karnovsky (glutaraldeido 2,5%, formaldeido 4% e tampéao de
fosfato 0,1 M), durante 4 horas. Subsequentemente, os quadriculos contendo as
amostras de lodo foram lavados trés vezes com tampéao de fosfato 0,1 M. Para
realizar a pés-fixacdo do material, apds a lavagem, os quadriculos ficaram imersos
em solugdo de tetréxido de ésmio (10 g/L, dissolvido em tampao de fosfato 0,1 M),
por 2 horas, em capela de exaustao de gases. Apos este periodo, foram realizadas
mais trés lavagens dos quadriculos com tampao de fosfato 0,1 M.

Posteriormente, as amostras foram desidratadas mediante imersdo em
concentragdes crescentes de solugao de etanol (30%, 50%, 70% e 90%, todas as
percentagens em v/v). As amostras ficaram imersas por 10 minutos em cada
solucao. Para que a desidratacdo do material fosse completada, as amostras foram
imersas em etanol absoluto durante 10 minutos. O etanol, entdo, foi descartado, e as
amostras recuperadas passaram por equipamento de Ponto Critico. Em seguida, as
amostras foram coladas sobre suportes utilizando fita de carbono e metalizadas com
ouro e, finalmente, o material processado foi visualizado em microscoépio eletrénico
de varredura TESCAN, modelo VEGAS3. As etapas de realizacdo do ponto critico,
metalizagdo, visualizagdo das amostras e captura de imagens foram realizadas no
Centro de Microscopia Eletronica da Universidade Federal do Parana.

As caracteristicas morfolégicas dos micro-organismos visualizados durante a
analise de MEV foram comparadas as apresentadas no Bergey’s Manual® of
Systematic Bacteriology, Volume 1: The Archaea and the Deeply Branching and
Phototrophic Bacteria (BOONE; CASTENHOLZ - Editores, 2001). Este
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procedimento visou a determinagdo comparativa da presenga de alguns grupos

taxondmicos microbianos nos dois lodos anaerobios estudados.

3.4 ANALISES ESTATISTICAS

No QUADRO 3.10 sédo apresentadas as analises estatisticas utilizadas ao

longo desta pesquisa, bem como os seus respectivos objetivos.

QUADRO 3.10 — ANALISES ESTATISTICAS UTILIZADAS AO LONGO DA PESQUISA

Tipo Anidlise Objetivo
Determinar o valor médio e o desvio-
Média e desvio-padrao padrado para uma variavel a partir dos

resultados obtidos para as replicatas

Estatistica descritiva Avaliar se o conjunto de dados seguiu a

Shapiro-Wilk distribuicdo normal, permitindo a aplicagao
de testes paramétricos

Avaliar se houve diferenca estatistica
significativa entre as médias de dois
conjuntos de dados

Teste t de Student para duas
amostras

Teste de hipoteses Avaliar se houve diferencga estatistica
significativa entre as médias de dois
conjuntos dependentes de dados,
referentes a uma mesma populagéo

Teste t de Student pareado

. A ANOVA de fator unico Avaliar se houve diferenca estatistica
Andlise de variancia . o i N
associada ao teste de significativa entre as médias de trés ou
(ANOVA) ; . .
Bonferroni mais conjuntos de dados

FONTE: a autora (2020)

Com excecao do calculo das médias e do desvio-padrdo, para todas as
demais analises, foi definido o nivel de confianca de 95%. O software Origin®,
versao 8.5, foi utilizado para as avaliagbes e para a elaboragdo dos graficos

apresentados nas Secdes 4.4 € 4.5.




4 RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 RESULTADOS PARA A CARACTERIZAGAO DO LIXIVIADO
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Os resultados produzidos a partir da avaliacdo dos parametros quimicos do

lixiviado sdo apresentados no QUADRO 4.1. As analises foram realizadas em dois

momentos, logo apds a coleta e decorridos seis meses desta, a fim de avaliar a

influéncia das condicbes de armazenamento sobre os parametros. As médias para

cada parametro foram obtidas a partir de duplicatas. A diferenca estatistica entre as

meédias dos parametros obtidas para as duas etapas da caracterizagao foi avaliada

por meio do teste t pareado, em nivel de confianca de 95%.

QUADRO 4.1 - RESULTADOS PARA A CARACTERIZACAO QUIMICA DO LIXIVIADO DE
ATERRO SANITARIO

Logo apés a coleta ApOs seis meses -
abr. 2019 nov. 2019 _ Ha diferenca
Classe de X S|gn|f|c’at_|va entre
A Parametro Unidade | Valor médio * d. p. | Valor médio * d. p. médias?
parametros
Alcalinidade mg .
parcial (AP) CaCO3/L 12.312 £ 265 8.974 + 64 sim
Alcalinidade mg ~
N intermediaria (Al) | CaCO3/L 1.000 £ 177 496 £ 64 nao
Alcalinidade, Alcalinidade mg
amdgzp\;'olatll total (AT) CaCO3/L 13.250 £ 177 94700 sim
Ac'dez( X\C;'Ta‘;" total | 119 HAG /L 975 + 64 896 + 0 ndo
pH - 8,93 + 0,00 8,67 + 0,02 sim
ions Cloreto mg/L 3.336 + 17 3.283+ 35 nao
norganicos | Condiitividade mS/cm 36,90 + 0,03 35,17 + 0,00 sim
DBOs5 mg O2/L 2.000 + 283 500 + 142 sim
DQO de amostra | 0 o) 5.963 + 598 4.542 + 23 nao
filtrada
Biodegrada- =
bilidade DQO total mg O2/L 7.141 £ 591 4.884 +1 néao
Acidez volatil total/ ) ™ ™
DQO total 0,14 £ 0,02 0,18 £ 0,00 n.d.
DBOs5/DQO total - 0,28 +0,01" 0,10 + 0,03 n. d.
Nitrogénio amoniacal + ~
total (NAT) mg NH, /L 4.158 £ 1 3.693+134 nao
Nutrientes Ortofosfato mg P/L 16,3 + 0,4 4,0+0,1 sim
DQOINAT/P - 438/255/1 1221/923/1 n.d.

FONTE: a autora (2020)

NOTA: (1): calculado a partir da formula de propagacéao de erros apresentada em Vuolo (1992); n. d.:
nao determinado; d. p.: desvio-padrao
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Todos os resultados das concentragbes dos parametros quimicos para o
lixiviado logo apo6s a coleta, com exceg¢ao do nitrogénio amoniacal total, encontram-
se na faixa de valores ja observados para lixiviados brasileiros (SOUTO, 2009;
COSTA; ALFAIA; CAMPOS, 2019). Os resultados obtidos s&o também préximos
daqueles determinados por Prado (2018), Rietow (2018) e Baettker (2019), para
lixiviado oriundo do mesmo aterro sanitario.

N&o foram realizados ensaios para determinagcao de metais no lixiviado,
visto que estudos recentes (PRADO, 2018; RIETOW, 2018; BAETTKER, 2019), que
caracterizaram o lixiviado com mesma origem, apontaram que as concentragbes
desses componentes sdo, em geral, baixas. A maioria dos valores obtidos nesses
trabalhos sao inferiores, inclusive, aos padroes de langamento estabelecidos na
Resolucdo CONAMA n° 430/2011. A determinacdo da concentracdo de sulfeto no
lixiviado também n&o foi realizada. Embora a concentracdo desta substancia tivesse
excedido o limite estabelecido na Resolucdo CONAMA n° 430/2011 (1,0 mg
enxofre/L) em algumas coletas realizadas por Baettker (2019), os valores nao séo
considerados prejudiciais ao processo anaerobio, visto que a inibigdo é significativa
a partir da concentragdo de 200 mg/L (MCCARTY, 1964c; SPEECE, 1983). Por
razdes similares, a concentragao de sulfato também nao foi determinada.

A seguir, sdo apresentados e discutidos os resultados para as
concentracdes dos parametros para a caracterizacdo do lixiviado, bem como sua
implicagdo no processo anaerobio, objeto de estudo desta pesquisa. Para melhor
compreensao, os parametros foram subdivididos em topicos, conforme a relagao

quimica entre eles.

4.1.1.1 Alcalinidade e acidez volatil

Para o lixiviado analisado logo apds a coleta, o valor médio da alcalinidade
total (AT), 13.250 mg CaCOs/L, foi devido, principalmente, a alcalinidade parcial
(AP), 12.250 mg CaCOs/L, o que indica grande concentragdo do ion bicarbonato no
lixiviado. Este ion pode vir das reagdes de degradacao da matéria organica que
ocorrem nas células do aterro e no proprio lixiviado. Apds seis meses, periodo em
que o lixiviado ficou armazenado a temperatura ambiente, houve o decréscimo da
concentragdo das alcalinidades parcial (AP), intermediaria (Al) e total (8.974 mg
CaCOg/L, 496 mg CaCOs/L e 9.470 mg CaCOg/L, respectivamente), embora apenas
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as medias das concentragbes das AP e AT possam ser consideradas
estatisticamente diferentes entre a primeira e a segunda caracterizagao do lixiviado,
em nivel de confiangca de 95%. Depois de seis meses, a relagdo entre as
concentragdes das alcalinidades manteve a mesma tendéncia, sendo a AP, devida a
ions bicarbonato, a principal contribuinte para a AT: aproximadamente 95% do valor
da alcalinidade total pode ser atribuido a alcalinidade parcial, enquanto que, logo
apos a coleta, esta percentagem foi similar, cerca de 93%.

O menor valor encontrado para a concentracao da AP apds seis meses de
armazenamento do lixiviado pode ser atribuido a transformacéo do ion bicarbonato
em CO, gasoso, liberado para a atmosfera. O decréscimo da AP pode, inclusive, ser
relacionado a diminuicdo do pH do lixiviado em relagdo ao analisado logo apds a
coleta (de 8,93 para 8,67), visto que maiores concentragdes do ion hidrogénio (H"),
associadas a menores valores de pH, deslocam o equilibrio da reacdo quimica a
favor da producao de CO,, conforme a Equacgao 4.1. O decréscimo da concentragao
da AP pode também ter contribuido para a consequente redugao da AT observada

na segunda caracterizagao do lixiviado.

H" + HCO3 = H,CO3 = CO, + H,O (41)

O valor obtido para a acidez volatil total (AVT) do lixiviado logo apds a coleta
(975 mg/L como acido acético - HAc) indica que a concentragdo de acidos organicos
de cadeia curta do lixiviado ndo foi expressiva a ponto de exercer, por si so, efeito
prejudicial sobre a microbiota do tratamento anaerdbio, visto que a inibigéo
associada a estas substancias foi observada a partir de 2.000 mg/L (BARKER,
1956). A mesma consideracdo pode ser estendida para a concentracdo da AVT
apos seis meses, pois o resultado obtido para a segunda caracterizagao do lixiviado
foi de 896 mg HAC/L, valor que esta abaixo da concentragéo considerada inibitéria.

Em nivel de confiangca de 95%, ndo houve diferenga significativa entre as
concentragcdes médias da AVT logo apds a coleta e apds os seis meses de
armazenamento do lixiviado (975 mg HAc/L e 896 mg HAC/L, respectivamente). Da
mesma forma, a alcalinidade intermediaria, que pode ser atribuida em grande parte

a presencga de anions de acidos organicos, ndo apresentou diferenga significativa
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entre as médias das duas caracterizagdes, para o0 mesmo nivel de confianga (1.000

mg CaCOs/L e 496 mg CaCOs/L, respectivamente).

4.1.1.2 lons inorganicos

A condutividade medida para o lixiviado logo apds a coleta foi de 36,90
mS/cm (ou 36.900 uS/cm), a 25 °C, relativamente préxima ao valor maximo ja
observado para lixiviados de aterros brasileiros (45.000 uS/cm, de acordo com
Souto, 2009). Ja apos seis meses, durante a recaracterizagdo do lixiviado, o valor
obtido foi de 35,17 mS/cm. A elevada condutividade pode estar relacionada a grande
concentracdo de sais dissolvidos e ions inorganicos presentes no lixiviado, o que
(MCCARTY; MCKINNEY, 1961a, b; MCCARTY, 1964c).

Segundo Ehrig (1989), a concentragdo de ions inorgénicos do lixiviado se
mantém aproximadamente constante, independentemente do tempo. Entretanto,
neste estudo, ao comparar as médias dos valores de condutividade obtidos em dois
momentos distintos (36,90 mS/cm e 35,17 mS/cm, respectivamente), foi determinado
que elas podem ser consideradas significativamente diferentes, em nivel de
confianca de 95%. A reducdo do valor da condutividade em fungdo do
armazenamento pode ser decorrente do consumo dos &cidos organicos e seus
anions associados e de outros ions assimilaveis por micro-organismos
eventualmente presentes no lixiviado.

Outro ion presente em elevadas concentragbes no lixiviado e que contribui
para a elevada condutividade é o cloreto (CI). A concentragdo média de ions cloreto
(CI') no lixiviado em estudo, apos a coleta, foi de 3.336 mg/L, e esta dentro da faixa
de valores ja observados para lixiviados de outros aterros sanitarios brasileiros
(SOUTO, 2009; COSTA; ALFAIA; CAMPOS, 2019). A concentragao média de ions
cloreto obtida apds seis meses decorridos da coleta foi de 3.283 mg/L e ndo pode
ser considerada diferente da média anterior, para nivel de confianca de 95%. Esta
observacdo esta de acordo com os resultados obtidos por Ehrig (1989), que
indicaram que a concentracdo de cloreto permanece relativamente constante no

lixiviado, independentemente do tempo.
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4.1.1.3 Biodegradabilidade do lixiviado de aterro sanitario

a) DQO, DBOs e relagao DBOs/DQO

Para o lixiviado estudado, a DQO média total foi inicialmente de 7.141 mg
OJ/L, resultado que se enquadra na faixa de valores observados para lixiviados
brasileiros (SOUTO, 2009; COSTA; ALFAIA; CAMPOS, 2019). Para esta primeira
caracterizagdo, a DQO filtrada, que considerou apenas a matéria organica
dissolvida, foi de 5.963 mg O,/L, o que corresponde a aproximadamente 80% da
DQO total. Embora ndo possam ser consideradas significativamente diferentes em
relacdo aos resultados da primeira analise, em nivel de confianca de 95%, as
concentragbes médias da DQO total e DQO de amostra filtrada obtidas para a
caracterizacdo do lixiviado apds seis meses foram de 4.884 e 4.542 mg/L, o que
corresponde, respectivamente, a 70% e 76% dos valores obtidos logo apds a coleta.
Estes dados sugerem que ocorreu a degradagao da mateéria organica biodegradavel
do lixiviado durante o armazenamento, como corroboram os resultados para a DBOs.

O resultado médio para a DBOs logo apés a coleta foi de 2.000 mg O,/L. Ja
para a recaracterizacado do lixiviado, a concentracdo média de DBOs obtida foi de
500 mg Oy/L, valor 75% menor que o determinado apds a coleta. Estas médias,
obtidas em etapas diferentes da caracterizagdo, sao, inclusive, significativamente
diferentes entre si, para nivel de confianca de 95%. Esses resultados indicam que
houve a significativa redu¢ao da concentracdo de matéria organica biodegradavel do
lixiviado em fung¢ao das condi¢des de armazenamento.

O valor obtido para a média da relagdo DBOs/DQO obtida logo apés a coleta
(0,28), indica a biodegradabilidade intermediaria do lixiviado, de acordo com Ehrig
(1989) e Renou e colaboradores (2008). Entretanto, a relacdo DBOs/DQO obtida
apos seis meses foi de apenas 0,10, o que caracteriza o lixiviado como recalcitrante
e indica que a maior parte da matéria organica biodegradavel ainda presente no
lixiviado no momento da coleta foi consumida durante o periodo de armazenamento.
Este valor de relagcdo DBOs/DQO (0,10) foi observado para lixiviados provenientes
de aterros considerados “velhos” e para os quais ndo se recomenda o tratamento
por sistemas biolégicos (EHRIG, 1989; RENOU et al., 2008).
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b) Relacdo AVT/DQO total

A relagédo entre a AVT e a DQO total pode ser utilizada como indicador da
biodegradabilidade de um lixiviado, conforme proposto por Contrera e colaboradores
(2015). Os autores obtiveram valor elevado para a correlagdo entre a relagao
AVT/DQO total e a biodegradabilidade anaerdbia do lixiviado.

Para o lixiviado avaliado nesta pesquisa, os valores obtidos para a relagéao
AVT/DQO foram de 0,14, apds a coleta, e de 0,18, para a etapa de recaracterizagao.
Segundo Contrera e colaboradores (2015), quando o valor da relagéo é inferior a
0,20, como observado neste estudo, a biodegradabilidade do lixiviado pode ser
considerada baixa e, caso seja tratado por processo anaerébio, levar a falha
operacional dos sistemas associados. Este fato pode ser explicado pela relevancia
dos acidos organicos de cadeia curta, abrangidos na medi¢cdo da AVT, como matéria
organica biodegradavel do lixiviado. Os acidos organicos de cadeia curta sao
substratos para a microbiota do processo anaerdbio, e se a sua concentragao for
reduzida, em comparagao a quantidade total de matéria organica estimada por meio
da DQO, o lixiviado provavelmente apresentara caracteristicas de recalcitrancia.

Dessa forma, a partir dos resultados obtidos para as relagcbes DBOs/DQO e
AVT/DQO total, € possivel afirmar que o lixiviado utilizado neste estudo estava

recalcitrante apds o armazenamento durante seis meses a temperatura ambiente.

4.1.1.4 Nutrientes: nitrogénio e fésforo

De acordo com Speece (1983), pode ser considerada a seguinte ordem de
importancia para os nutrientes que devem ser disponibilizados a microbiota do
tratamento anaerdbio: carbono, nitrogénio (na forma amoniacal) e fésforo (na forma
de ortofosfato). Durante a aclimatagao da microbiota e/ou partida de um sistema
anaerobio, recomenda-se que estas substancias sejam fornecidas na proporg¢ao
entre DQO (que indica, indiretamente, a concentragdo de matéria organica
carbonacea), nitrogénio e fésforo (DQO/N/P) de 300/5/1 (ANNACHHATRE, 1996).

Ao relacionar os valores da concentracdo da DQO total, do nitrogénio
amoniacal total (NAT) e do ortofosfato, determinados para o lixiviado imediatamente
apdés a coleta, a razdo entre os trés fatores resultou em 7141/4158/16,3 ou,

aproximadamente, 438/255/1 (unidades em mg/L). Observa-se, portanto, que havia
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o desequilibrio da relacdo recomendada entre nutrientes para o processo
anaerdbio. Isso se deu, sobretudo, devido a elevada concentragdo de nitrogénio
amoniacal e a baixa concentracao de ortofosfato do lixiviado. Ambos, neste caso,
poderiam exercer efeito inibitério sobre a microbiota do tratamento anaerdbio.
Enquanto a importancia do NAT, neste estudo, esteve associada ao excesso, a do
ortofosfato esteve relacionada a insuficiéncia. Para a relacdo DQO/NAT/P do
lixiviado armazenado, a relacado obtida foi de 1221/923/1, ainda mais desfavoravel
do que para o lixiviado recém-coletado. Isso se deve principalmente a diminuigao da
concentracao do ortofosfato em funcdo do tempo de armazenamento.

O resultado da comparacao entre as concentragcdes médias de ortofosfato
no lixiviado, obtidas para as duas etapas da caracterizagdo, aponta que, para um
nivel de confianga de 95%, existiu diferenca significativa entre os valores. A
concentracdo do ortofosfato diminuiu consideravelmente durante o armazenamento
do lixiviado, restando, apds seis meses, apenas 24% da concentragcdo inicial,
determinada logo apds a coleta. De acordo com Ehrig (1989), a concentracdo de
fésforo total no lixiviado mantém-se constante ao longo do tempo. Logo, o
ortofosfato foi, provavelmente, convertido a uma outra forma. Como este € um
nutriente facilmente assimilavel, pode ter sido consumido pelos micro-organismos
presentes no proéprio lixiviado, tornando-se fésforo organico. Também pode ter sido
combinado a outros elementos, como o calcio, tornando o fosfato insoluvel.

De acordo com observagdes de Ehrig (1989), outro componente do lixiviado
cuja concentracdo permanece constante ao longo do tempo € o NAT. Neste estudo,
a concentracdo do NAT também nao foi significativamente afetada pelas condigdes
e periodo de armazenamento. Para o nivel de confiangca de 95%, n&o ha diferenca
significativa entre as concentragdes médias de NAT determinadas apds a coleta,

4.158 mg NH,/L, e apds decorridos seis meses de armazenamento, 3.693 mg

NH,/L. A pequena redugdo na concentracdo deste parametro pode ser atribuida a
perda por volatilizagdo da amodnia livre (NH3), constituinte do NAT.

Como a concentracdo de NAT do lixiviado estudado poderia exercer inibi¢ao,
foi necessaria a adaptacéo prévia da microbiota a esta agua residuaria. Além disso,
no momento da inoculagdo dos reatores de bancada, o lixiviado apresentava
caracteristicas de recalcitrancia, conforme apresentado na Sessao 4.1.1.3. Por outro

lado, o lixiviado manteve concentracdo elevada de alcalinidade, fator necessario



88

para a manutencdo da estabilidade do processo anaerdbio. Visando avaliar mais
profundamente a tratabilidade do lixiviado por processo anaerobio, os resultados da
caracterizacao quimica foram complementados por meio da realizacdo de

bioensaios, a serem apresentados em seguida.

4.2 RESULTADOS PARA A CARACTERIZACAO DOS LODOS ANAEROBIOS

Os resultados para a caracterizacdo dos lodos sado apresentados a seguir.
As analises, assim como para o lixiviado, foram realizadas em duas etapas, apés a

coleta e decorridos seis meses do armazenamento dos lodos a 4 °C.

4.2 .1 Série de solidos

Visando a caracterizacao dos lodos coletados, foram realizados ensaios
para a determinacdo da série de sdlidos totais, volateis totais e fixos totais. Os
resultados sdo apresentados no QUADRO 4.2, para o Lodo 1, e no QUADRO 4.3,
para o Lodo 2. Os desvios-padrées amostrais foram calculados com base nos
resultados obtidos para a duplicata do Lodo 1 e triplicata do Lodo 2. O teste ¢
pareado foi utilizado para avaliar se houve diferenga significativa entre as médias
obtidas para as duas etapas de caracterizagcao de cada lodo. O nivel de confianga foi
estabelecido em 95%. Por outro lado, para a comparagdo entre as médias de
concentracdes de solidos obtidas para os dois lodos, foi utilizado o teste t para

amostras independentes, em nivel de confianga de 95%.

QUADRO 4.2 —- RESULTADOS PARA A SERIE DE SOLIDOS DO LODO 1

Logo apés a coleta
abr. 2019

Apods seis meses
nov. 2019

Ha diferencga
significativa
entre médias?

Parametro Valor médio * d. p. Valor médio * d. p.
Sélidos totais (ST) 20,28 + 0,01 43,53 + 3,59 nao
Sdlidos volateis totais (SVT) 8,72 + 0,40 14,03 £ 0,13 sim
Solidos fixos totais (SFT) 11,56 £ 0,42 29,51 + 3,46 nao
SVT/ST 0,43 £ 0,02 0,32 £ 0,02 nao

FONTE: a autora (2020)
NOTA: todas as unidades em g/L, exceto para a relagao SVT/ST, adimensional; d. p.: desvio-padrao
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QUADRO 4.3 - RESULTADOS PARA A SERIE DE SOLIDOS DO LODO 2

L aots | hovaots | Hadiferenca

Parametro Valor médio * d. p. Valor médio * d. p. entre médias?
Sélidos totais (ST) 36,78 + 5,46 132,40 + 1,77 sim
Sdlidos volateis totais (SVT) 21,59+ 3,34 58,43 + 1,10 sim
Sélidos fixos totais (SFT) 15,19 + 2,24 73,98 £ 0,85 sim
SVT/ST 0,59 + 0,02 0,44 + 0,00 sim

FONTE: a autora (2020)
NOTA: todas as unidades em g/L, exceto para a relacdo SVT/ST, adimensional; d. p.: desvio-padrao

4.21.1 Comparagdo entre os resultados da série de solidos em fungdo do

armazenamento

A partir dos resultados apresentados nos QUADROS 4.2 e 4.3, observa-se
que para ambos os lodos houve aumento da concentragao de ST, SVT e ST em
funcao do periodo de armazenamento a 4 °C. Para o Lodo 1, entretanto, apenas a
concentragdo de SVT pode ser considerada significativamente diferente da obtida
logo apods a coleta, sendo 61% maior que o valor inicial. Para o Lodo 2, as médias
de todas as concentragdes de sélidos (ST, SVT e SFT) podem ser consideradas
significativamente maiores que aquelas determinadas apds a coleta, em nivel de
confianca de 95%. Para o Lodo 2, o aumento das concentragcdes em relacdo as
determinadas logo apés a coleta foi de 260%, para os ST, 170%, para os SVT, e
387% para os SFT.

O aumento nos valores das concentragdes de ST, SVT e SFT para os dois
lodos em funcdo do armazenamento pode ser atribuido a perda de umidade e
ressecamento das aliquotas dos lodos que estavam sob refrigeracdo. Entretanto, o
valor da relacdo SVT/ST diminuiu aproximadamente 25% para ambos os lodos, apés
o armazenamento. Este resultado, a diminuigdo da relagcdo SVT/ST, indica que a
concentracdo de SVT aumentou para os dois lodos apds seis meses, mas nao
acompanhou o incremento da concentragao de ST na mesma proporcéao, levando a
diminuicdo do valor para a relagdo SVT/ST em comparagéo ao inicial. Isso sugere,
por vez, que possa ter ocorrido a perda da matéria organica e/ou de células
microbianas dos dois lodos, contabilizadas como parte dos SVT, decorrente das

condi¢cdes de armazenamento.
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4.2.1.2 Comparacéao entre os resultados para os solidos dos Lodos 1 e 2

A comparagao foi realizada apenas para as amostras dos lodos analisadas
logo apds a coleta.

Conforme apresentado no QUADRO 4.3, o valor médio obtido para a
concentracédo de ST do Lodo 2 foi de 36,78 g/L. Este valor é significativamente
maior, em nivel de confianga de 95%, do que o determinado para o Lodo 1, 20,28
g/L. Como o Lodo 2 foi coletado de reator UASB, a maior concentragao de ST pode
ser explicada pela sua forma granular, que contém, além da biomassa microbiana e
pequena quantidade de areia e material mineral, componentes da matriz extracelular
(LETTINGA et al., 1980; MACLEOD; GUIOT; COSTERTON, 1990).

Os valores das concentragdes de SFT para os dois lodos (11,56 g/L, para o
Lodo 1, e 15,19 g/L, para o Lodo 2) ndo podem ser considerados diferentes entre si,
em nivel de confianca de 95%. Por outro lado, para a concentragdao de SVT, os
resultados para os dois lodos sao significativamente diferentes, para o mesmo nivel
de confianga. A maior concentragao de SVT para o Lodo 2 (21,59 g/L) em relagao ao
Lodo 1 (8,72 g/L) pode ser atribuida ao mesmo fator apresentado anteriormente, isto
€, por ser proveniente de reator UASB, o Lodo 2 tendeu a formar granulos, cuja
matriz extracelular pode ter contribuido para aumento na concentragao dos SVT.

A relacao SVT/ST é frequentemente utilizada para caracterizar lodos quanto
a quantidade dos micro-organismos que os compdem (CHERNICHARO, 2016).
Entre os lodos avaliados, aquele que apresentou o maior valor para a relacao
SVT/ST foi o Lodo 2 (0,59), resultado significativamente maior que o obtido para o
Lodo 1 (0,43), em nivel de confianga de 95%. Os resultados da relacédo SVT/ST
sugerem que o Lodo 2 teria maior concentragdo de micro-organismos que o Lodo 1,
0 que nao foi corroborado pelos resultados para a atividade metanogénica
especifica, apresentados a seguir. A nao correlagao entre a relagcao SVT/ST e a
atividade metanogénica especifica para os lodos anaerébios estudados ja havia sido

previamente observada e foi reportada por Latocheski e Braga (2019).

4.2.2 Atividade metanogénica especifica (AME)

Os resultados para a atividade metanogénica especifica (AME) dos dois

lodos, avaliados posteriormente a coleta e apds seis meses sob refrigeragdo, sao
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apresentados no QUADRO 4.4. O ensaio da AME foi realizado em duplicata para
cada lodo. O teste t pareado foi utilizado para comparar as médias da AME obtidas

para o mesmo lodo, porém determinadas em momentos distintos, e o teste t para

amostras independentes foi aplicado para a comparagao entre as médias da AME

para os dois lodos. Para ambos os testes, foi definido um nivel de confiangca de 95%.

QUADRO 4.4 — ATIVIDADE METANOGENICA ESPECIFICA DOS LODOS 1 E 2

Logo apds a coleta

Ha diferenca

ApOs seis meses P
significativa

abr. 2019 nov. 2019
entre as
Lodo Valor médio * d. p. Valor médio * d. p. médias para o
(9pao/gsvr-d) (9pao/gsvr-d) mesmo lodo?
Lodo 1 — lagoa facultativa 0,697 £ 0,129 0,727 £ 0,136 nao
Lodo 2 — reator UASB 0,474 £ 0,047 0,149 £ 0,210 nao

FONTE: a autora (2020)
NOTA: d. p.: desvio-padrao

4.2.2.1 Comparacao entre os resultados da AME em fungdo do armazenamento

Os valores médios da AME obtidos para o Lodo 1 quando analisado logo

ap6s a coleta (0,697 gpao/gsvr.d) € apos seis meses sob refrigeracdo (0,727

Opao/gsvt.d) ndo sao significativamente diferentes entre si, para nivel de confianga

de 95%. Os graficos do volume acumulado de metano em fung¢do do tempo para o

Lodo 1 sédo apresentados na FIGURA 4.1.

FIGURA 4.1 — PRODUGAO ACUMULADA DE CH, VERSUS TEMPO DE ENSAIO PARA O LODO 1
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Conforme observado a partir da comparagdo entre os dois graficos
apresentados na FIGURA 4.1, o armazenamento do Lodo 1 durante seis meses
parece néo ter afetado o periodo de adaptacdo dos micro-organismos ao substrato
(solucdo de glicose), visto que o inicio da produgdo de gas ocorreu entre 16 e 24
horas em ambas as analises. Para ambos os casos, o volume acumulado de CHy4
permaneceu estavel apos trés dias do inicio do ensaio. As condi¢gdes e o periodo de
armazenamento também nao afetaram o volume acumulado de CH4, cujo valor
médio foi 11,8 mL para o ensaio realizado logo apos a coleta e 13,9 mL para a
analise realizada apds seis meses.

Durante a realizagdo do bioensaio para a determinacido da DQO soluvel
inerte (Secao 4.3.1), foi observado que, quando alimentado com solugéo de glicose,
o Lodo 1 apresentava intensa atividade metabdlica durante as primeiras 24 horas,
evidenciada pela brusca reducdo da DQO no primeiro dia do ensaio. Porém, apos o
primeiro dia, foi observado, novamente, aumento da concentragdo da DQO,
provavelmente devido ao acumulo de acidos organicos e de produtos da degradagao
microbiana no meio reacional. Entre sete e 12 dias, aproximadamente, a
concentracdo da DQO voltou a diminuir, o que indica possivel atividade metabdlica
da microbiota metanogénica apos este periodo. Na FIGURA 4.2 sdo apresentados
os resultados para a determinacdo da concentragcdo da DQO ao longo do tempo
para os experimentos realizados durante o bioensaio para a DQO inerte. O substrato
utilizado foi glicose, assim como para o ensaio da determinacdo da AME. Cada

curva corresponde a uma replicata.

FIGURA 4.2 — PERFIL DE REMOGAO DA DQO PARA O LODO 1
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Como a atividade metabdlica do Lodo 1 apresentou a tendéncia de maior
intensidade nas primeiras 24 horas, devido ao rapido consumo da glicose pelos
micro-organismos acidogénicos, € provavel que outros gases além do CH4, como o
CO,, tenham sido produzidos nos frascos de reacao e medidos durante os primeiros
dias de ensaio da AME. Como sugerem os resultados para a DQO soluvel inerte
para o Lodo 1 quando alimentado com glicose (FIGURA 4.2), a atividade metabdlica
da microbiota metanogénica do Lodo 1 se tornou relevante apenas entre 0 7° e 0 12°
dias de ensaio. Entretanto, ao monitorar a produgdo de gas durante o ensaio da
AME por um periodo maior, isto €, mais do que sete dias, ndo foi possivel detectar a
producado de CHy4, o que pode ser atribuido a uma limitagao do sistema experimental.

Para o Lodo 2, os valores médios da AME para as duas etapas de
caracterizacado (0,474 gpao/gsvt.d, apos a coleta; 0,149 gpqo/gsvr.d, apds seis
meses) ndo sao significativamente diferentes entre si, em nivel de confianca de
95%. Porém, foi obtido, para a segunda analise, grande desvio-padrdao (0,210
Ogpao/gsvt.d). O ensaio da AME foi realizado em duplicata para o Lodo 2, mas a
producao de gas foi detectada para apenas uma replicata. Como o valor da AME
para a segunda replicata foi nulo, o desvio-padrao resultou elevado. Isso pode ser
atribuido a limitagdes do sistema experimental, visto que esta sujeito a vazamentos
e perdas do gas produzido nos frascos de reacgéo.

Os graficos que relacionam a produgdo acumulada de CH; ao tempo de

ensaio para o Lodo 2 sao apresentados na FIGURA 4.3.

FIGURA 4.3 - PRODUGCAO ACUMULADA DE CH, VERSUS TEMPO DE ENSAIO PARA O LODO 2
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Para o Lodo 2, assim como para o Lodo 1, o periodo e as condigdes de
armazenamento parecem nao ter influenciado no tempo necessario para a
adaptacao da microbiota ao substrato. Em ambas as analises, para o Lodo 2, a
producao de gas teve inicio a partir de, aproximadamente, 24 horas decorridas do
inicio do ensaio e permaneceu constante apds trés dias. Entretanto, o volume
acumulado de CH,4 obtido para a replicata analisada apds seis meses da coleta foi
de 1,8 mL, ou seja, cerca de sete vezes menor do que o volume médio acumulado
para o lodo logo apés a coleta (12,1 mL). Este resultado sugere que o periodo e as
condicbes de armazenamento afetaram a atividade metabdlica microbiana, em
particular a metanogénica, avaliada durante o ensaio da AME para o Lodo 2.

As mesmas consideracbes apresentadas para o Lodo 1 podem ser
estendidas ao Lodo 2. Ao avaliar o perfil da redu¢do da concentracdo da DQO em
funcdo do tempo, para o Lodo 2, ao longo do bioensaio para a determinacdo da
DQO soluvel inerte (FIGURA 4.4), foi observado que a atividade metabdlica da
microbiota deste lodo foi maxima apds o quinto dia do ensaio. Logo, os resultados
obtidos para a AME, cuja producédo de gas foi detectada a partir de 20 horas e se
estendeu por 72 horas, podem incluir gases que ndo o CH4. Apds o terceiro dia de
ensaio da AME, néo foi detectada a produgao de gas, o que pode ser associado as

limitagbes do aparato experimental utilizado, como discutido anteriormente.

FIGURA 4.4 — PERFIL DE REMOCAO DA DQO PARA O LODO 2
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Cabe ressaltar que os resultados para a AME foram normalizados pela

concentragdo de SVT dos lodos. Para o ensaio de AME realizado apds a coleta, os
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resultados foram normalizados pelas concentragdes de SVT obtidas para aquela
mesma etapa de caracterizacdo. Da mesma forma, a normalizacdo utilizou os
resultados para a AME e para as concentracdes de SVT obtidas apds seis meses de
armazenamento dos lodos. Embora a concentragcdo de SVT tenha aumentado para
ambos os lodos apoés seis meses, a AME ou permaneceu similar, como para o Lodo
1, ou diminuiu, caso do Lodo 2. Isso ressalta outra limitagdo do ensaio para a
determinagdo da AME, a dependéncia dos SVT como medida inespecifica para a

concentracao da microbiota dos lodos. Esta discussao sera aprofundada a seguir.

4.2.2.2 Comparagéao entre os resultados para a AME dos Lodos 1 e 2

Em nivel de confianca de 95%, o resultado do teste f indica que ndo ha
diferenca estatistica significativa entre as médias da AME dos Lodos 1 e 2, obtidas
para a primeira etapa de caracterizacio.

Mesmo que os valores da AME para os dois lodos ndo possam ser
considerados estatisticamente diferentes entre si, um dos fatores que pode explicar
as variagdes nos resultados € a normalizacdo da taxa de producdo de metano pela
massa de SVT de cada lodo, como sugerido por Tale e colaboradores (2011). Ao
comparar as AMEs de 14 lodos anaerdbios, os autores obtiveram resultados cujos
valores diferiram entre si por até duas ordens de magnitude, o que foi atribuido a
grande variabilidade na fragdo microbiana ativa presente nos sélidos volateis de
lodos distintos. Essas diferencas na quantidade de micro-organismos ativos
incorporados aos solidos volateis de lodos diferentes pode, inclusive, ser uma
possivel explicagdo para as divergéncias entre os resultados de SVT/ST e da AME
obtidos neste estudo.

Neste trabalho, para a analise realizada logo apds a coleta, o Lodo 2
apresentou relagdo SVT/ST de 0,59, maior que para o Lodo 1, 0,43, sendo as
médias estatisticamente diferentes para nivel de confianca de 95%. Caso a relacao
SVT/ST fosse adequada como parametro indicador da concentracdo de micro-
organismos ativos, a expectativa seria observar a mesma tendéncia de ordem para
os lodos quanto aos resultados da AME. No entanto, o Lodo 1 apresentou valor
médio da AME de 0,697 gpqo/gsvr.d, maior do que o para o Lodo 2, 0,474

dpao/gsvt.d, para a mesma etapa de analise.
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Ainda que os resultados da AME n&do possam ser considerados
estatisticamente diferentes para os dois lodos, a tendéncia observada para a AME
contraria a expectativa levantada pela relagdo SVT/ST dos lodos. Isso sugere que,
neste estudo, assim como recomendado por Venkiteshwaran e colaboradores
(2017), a relacédo SVT/ST nao possa ser correlacionada a concentracdo de micro-
organismos ativos do lodo. Para esta pesquisa, o maior valor observado para a
relagdo SVT/ST para o Lodo 2, proveniente de reator UASB, pode ser devido a
mateéria organica inerte, ndo microbiana, que € incorporada aos granulos desse lodo.

Sugere-se, finalmente, que a normalizagao dos resultados para a AME seja
realizada nao pela concentragcdo de SVT, mas pela utilizacdo de parametros que
reflitam de maneira mais especifica a concentracdo microbiana de um lodo.
Exemplos desses parametros sdo a concentracao de material genético (DNA) ou de
adenosina trifosfato (ATP), moléculas presentes apenas em células microbianas.

Ainda assim, a principal vantagem do ensaio para a determinagcdo da AME é
permitir a obtencdo de uma resposta relativamente rapida acerca da viabilidade de
um lodo anaerdbio. Para esta pesquisa, os resultados da AME indicaram que os
Lodos 1 e 2 ainda mantinham atividade metabdlica, mesmo apdés o periodo de
armazenamento de seis meses, podendo ser utilizados para inocular os reatores de

bancada utilizados na aclimatagao da microbiota ao lixiviado.

4.2.3 Resultados para a DQO, alcalinidade e acidez volatil total

Para avaliar uma possivel produgéo tardia de CHi4, durante a etapa de
recaracterizacdo dos lodos, que aconteceu seis meses apos a coleta, os frascos de
reacao utilizados para o ensaio da AME foram mantidos em camara térmica, a 35
°C, por 21 dias. Contudo, conforme previamente relatado, ndo foi detectada
producao de CH,4 apods trés dias de ensaio. Logo, de forma a complementar os
resultados para a AME e avaliar de maneira mais aprofundada a capacidade
metabdlica dos lodos de degradarem o substrato utilizado (glicose), foram realizadas
analises para a determinacédo da concentragdo da DQO, das alcalinidades parcial,
intermediaria e total e da acidez volatil total do sobrenadante dos frascos de reacgao.

Os resultados para a DQO do sobrenadante dos frascos de reagéo
inoculados com os Lodos 1 e 2 sdo apresentados na TABELA 4.1. Para reter

particulas de lodo que poderiam interferir nos resultados, as amostras foram filtradas
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previamente a determinagdo da concentracdo da DQO, em membrana de fibra de
vidro com diametro de poro de 0,6 ym. As meédias e desvios-padroes para os dois
lodos foram calculados a partir de quadruplicatas, isto €, para cada duplicata
biolégica (frasco de reacdo) do mesmo lodo, a concentragdo da DQO do

sobrenadante foi determinada em duplicata.

TABELA 4.1 — CONCENTRAGCAO DA DQO APOS O ENSAIO DA AME

Lodo DQOsoprenadante £ d. p. Eficiéncia média de

(mg O,/L) remocao da DQO (%)
Lodo 1 — lagoa facultativa 161 +£12 93
Lodo 2 — reator UASB 928 + 64 55

FONTE: a autora (2020)
NOTA: d. p.: desvio-padrao

As eficiéncias médias de remog¢ao da DQO pelos dois lodos (93%, para o
Lodo 1, e 55%, para o Lodo 2) sao significativamente diferentes entre si, em nivel de
confianca de 95%, conforme avaliado pelo teste t. Para a determinacdo das
eficiéncias de remocao de DQO, considerou-se como DQOgfuente 0 €quivalente em
massa da DQO da solugdo de glicose adicionada a cada frasco (400 mg
DQO/frasco), dividida pelo volume de liquido em cada frasco (171,1 mL para o Lodo
1 e 193,1 mL para o Lodo 2). Os volumes inoculados dos lodos ndo foram
considerados. Dessa forma, a DQOgfiyente para o Lodo 1 foi de 2.340 mg O,/L e para
0 Lodo 2 de 2.072 mg O4/L.

O Lodo 1 apresentou maior eficiéncia de remocao da DQO que o Lodo 2.
Uma explicacdo possivel para a diferenca de desempenho entre os lodos é o
acumulo de acidos organicos nos frascos que continham o Lodo 2, conforme
indicado pelos resultados para as alcalinidades e acidez volatil total, apresentados
na TABELA 4.2. As médias e desvios-padrdes foram determinados a partir dos

valores obtidos para duplicatas para cada lodo.

TABELA 4.2 — ALCALINIDADE E ACIDEZ VOLATIL APOS O ENSAIO DA AME

Lodo AP £ d. p. Altd. p. AT £ d. p. AVT £ d. p.
(mg CaCO3/L) (mg CaCO;/L) (mg CaCO;/L) (mg HAc/L)
Lodo 1 - 667.4+ 0,0 63,1+ 12,8 730,6 + 12,8 136.8 + 4,3
lagoa facultativa
Lodo 2 — 198,400 2255+ 12,8 4239+ 12,8 7572 + 25,8
reator UASB T e e e

FONTE: a autora (2020)
NOTA: d. p.: desvio-pad

rao
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As médias para todos os parametros apresentados na TABELA 4.2 sao
significativamente diferentes entre os Lodos 1 e 2, de acordo com o teste t em nivel
de confianca de 95%.

A AVT para o Lodo 2 (757,2 mg HAc/L) & cerca de 5,5 vezes maior do que
para o Lodo 1 (136,8 mg HAc/L), o que indica que houve o acumulo de acidos
organicos de cadeia curta nos frascos que continham o Lodo 2. Este resultado
sugere que as comunidades sintrofica e/ou metanogénica presentes no Lodo 2, apés
seis meses de armazenamento, apresentaram capacidade limitada de remocgao
desses acidos do meio reacional e posterior conversdao da matéria organica a
metano. Os valores obtidos para a alcalinidade intermediaria, 63,1 mg CaCOs/L,
para o Lodo 1, e 225,5 mg CaCOs/L, para o Lodo 2, reforcam esta observagao, pois,
com boa aproximacgao, a Al estima a concentragao de anions de acidos organicos.

Por outro lado, para compensar a concentragdo de acidos organicos
acumulados, as concentracdes inferiores da AP e da AT apresentadas para o Lodo 2
(AP igual a 198,4 mg CaCOg3/L; AT igual a 423,9 mg CaCOs/L) em relagéo ao Lodo 1
(AP igual a 667,4 mg CaCOg/L; AT igual a 730,6 mg CaCO3/L) sugerem que houve
consumo da alcalinidade pela microbiota do Lodo 2 a fim de compensar a
concentragédo de acidos organicos acumulados. A mesma tendéncia de acumulo de
acidez volatil e consequente reducao da eficiéncia de remogao da DQO para o Lodo
2 foi observada durante a operagao dos reatores de bancada, nos quais os lodos
aqui avaliados foram inoculados.

Assim, como encerramento da etapa de caracterizagcao dos lodos, ressalta-
se a falta de especificidade da concentracao de SVT e da relagdo SVT/ST como
indicadores da concentragdo de micro-organismos de um lodo. Quanto a
determinacdo da AME, apesar das limitacbes destacadas, os resultados obtidos
permitiram observar que os dois lodos anaerobios apresentaram viabilidade para
inoculacdo nos reatores de bancada, mesmo apods o periodo de armazenamento de
seis meses. Os resultados para a AME foram complementados por outros

bioensaios, apresentados e discutidos a seguir.
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4.3 RESULTADOS PARA OS BIOENSAIOS

Os resultados para os bioensaios realizados ao longo desta pesquisa séo
apresentados a seguir. O lixiviado de aterro sanitario utilizado para a realizagao

desses bioensaios foi aquele armazenado durante seis meses apos a coleta.

4.3.1 DQO soluvel inerte

Para a determinacdo da concentracdo da DQO soluvel inerte, foram
constituidos experimentos em que os lodos avaliados eram expostos ou ao lixiviado
diluido de aterro sanitario ou a glicose. Foram testadas diferentes concentracdes de
lodo inoculado e de DQO afluente, de modo a avaliar a sua influéncia sobre a DQO
soluvel inerte. Os frascos de reagao foram mantidos em temperatura de 35 + 2 °C
durante 28 dias. Ao longo deste periodo, foram retiradas aliquotas de cada frasco e,
a partir delas, foi determinada a concentracdo da DQO efluente para cada
experimento em fungdo do tempo de ensaio. Para cada experimento, os resultados
para as aliquotas que apresentavam concentracido da DQO efluente
aproximadamente constante, indicativos que a maxima degradagdo da matéria
organica ja havia ocorrido, e que produziam coeficiente de variagéo inferior a 20%,
foram utilizados para o calculo da concentragao da DQO efluente residual média e

do desvio-padrao associado.

4.3.1.1 DQO soluvel inerte para os experimentos inoculados com o Lodo 1

Na TABELA 4.3 sédo apresentados os resultados da concentracdo da DQO
efluente residual média dos experimentos realizados para a avaliagdo do Lodo 1,
coletado de lagoa facultativa. Sdo também apresentadas as condicdes

experimentais associadas a cada resultado.
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TABELA 4.3 - RESULTADOS PARA A CONCENTRACAO DA DQO RESIDUAL — LODO 1

Concentragéao = DQO efluente
Experimento de lodo DQO afluente (I;elljaggo AIM/ N residual
inoculado (9 DQO/L ¢ag0) g sv{‘"“e')“e média * d. p.
(9 SVT/Lreacao) (mg OlL)
Substrato: lixiviado diluido de aterro sanitario
L1 1,0 1,514 1,51 5 1.686 + 77
L2 3,0 1,514 0,50 5 2.084 + 107
L3 1,0 0,757 0,76 5 979+ 72
L4 3,0 0,757 0,25 5 1.575+ 125
L5-PC 5 1.577 £ 119
L6 - PC 2,0 1,135 0,57 5 1.730 £ 93
L7 -PC 5 1.751 £ 162
Substrato: glicose, 6 g/L
G1 1,0 1,514 1,51 2 329 +118
G2 3,0 1,514 0,50 3 1.054 + 125
G3 1,0 0,757 0,76 2 180 £ 1
G4 3,0 0,757 0,25 4 392 + 47
G5-PC 3 376 £ 61
G6 — PC 2,0 1,135 0,57 5 368 + 67
G7-PC 3 316+ 44

FONTE: a autora (2020)

NOTA: PC: experimento integrante do ponto central; d. p.: desvio-padrao; N: nUmero de amostras,
coletadas em dias consecutivos, utilizadas para o calculo do valor médio e desvio-
padrdo. Cada amostra teve a concentragéo da DQO determinada a partir de uma replicata

O coeficiente de variagado obtido para o experimento G1, 36%, excedeu o
valor limite de 20%, considerado para a selecdo das amostras utilizadas para o
calculo das concentracdes médias da DQO efluente residual. Isso se deve a redugao
abrupta da concentracdo da DQO residual observada para o efluente do frasco de
reacao correspondente, fenbmeno que ocorreu entre o 27° e o 33° dias de ensaio.
Dessa forma, a concentragdo da DQO residual neste frasco, G1, ndo apresentou
valores estaveis quando do encerramento do ensaio, resultando em elevados
desvio-padrao e coeficiente de variacao para este experimento.

A partir dos resultados apresentados na TABELA 4.3, foram calculadas a
concentragdo da DQO soluvel inerte (ou DQO inerte de amostra filtrada) e a
percentagem da DQO inerte do lixiviado em relacdo a DQO afluente para cada

experimento associado ao Lodo 1. Os resultados sdo apresentados na TABELA 4.4.
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TABELA 4.4 - RESULTADOS PARA A CONCENTRAGCAO DA DQO SOLUVEL INERTE DO LIXIVIADO —

LODO 1
Concentraciao = . .
Experi- de lodo DQO afluente Relagao AIM DQO afluente .DQO soluve(!l) PQO soJuveI
mento inoculado (9 DQO/Leags0) (9 D:\?Taf'“e';te/ (mg O,/L) m?:‘e i-od/'L';' I;g%rtaeﬂ(u/ :er?tae )
(g SVT/LreiLéo) g lodo g0,
1 1,0 1,514 1,51 1.711 1.357 + 141 79,3
2 3,0 1,514 0,50 2.309 1.030 + 165 44,6
3 1,0 0,757 0,76 859 799+ 72 93,0
4 3,0 0,757 0,25 1.158 1.183 + 134 102,2
5-PC 1.201 + 134 81,4
6 - PC 2,0 1,135 0,57 1.476 1.362 + 115 92,3
7-PC 1.435 + 168 97,2

FONTE: a autora (2020)
NOTA: (1): o desvio-padrao (d. p.) foi calculado a partir da equacao para estimativa da propagacao de erros,

apresentada em Vuolo (1992); PC: experimento integrante do ponto central

O resultado obtido para a percentagem da DQO inerte associada ao
experimento 4 (102,2% da DQO afluente) indica que, neste caso, houve acumulo de
matéria organica no frasco de reagao correspondente, sendo a concentragdo da
DQO efluente residual maior do que a da DQO afluente adicionada ao frasco. O
experimento 4 continha a maior concentragdo de lodo inoculado (3 g SVTiodo/Lreagso)
e a menor concentragéo do lixiviado (0,757 g DQO/Leacz0), © que indica que, neste
caso, a baixa concentracdo de matéria organica do lixiviado foi um fator limitante
para a manutencdo da atividade metabdlica da microbiota. Pode ter ocorrido o
rompimento das células microbianas do lodo inoculado neste frasco, levando ao
extravasamento de substancias no meio reacional que podem ter contribuido para a
maior concentragao da DQO efluente residual.

Para os demais experimentos, por outro lado, os valores obtidos para a
concentracdo da DQO soluvel inerte do lixiviado, quando tratado pelo Lodo 1,
variaram entre 44% e 97% da DQO afluente adicionada aos sistemas. Estas
percentagens sugerem que a maior parte da matéria organica do lixiviado de aterro
sanitario foi recalcitrante ao tratamento anaerébio pelo Lodo 1, para as condi¢des
experimentais avaliadas.

A partir dos dados apresentados na TABELA 4.4, foi calculada a influéncia
da concentragao do Lodo 1 inoculado e da DQO afluente sobre os resultados para a
DQO soluvel inerte do lixiviado. A estimativa do desvio de um efeito, necessaria para
a avaliacédo da significancia estatistica da influéncia dos fatores mencionados, foi
realizada a partir da média e do desvio-padrao da DQO soluvel inerte para a
triplicata biolégica composta pelos experimentos 5, 6 e 7, referentes ao ponto central

(PC), do planejamento fatorial. Os resultados detalhados s&o apresentados no
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Apéndice 2. No QUADRO 4.5 sao apresentados, de maneira sintética, os resultados
obtidos para a determinacado da influéncia da concentragédo do Lodo 1 e da DQO

afluente sobre a DQO soluvel inerte do lixiviado.

QUADRO 4.5 - RESULTADOS PARA O CALCULO DOS EFEITOS SOBRE A DQO INERTE DO
LIXIVIADO — LODO 1

Valor do efeito do fator

Fator sobre a DQO soluvel Efeito é significativo?
inerte (p. p.)
Concentragao do Lodo 1 -12,8 nao
DQO afluente -35,6 sim

Combinagao da concentracéo de lodo e 220 30
da DQO afluente ’
FONTE: a autora (2020)

NOTA: p. p.: pontos percentuais

Conforme apresentado no QUADRO 4.5, apenas a concentragao da DQO
afluente teve impacto significativo sobre o resultado para a DQO soluvel inerte do
lixiviado. A concentragdo do Lodo 1 inoculado, por si s6, nédo teve influéncia
estatisticamente significativa sobre o resultado da DQO soluvel inerte. O efeito
combinado da concentracdo do Lodo 1 e da DQO afluente também nao foi
significativo, para as condi¢gbes experimentais avaliadas.

O resultado para o efeito da DQO afluente indica que o aumento da
concentracao deste fator, para os niveis testados, esteve associado a diminuicdo da
DQO soluvel inerte do lixiviado, ou seja, quando a concentragdo da DQO afluente foi
variada de 0,757 g DQO/Leacso para 1,514 g DQO/Leacao, @ DQO soluvel inerte do
lixiviado diminuiu em, aproximadamente, 35,6 pontos percentuais. Este resultado
sugere que o aumento na concentragdo da matéria organica associada ao lixiviado
resultou em maior biodegradagao pela microbiota do Lodo 1 e, consequentemente,
em menor concentragao residual para a DQO apds 28 dias. Dessa forma, para as
condigdes testadas, o lixiviado diluido ndo exerceu efeito inibitorio sobre a microbiota
do Lodo 1. Por outro lado, a concentragédo da matéria organica do lixiviado foi um
fator limitante para o processo anaerobio, o que sugere que o lixiviado tinha
concentracao reduzida de matéria organica biodegradavel.

Por fim, a comparacao entre os resultados para a DQO inerte obtidos a partir
dos experimentos 2, 5, 6 e 7, estes trés ultimos replicatas de uma mesma condicéo
experimental, sugere que a relagdo A/M nao apresentou efeito significativo sobre a

DQO soluvel inerte do lixiviado tratado pelo Lodo 1. Apesar de concebidos para
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apresentarem relacdo A/M similar (0,5 g DQO/g SVTie4, aproximadamente), os
experimentos 2, 5, 6 e 7 resultaram em valores diferentes para a concentracéo da
DQO soluvel inerte do lixiviado tratado pelo Lodo 1 (44,6%; 81,4%; 92,3% e 97,2%
da concentracdo da DQO afluente, respectivamente).

4.3.1.2 DQO soluvel inerte para os experimentos inoculados com o Lodo 2

Na TABELA 4.5 sdo apresentados os resultados para a DQO efluente

residual média dos experimentos inoculados com o Lodo 2.

TABELA 4.5 - RESULTADOS PARA A CONCENTRAGAO DA DQO RESIDUAL — LODO 2

Concentragao = DQO efluente
Experimento . de lodo DQO afluente (I;elI)anca)o AIM/ N ’re_sidual
inoculado (9 DQO/L ¢ag50) g sv-l-a""e')“e média % d. p.
(g SVT/LreaQ_éo) lode (mg 02“-)
Substrato: lixiviado diluido de aterro sanitario
L1 1,0 1,514 1,51 2 1.696 + 57
L2 3,0 1,514 0,50 4 1.993 £ 410
L3 1,0 0,757 0,76 2 978 + 18
L4 3,0 0,757 0,25 3 1.113 £ 85
L5-PC 3 1.324 + 222
L6 - PC 2,0 1,135 0,57 2 1.384 £ 55
L7 -PC 2 1.408 + 158
Substrato: glicose, 6 g/L
G1 1,0 1,528 1,53 5 1.007 £ 120
G2 3,0 1,528 0,51 6 1.319 £ 57
G3 1,0 0,764 0,76 5 453+ 8
G4 3,0 0,764 0,25 6 709 + 55
G5-PC 5 743 + 69
G6 - PC 2,0 1,146 0,57 5 701 £ 81
G7-PC 6 919+ 24

FONTE: a autora (2020)

NOTA: PC: experimento integrante do ponto central; d. p.: desvio-padrdo; N: niumero de amostras,
coletadas em dias consecutivos, utilizadas para o calculo do valor médio e desvio-
padrao. Cada amostra teve a concentragdo da DQO determinada a partir de uma replicata

A partir dos resultados apresentados na TABELA 4.5, foram calculadas, para
cada experimento, a concentracdo da DQO soluvel inerte do lixiviado tratado pelo
Lodo 2 e a sua percentagem em relagdo a da DQO afluente. Os resultados sao
apresentados na TABELA 4.6.
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TABELA 4.6 - RESULTADOS PARA A CONCENTRAGAO DA DQO SOLUVEL INERTE DO LIXIVIADO —

LODO 2
Concentraciao = . .
Experi- de lodo DQO afluente Relagao AIM DQO afluente .DQO soluve(!l) PQO soJuveI
mento inoculado (9 DQO/Leags0) (9 D:\?Taf'“e';te/ (mg O,/L) m?:‘e i-od/'L';' I;g%rtaeﬂ(u/ :er?tae )
(g SVT/LreiLéo) g lodo g0,
1 1,0 1,514 1,51 1.588 689 + 133 43,4
2 3,0 1,514 0,50 1.759 674 + 414 38,3
3 1,0 0,757 0,76 794 525 + 20 66,1
4 3,0 0,757 0,25 879 404 + 101 46,0
5-PC 581 + 232 46,4
6 - PC 2,0 1,135 0,57 1.251 683 + 98 54,6
7-PC 489 + 160 39,1

FONTE: a autora (2020)
NOTA: (1): o desvio-padrao (d. p.) foi calculado a partir da equacao para estimativa da propagacao de erros,

apresentada em Vuolo (1992); PC: experimento integrante do ponto central

De maneira analoga a realizada para o Lodo 1, foi calculada a influéncia da
concentracdo do Lodo 2 inoculado e da DQO afluente sobre os resultados para a
concentragdo da DQO soluvel inerte do lixiviado, utilizando os dados apresentados
na TABELA 4.6. Os resultados detalhados sé&o apresentados no Apéndice 2. No
QUADRO 4.6 sado apresentados os resultados obtidos para a determinagcéo da
influéncia da concentragéo do Lodo 2 e da DQO afluente sobre a concentracédo da

DQO soluvel inerte do lixiviado tratado pelo Lodo 2.

QUADRO 4.6 — RESULTADOS PARA O CALCULO DOS EFEITOS SOBRE A DQO INERTE DO
LIXIVIADO — LODO 2

Valor do efeito do fator
Fator sobre a DQO soluvel Efeito é significativo?
inerte (p- p.)
Concentragao do lodo -12,6 néo
DQO afluente -15,2 nao
Combinagao da concentragéo de lodo e 75 N30
da DQO afluente ’

FONTE: a autora (2020)
NOTA: p. p.: pontos percentuais

Os efeitos da concentragcdo do Lodo 2 inoculado e da DQO afluente nao
podem ser considerados significativos, isto €, estes fatores ndo exerceram influéncia
significativa sobre os resultados para a DQO soluvel inerte do lixiviado tratado pelo
Lodo 2. Ainda assim, vale ressaltar as tendéncias associadas aos resultados
apresentados no QUADRO 4.6. Tanto a concentracdo do Lodo 2 inoculado como a
da DQO afluente, quando aumentadas, no intervalo avaliado, mostraram correlagao
com a redugdo da DQO soluvel inerte do lixiviado, comportamento semelhante

aquele observado para os experimentos realizados com o Lodo 1.
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Para os experimentos realizados mediante a inoculagéo do Lodo 2 e para a
relacdo A/M de cerca de 0,5 g DQO/g SVT x40, foram obtidos os seguintes resultados
para a DQO soluvel inerte do lixiviado: 38,3% da DQO afluente para o experimento
2; 46,4% para o experimento 5; 54,6% para o experimento 6; 39,1% para o
experimento 7. Diferentemente do observado para o Lodo 1, os resultados obtidos
para condicdes experimentais distintas, mas que resultaram na mesma relagdo A/M,
sdo similares entre si, para os sistemas inoculados com o Lodo 2. Isso sugere, por
vez, que a relagao A/M também pode influenciar os resultados do bioensaio para a
determinacdo da DQO soluvel inerte, mas que este fator pode estar associado a

origem do lodo utilizado.

4.3.1.3 Comparacgao entre os resultados para a DQO inerte para os Lodos 1 e 2

Os resultados obtidos para o ponto central (PC — experimentos 5, 6 e 7) de
cada planejamento fatorial foram utilizados para o calculo de um valor médio da
concentracdo da DQO soluvel inerte do lixiviado, para os sistemas associados a

cada lodo. Os resultados sdo apresentados na TABELA 4.7.

TABELA 4.7 — RESULTADOS PARA A DQO SOLUVEL INERTE DO LIXIVIADO PARA OS PONTOS

CENTRAIS
Concentragdo DQO afluente | Relagdo A/M DQO soluvel PQO soluvel
Lodo de lodo - inerte * d. p.
. . (g DQO/ (g DQO.fiuente! inerte * d. p. o
inoculado inoculado Lecso) SVT 04 (mg O,/L) (% da DQO
(9 SVT/L eacao) reagéo 9 SVTiodo 9% afluente)
[~ lagoa 1333 + 120 90,3 + 8,1
2 —reator 2,0 1,135 0,57
UASB 584 + 97 46,7+7,8

FONTE: a autora (2020)
NOTA: d. p.: desvio-padrao

As médias para a concentragdo da DQO soluvel inerte do lixiviado obtidas

para as mesmas condicbes experimentais, porém associadas aos Lodos 1 e 2,
90,3% e 46,7%

significativamente diferentes entre si. Para esta avaliagao, foi realizado o teste t, em

da concentracdo da DQO afluente, respectivamente, séao
nivel de confianga de 95%. A diferenca significativa entre os resultados para os
pontos centrais referentes aos Lodos 1 e 2 sugere, portanto, que a origem do lodo

também teve influéncia sobre a concentragao da DQO soluvel inerte do lixiviado.
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O valor da DQO soluvel inerte do lixiviado obtido a partir da triplicata que
compunha o PC dos experimentos associados ao Lodo 1 €&, aproximadamente, o
dobro do obtido para o Lodo 2 (90,3% da DQO afluente para o Lodo 1; 46,7% para o
Lodo 2). Esta diferenga entre os resultados obtidos para a concentracdo da DQO
soluvel inerte do lixiviado, quando tratado por dois lodos distintos, pode ser atribuida
especialmente a concentracdo da DQO efluente dos frascos que receberam glicose
e que foram utilizados para o calculo da DQO soluvel inerte.

A concentragdo da DQO efluente residual para os frascos inoculados com o
Lodo 2 e cujo substrato era a glicose foi significativamente maior do que para o Lodo
1 (353 mg Oy/L, para o Lodo 1, e 788 mg O,/L, para o Lodo 2, sendo estes os
valores médios calculados a partir dos pontos centrais). Logo, ao descontar estes
valores, obtidos para a glicose, da concentracdo da DQO residual dos frascos
contendo lixiviado (1.686 mg O./L, para o Lodo 1, e 1.372 mg O,/L, para o Lodo 2,
médias para os pontos centrais), a concentragdo da DQO soluvel inerte resultante foi
menor para o Lodo 2 em comparagao ao Lodo 1 (1.333 mg O,/L, para o Lodo 1, e
584 mg O,/L, para o Lodo 2, médias para os pontos centrais). No entanto, embora a
concentracdo da DQO soluvel inerte do lixiviado seja menor para o Lodo 2 em
comparagao ao Lodo 1, os dois lodos apresentaram resultados similares para a
eficiéncia de biodegradacgao do lixiviado, como apresentado na Sec¢éo 4.3.2.3. Dessa
forma, cabe ressaltar que o bioensaio para a determinacdo da DQO soluvel inerte
tem limitacGes e que os resultados associados devem ser interpretados com cautela.

Uma das limitagbes do método utilizado para a determinagdo da DQO
soluvel inerte € a comparacgéo entre o desempenho da microbiota dos lodos quanto
a degradacgdo de substratos diferentes, por exemplo, lixiviado e glicose, como no
caso desta pesquisa. Estudos de sistemas anaerdbios tém mostrado que o tipo de
substrato tem impacto na dindmica populacional microbiana, selecionando micro-
organismos especializados, independentemente da composi¢do populacional do
inodculo (LEE et al., 2009; DE FRANCISCI et al., 2015; HAO et al., 2016).

Logo, apesar do lodo inoculado ser o mesmo para os experimentos
realizados com lixiviado e com glicose, estes substratos podem ter estimulado o
crescimento de populagdes microbianas com capacidades metabdlicas distintas. Ao
descontar a concentracdo da DQO residual associada a glicose daquela relativa ao
lixiviado tratado por um mesmo lodo anaerdbio, de forma a determinar a

concentragcdo da DQO soluvel inerte, é possivel que tenham sido comparadas
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populagdes microbianas diferentes. Isso, por sua vez, poderia levar a resultados
inexatos para a avaliagao da concentragao da DQO inerte do lixiviado.

Os resultados obtidos nesta pesquisa podem ser comparados também aos
de outros trabalhos. Os seguintes resultados foram apresentados para a
concentracdo da DQO soluvel inerte de lixiviado de aterro sanitario: 42% em relacao
a concentracédo da DQO afluente (AMARAL et al., 2009); 30,3% a 35,9%, para
lixiviado de trés coletas diferentes (RIETOW, 2018); 13,7% a 46,6%, para lixiviado
coletado em cinco momentos distintos (BAETTKER, 2019). Estes dois ultimos
autores avaliaram lixiviado coletado da mesma fonte que o utilizado nesta pesquisa.
Além disso, o lodo utilizado por eles era proveniente da mesma origem do Lodo 2,
reator UASB. De fato, os resultados obtidos por esses autores sao similares aos
determinados neste estudo, considerando apenas os experimentos realizados com a
inoculagao do Lodo 2: 46,7% da concentracdo da DQO afluente do lixiviado avaliado
neste trabalho pode ser atribuida a matéria organica inerte, sendo este o valor médio
obtido a partir dos resultados para o PC. Entretanto, os outros trabalhos citados nao
avaliaram a influéncia das condigbes experimentais sobre a DQO soluvel inerte do
lixiviado, o que pode ser outra limitacdo a interpretacédo dos resultados.

A concentragdo da DQO soluvel inerte tem sido utilizada como parametro
para a caracterizacdo de aguas residuarias. Contudo, conforme sugerem os
resultados deste estudo, obtidos a partir da interpretacdo dos planejamentos
fatoriais, as condi¢cboes experimentais podem influenciar os resultados associados ao
bioensaio. Nesta pesquisa, por exemplo, a origem do lodo teve influéncia sobre a
DQO soluvel inerte do lixiviado. Além dela, para o Lodo 1, a concentragdo da DQO
afluente também exerceu efeito significativo sobre os resultados. Assim, em fungao
destas observagdes, recomenda-se que os resultados para a DQO soluvel inerte
sejam atrelados ndo apenas a agua residuaria sob avaliagcdo, mas sim ao sistema e
as condi¢oes experimentais utilizadas para a realizagéo do bioensaio.

Outro resultado importante obtido a partir do bioensaio para a determinacao
da DQO inerte foi o efeito do substrato sobre as caracteristicas dos lodos
inoculados. Para os frascos de reagdao em que o substrato era lixiviado de aterro
sanitario, foi observada a parca sedimentabilidade de ambos os lodos avaliados. Por
outro lado, para os frascos que continham, além dos lodos, glicose como substrato,

foi observada a sedimentacao dos lodos depois do terceiro dia de ensaio.
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4.3.1.4 Influéncia da glicose sobre a sedimentagao dos Lodos 1 e 2

Na FIGURA 4.5 sao apresentadas fotografias dos frascos de reagao
inoculados com o Lodo 1, proveniente de lagoa facultativa, no 28° dia do ensaio. E
possivel observar que os frascos contendo lixiviado (FIGURA 4.5a) apresentaram
conteudo de cor mais escura e turbidez. Embora parte da cor destes frascos possa
ser atribuida ao lixiviado, a turbidez e a coloragao foram também devidas ao lodo
inoculado, que permaneceu, em grande medida, em suspensao. A partir da FIGURA
4.5b, porém, é possivel observar que houve sedimentagdo do lodo nos frascos aos
quais a glicose foi adicionada como substrato. A sedimentagdo dos lodos nestes

frascos que continham glicose foi observada a partir do terceiro dia de ensaio.

FIGURA 4.5 —- FRASCOS DE REACAO — LODO 1 APOS 28 DIAS

FONTE: a autora (2020)
LEGENDA: L: frascos contendo lixiviado diluido como substrato; G: frascos contendo solugao de
glicose como substrato. As setas apontam para a camada de lodo acumulada no fundo
dos frascos

Para os frascos com o Lodo 1 e lixiviado diluido como substrato, apesar de
ter ocorrido certa sedimentagdo, as caracteristicas do material apresentaram-se
bastante diferentes daquelas dos frascos inoculados com o mesmo lodo, porém
tendo a glicose como substrato. Na FIGURA 4.6 sao apresentadas fotografias
comparativas das duas condi¢cbes. Para os frascos contendo Lodo 1 e lixiviado
diluido, o material sedimentado era compactado e similar a areia (FIGURA 4.6a). Por
outro lado, para o lodo sedimentado nos frascos em que a glicose foi utilizada como

substrato, a caracteristica era de agregados de flocos biolégicos (FIGURA 4.6b).



109

XIVIADO OU GLICOSE
38 TN

FIGURA 4.6 - FRASCOS DE REAGAO — LODO 1 APOS 28 DIAS, COM LI
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FONTE: a autora (2020)
LEGENDA: a: lixiviado diluido como substrato; b: glicose como substrato

O mesmo comportamento descrito previamente foi observado para o Lodo 2,
coletado de reator UASB. Para os frascos em que lixiviado diluido foi utilizado como
substrato, ndo houve significativa sedimentagdo do Lodo 2 durante o periodo do
ensaio (28 dias), tendo este permanecido em suspensao nos frascos de reagdo. Por
outro lado, para aqueles frascos em que havia, além do Lodo 2, glicose como
substrato, a sedimentacao iniciou a partir do terceiro dia do ensaio. Ao final de 28
dias, uma camada de lodo foi observada no fundo de todos os frascos de reacao
alimentados com glicose. Na FIGURA 4.7 sao apresentadas fotografias dos frascos

de reacao inoculados com o Lodo 2 ap6s 28 dias de ensaio.

FIGURA 4.7 —- FRASCOS DE REACAO —

LODO 2 APOS 28 DIAS

FONTE: a autora (2020)

LEGENDA: L: frascos contendo lixiviado diluido como substrato; G: frascos contendo solugao de
glicose como substrato. As setas apontam para a camada de lodo acumulada no fundo
dos frascos
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A agregacgao de células microbianas e de solidos suspensos, com formagao
de flocos biolégicos ou de granulos que apresentam massa e densidade suficientes
para sedimentar, depende da sintese e secrecdo de substancias poliméricas
extracelulares pelos micro-organismos associados aos lodos. De acordo com a
revisdo realizada por Nouha e colaboradores (2018), sdo necessarias trés etapas
para que ocorra a sintese destas substancias e a formagado de flocos biolégicos
sedimentaveis: 1) assimilagéo, pelos micro-organismos envolvidos, de um substrato
que seja fonte de carbono; 2) sintese intracelular de polissacarideos; 3) excregao
das substancias poliméricas para fora das células. As substancias poliméricas
extracelulares, por vez, permitem a adesao e coesao da biomassa.

Como a glicose, utilizada como substrato nos bioensaios realizados nesta
pesquisa, € uma fonte facilmente assimilavel de carbono, provavelmente induziu o
processo citado acima, levando a produgao e secrecao de substancias poliméricas,
que levaram, por vez, a agregacao da biomassa microbiana contida em ambos os
lodos avaliados. No entanto, para os frascos em que o lixiviado diluido foi utilizado
como substrato, a formacao de flocos bioldgicos com boa sedimentabilidade nao foi
observada, para nenhum dos dois lodos avaliados. Isso pode ser atribuido a
deficiéncia do lixiviado utilizado como fonte de carbono assimilavel e faciimente
biodegradavel, como ja sugeriam os resultados obtidos para a caracterizagao desta
agua residuaria (Secgao 4.1). Provavelmente, por ndo haver carbono assimilavel em
concentracao suficiente no lixiviado utilizado, o processo de sintese e excrecédo das
substancias poliméricas extracelulares que levariam a agregacao e sedimentagao da
biomassa dos lodos foi prejudicado.

A secrecdo de substdncias poliméricas extracelulares auxilia no
estabelecimento e na manutencdo de micro-organismos em biofilmes, tornando-os,
por exemplo, menos suscetiveis a estresses ambientais. Ha, inclusive, sistemas
anaerobios de tratamento de aguas residuarias que dependem fortemente da
capacidade de agregagdo da biomassa e seu arranjo em flocos ou granulos
biolégicos com boa sedimentabilidade, como os reatores UASB (LETTINGA et al.,
1980; MACLEOD; GUIOT; COSTERTON, 1990). A maior sintese de substancias
poliméricas extracelulares e a consequente agregacdo microbiana em granulos
anaerobios foi, inclusive, associada a maiores eficiéncias de remogcédo da matéria
organica por sistemas anaerdbios operados em bateladas sequenciais (ROCHA;
BRAGA; BRAGA, 2017).
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Assim, em fungao dos resultados obtidos para os bioensaios realizados com
lixiviado como substrato, que apontaram para a limitada capacidade de formagao de
flocos bioldgicos pelos lodos avaliados quando expostos a esta agua residuaria, a
glicose foi selecionada como fonte de carbono suplementar e passou a ser utilizada
durante a operacdo dos reatores de bancada. Esta medida foi adotada para
favorecer a agregacao da biomassa dos lodos anaerébios inoculados nos reatores,

facilitando a aclimatagao da microbiota ao lixiviado.

4.3.2 Biodegradabilidade anaerobia

O bioensaio para a determinacdo da biodegradabilidade anaerdbia do
lixiviado de aterro sanitario foi realizado mediante monitoramento da concentragao
da DQO efluente dos sistemas anaerdbios em funcdo do tempo. Foi realizado, para
cada lodo utilizado como in6culo, um conjunto de experimentos, constituintes de
planejamentos fatoriais, para avaliar a influéncia da concentracao do lodo e da DQO
afluente sobre a biodegradabilidade anaerébia do lixiviado. Os frascos de reagao
foram mantidos a temperatura controlada de 35 + 2 °C durante 28 dias. Os

resultados s&o apresentados a seguir.

4.3.2.1 Biodegradabilidade anaerdbia para os experimentos associados ao Lodo 1

Os graficos que relacionam a concentragcao da DQO efluente ao tempo de
ensaio, para os experimentos inoculados com o Lodo 1, sdo apresentados na
FIGURA 4.8. A FIGURA 4.8e foi elaborada a partir dos resultados obtidos para a
triplicata bioldgica, constituinte do ponto central do planejamento fatorial. Os valores
médios da concentragdo da DQO efluente em fungdo do tempo de ensaio,
calculados a partir dos resultados para os experimentos que compunham o ponto
central, foram utilizados para a geragdo da linha de tendéncia apresentada na
FIGURA 4.8e.
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O perfil da concentragédo da DQO efluente em fun¢do do tempo apresentou
similaridades para todos os experimentos em que foi utilizado o Lodo 1, tendo o
lixiviado diluido como substrato. Como pode ser observado nas FIGURAS 4.8a a
4.8e, houve o decréscimo da concentracao da DQO efluente para o primeiro dia de
ensaio, para todos os experimentos. A redugcao da concentracdo da DQO efluente
nas primeiras 24 horas pode ser atribuida ao estabelecimento da condicdo
anaerdbia no interior dos frascos de reagcdo. Como o Lodo 1 era proveniente de
lagoa facultativa, é possivel que nele estivessem ainda presentes micro-organismos
facultativos, que podem ter iniciado a rapida degradacdo da matéria organica do
lixiviado até que o oxigénio dissolvido remanescente fosse consumido.

Como pode ser observado a partir dos resultados apresentados na FIGURA
4.8, a concentracao da DQO efluente oscilou ao longo do tempo do ensaio, isto €,
foram observados periodos de aumento da concentracéo, sucedidos por periodos de
diminuicdo. Este perfil oscilante para a concentracdo da DQO efluente pode ser
associado a baixa biodegradabilidade do lixiviado. Como provavelmente o lixiviado
nao fornecia matéria organica suficiente para a manutencgao da atividade metabdlica
da microbiota, pode ter ocorrido o acumulo de substancias liberadas para o meio
reacional apds a morte e rompimento das células microbianas. Ao se acumularem
no meio reacional, explicariam o aumento da DQO observado para certos dias. Ao
mesmo tempo, esses produtos microbianos representariam fonte de matéria
organica para a microbiota remanescente e, ao serem consumidos, justificariam a
diminuigéo da concentragdo da DQO efluente em outros momentos.

Um perfil oscilante para a degradagdo da matéria organica, ora com picos
para a concentracdo da DQO efluente, ora com o seu decréscimo, similar ao
observado neste estudo, foi relatado por Kennedy e Lentz (2000) e por Contrera e
colaboradores (2015). De acordo com estes autores, quando o lixiviado apresentou
caracteristicas de recalcitrancia (CONTRERA et al., 2015), ou quando as condigbes
operacionais associadas ao tratamento do lixiviado foram desfavoraveis a microbiota
anaerobia (KENNEDY; LENTZ, 2000), foi observada a instabilidade da degradagao
da matéria organica e da producgao de biogas pelos sistemas associados.

Outro resultado obtido a partir do bioensaio para a determinacéo da
biodegradabilidade anaerdbia foi a eficiéncia média de remog&o da DQO do lixiviado

pelos lodos inoculados. Dessa forma, utilizando os resultados para a DQO efluente
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média para cada experimento, a eficiéncia de redugao da concentragado da DQO foi

calculada. Os resultados associados ao Lodo 1 séo apresentados na TABELA 4.8.

TABELA 4.8 — RESULTADOS PARA A EFICIENCIA DE REMOCAO DA DQO PARA O LODO 1

Concentragéao DQO Eficiéncia
. DQO afluente | Relagdo A/M efluente P~
Experi- de lodo DQO afluente - média de
. (g DQO/ (9 DQOf1uente! N residual ~
Mento inoculado (mg O,/L) 1 remogao da
(g SVT/L _ ) Lreagio) g SVTIodo) média * d. P. DQO (OA))
reacao (mg OzlL)
L1 1,0 1,514 1,51 1.711 5 1.686 + 77 1,5
L2 3,0 1,514 0,50 2.309 5 | 2.084 +107 9,7
L3 1,0 0,757 0,76 859 5 979+ 72 -14,0
L4 3,0 0,757 0,25 1.158 5 1.575+ 125 -36,0
L5-PC 5 1.577 £ 119 -6,9
L6 — PC 2,0 1,135 0,57 1.476 5 1.730 £ 93 -17,2
L7 - PC 5 1.751 + 162 -18,6
FONTE: a autora (2020)

NOTA: d. p.: desvio-padrao; N: numero de amostras, coletadas em dias consecutivos, utilizadas para o calculo
do valor médio. Cada amostra teve a concentracdo da DQO determinada a partir de uma replicata

Como pode ser observado a partir dos resultados apresentados na TABELA
4.8, a eficiéncia de reducdo da concentracdo da DQO variou entre -36,0% e 9,7%,
para o Lodo 1. Os valores negativos observados para alguns experimentos (L3, L4,
L5, L6 e L7) indicam que, nestes casos, houve acumulo de matéria organica no
frasco de reacgao correspondente, ou seja, ocorreu 0 aumento da DQO efluente em
relacdo a afluente ao longo da realizagdo do ensaio. Isso pode ser atribuido ao
provavel processo de rompimento das células microbianas do lodo inoculado nestes
frascos, liberando, no meio reacional, substancias e metabdlitos microbianos que
contribuiriam para as maiores concentragdes da DQO efluente.

Como os resultados negativos obtidos para a eficiéncia de remogédo da DQO
pelo Lodo 1 poderiam limitar a aplicacao e interpretacéo dos planejamentos fatoriais,
foram calculadas, a partir dos dados apresentados na TABELA 4.8, as percentagens
da concentracdo da DQO efluente em relacdo a da DQO afluente para cada

experimento. Os resultados sédo apresentados na TABELA 4.9.
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TABELA 4.9 - RESULTADOS PARA A PERCENTAGEM DA DQO EFLUENTE EM RELACAO

A DQO AFLUENTE PARA O LODO 1

Cor;c;elnot;igao DQO afluente Relagdo A/IM DQO efluente/

Experimento . (g DQO/ (g DQOyfiuente/ | DQO afluente
inoculado Lreacio) g SVT1000) (%)

(g SVT/LrEﬁio) reacao lodo

L1 1,0 1,514 1,51 98,5
L2 3,0 1,514 0,50 90,3
L3 1,0 0,757 0,76 114,0
L4 3,0 0,757 0,25 136,0
L5-PC 106,9
L6 - PC 2,0 1,135 0,57 117,2
L7 -PC 118,6

FONTE: a autora (2020)

Como pode ser observado a partir dos resultados apresentados na TABELA
4.9, apenas os experimentos L1 e L2 apresentaram valores menores que 100% para
a percentagem da concentragdo da DQO efluente em relagédo a da DQO afluente.
Como citado previamente, estes foram os uUnicos frascos inoculados com o Lodo 1
que apresentaram redugao da concentracdo da matéria organica em funcdo do
tempo do ensaio. Para os experimentos L3, L4, L5, L6 e L7, ocorreu o acumulo de
matéria organica ao longo do tempo nos frascos de reagéo, sendo a concentragao
da DQO efluente maior que a da DQO afluente e resultando em valores superiores a
100% para a percentagem associada a relagédo entre estes dois parametros.

A partir dos dados apresentados na TABELA 4.9, foi calculada a influéncia
da concentragdo do Lodo 1 inoculado e da DQO afluente sobre os resultados da
percentagem da concentracdo da DQO efluente em relagdo a da DQO afluente. Os
resultados sdo apresentados, resumidamente, no QUADRO 4.7. Os resultados

detalhados sao apresentados no Apéndice 2.

QUADRO 4.7 - RESULTADOS PARA O CALCULO DOS EFEITOS SOBRE A PERCENTAGEM DA
DQO EFLUENTE EM RELACAO A DQO AFLUENTE — LODO 1
Valor do efeito do fator
sobre a percentagem da
DQO efluente em relagao
a DQO afluente (p. p.)

6,9 nao

-30,6 sim

-15,1

FONTE: a autora (2020)
NOTA: p. p.: pontos percentuais

Fator Efeito é significativo?

Concentragao do lodo
DQO afluente

Combinagao da concentragéo de lodo e
da DQO afluente

nao
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Como pode ser observado a partir das informagdes apresentadas no
QUADRO 4.7, entre os fatores avaliados, apenas a concentragdo da DQO afluente
teve influéncia significativa sobre a percentagem da concentragdo da DQO efluente
em relagdo a da DQO afluente para os sistemas anaerdbios inoculados com o Lodo
1, com utilizacao do lixiviado diluido.

O resultado obtido para o planejamento fatorial indica que, se a
concentragdao da DQO afluente associada ao lixiviado fosse aumentada de 0,757 g
DQO/Lreacao para 1,514 g DQO/Lreacso, @ percentagem da concentracdo da DQO
efluente em relacdo a da DQO afluente diminuiria, em média, em 30,6 pontos
percentuais. Este resultado sugere que quanto menor a diluigdo do lixiviado, maior
seria a eficiéncia de remogéo da DQO pelo Lodo 1 e, consequentemente, menor a
percentagem da concentragdo da DQO efluente em relagéo a da DQO afluente, para
0s niveis avaliados. Isso indica, por vez, que havia a provavel deficiéncia de matéria
organica biodegradavel no lixiviado, visto que, para os experimentos em que a
concentragdo da DQO afluente foi maior, ou seja, em que o lixiviado forneceu maior
concentragcdo de matéria organica para a manutengcdo da atividade metabdlica
microbiana, foram obtidos melhores resultados para a eficiéncia de biodegradagéo.

Parece nao ter havido influéncia da relacdo A/M sobre o processo de
biodegradagao do lixiviado diluido pelo Lodo 1. Conforme pode ser observado a
partir dos dados apresentados na TABELA 4.8, foram realizados experimentos em
que a relagdo A/M foi similar, com valor aproximado de 0,5 g DQO/g SVT4o
(experimentos L2, L5, L6 e L7, estes trés ultimos replicatas das mesmas condigbes
experimentais). No entanto, mesmo com relagdo A/M semelhante, a eficiéncia de
reducdo da concentragdo da DQO associada ao lixiviado diluido se mostrou
bastante diferente, com valores de 9,7% (L2); -6,9% (L5); -17,2% (L6); -18,6% (L7).

4.3.2.2 Biodegradabilidade anaerodbia para os experimentos associados ao Lodo 2

Os graficos que relacionam a concentragdo da DQO efluente ao tempo de
ensaio, para os experimentos inoculados com o Lodo 2, coletado de reator UASB,
sdo apresentados na FIGURA 4.9. Para a FIGURA 4.9e, os dados foram
processados a partir dos resultados obtidos para a triplicata biolégica constituinte do

ponto central do planejamento fatorial.
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Como pode ser observado a partir das informagdes apresentadas na
FIGURA 4.9, para todos os experimentos realizados com o Lodo 2 e lixiviado diluido,
houve aumento da concentragcdo da DQO efluente apds as primeiras 24 horas de
ensaio. O comportamento dos sistemas anaerdbios, neste caso, diferiu do
observado para aqueles inoculados com o Lodo 1. Para o Lodo 2, nao foi observada
a diminuicdo brusca da concentracdo da DQO apds o primeiro dia de ensaio,
conforme observado para o Lodo 1. Como o Lodo 2 foi coletado de reator UASB, é
possivel que nao tenha ocorrido uma rapida fase inicial aerébia, com o consumo
abrupto da matéria organica até que o oxigénio dissolvido fosse exaurido, conforme
sugerido para o Lodo 1.

Apos as primeiras 24 horas, o perfil da concentracdo da DQO efluente
oscilou ao longo do tempo do ensaio, assim como observado para os experimentos
relacionados ao Lodo 1. O ciclo de aumento e reducdo da concentracdo da DQO
efluente, observado para todos os experimentos inoculados com o Lodo 2
(FIGURAS 4.9a a 4.9e), pode ser atribuido a caréncia de matéria organica
biodegradavel do lixiviado, como discutido previamente para o Lodo 1.

A partir dos resultados para a concentragcao da DQO efluente, foi calculada a
eficiéncia média de redugdo da concentracdo da DQO para cada experimento

realizado com o Lodo 2. Os resultados sdo apresentados na TABELA 4.10.

TABELA 4.10 - RESULTADOS PARA A EFICIENCIA DE REMOGAO DA DQO PARA O LODO 2

Concentragédo = DQO Eficiéncia
Experi- de lodo DQO afluente | Relagdo A/M DQO afluente eflu_ente média de
Mento inoculado (E DQo/ (9 DSQ\?.Ff'“e“‘el (mg O,/L) N ! e§|d+ual remogio da
(g SVT/Lreagéo) reagﬁo) g |Dd0) média * d. p. DQO (%)
(mg O2/L)
L1 1,0 1,514 1,51 1.588 2 1.696 + 57 -6,8
L2 3,0 1,514 0,50 1.759 4 1.993 + 410 -13,3
L3 1,0 0,757 0,76 794 2 978 + 18 -23,2
L4 3,0 0,757 0,25 879 3 1.113+85 -26,6
L5-PC 3 1.324 + 222 -5,9
L6 - PC 2,0 1,135 0,57 1.251 2 1.384 + 55 -10,6
L7 - PC 2 1.408 + 158 -12,5
FONTE: a autora (2020)

NOTA: d. p.: desvio-padrao; N: numero de amostras, coletadas em dias consecutivos, utilizadas para o calculo
do valor médio. Cada amostra teve a concentragdo da DQO determinada a partir de uma replicata

Conforme resultados apresentados na TABELA 4.10, a eficiéncia de redugéo
da concentracdo da DQO do lixiviado, para os sistemas associados ao Lodo 2,
variou entre -26,6% e -59%. Nao foram obtidos valores positivos para estes

experimentos, sugerindo que ndo houve biodegradagdo do lixiviado, para as
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condicbes experimentais avaliadas. Nestes casos, houve acumulo de matéria
organica nos frascos de reagao correspondentes, ou seja, ocorreu 0 aumento da
DQO efluente em relagéo a afluente ao longo da realizagao do ensaio.

Visando a adequada interpretacdo dos resultados dos planejamentos
fatoriais, que poderia ser limitada pela utilizagdo dos valores negativos para a
eficiéncia de remocao da DQO pelo Lodo 2, foram calculadas, a partir dos dados
apresentados na TABELA 4.10, as percentagens da concentragdao da DQO efluente
em relacdo a da DQO afluente para cada experimento. Os resultados sao
apresentados na TABELA 4.11.

TABELA 4.11 — RESULTADOS PARA A PERCENTAGEM DA DQO EFLUENTE EM RELACAO
A DQO AFLUENTE PARA O LODO 2

Cor:;;elnot ;igao DQO afluente Relagdo A/IM | DQO efluente/
Experimento inoculado (g DQO/ (g DQOgfiyente/ | DQO 2fluente
(g SVT/Lreacéo) Lreagéo) g SVTIodo) (A’)

L1 1,0 1,514 1,51 106,8
L2 3,0 1,514 0,50 113,3
L3 1,0 0,757 0,76 123,2
L4 3,0 0,757 0,25 126,6
L5-PC 105,9
L6 — PC 2,0 1,135 0,57 110,6
L7 - PC 112,5

FONTE: a autora (2020)

Como pode ser observado a partir dos dados apresentados na TABELA
4.11, todos os experimentos associados ao Lodo 2 resultaram em percentagens da
concentracdao da DQO efluente em relacao a da DQO afluente superiores a 100%,
indicando que houve o acumulo de matéria organica em todos os frascos de reagao
em funcdo do tempo de ensaio.

A partir dos dados apresentados na TABELA 4.11, foi calculada a influéncia
da concentragdo do Lodo 2 inoculado e da DQO afluente sobre os resultados da
percentagem da concentragao da DQO efluente em relagdo a da DQO afluente. Os
resultados sado apresentados, resumidamente, no QUADRO 4.8. Os resultados

detalhados sao apresentados no Apéndice 2.
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QUADRO 4.8 - RESULTADOS PARA O CALCULO DOS EFEITOS SOBRE A PERCENTAGEM DA
DQO EFLUENTE EM RELACAO A DQO AFLUENTE — LODO 2

Valor do efeito do fator

sobre a percentagem da

Fator DQO efluente em relagdo Efeito é significativo?
a DQO afluente (p. p.)
Concentragao do lodo 5,0 nao
DQO afluente -14,9 sim

Combinagao da concentragéo de lodo e
da DQO afluente

1,6 nao

FONTE: a autora (2020)
NOTA: p. p.: pontos percentuais

A partir da analise dos resultados apresentados no QUADRO 4.8, é possivel
deduzir que, entre as condi¢cdes experimentais avaliadas, apenas a concentracao da
DQO afluente teve efeito significativo sobre a percentagem da concentragdo da
DQO efluente em relagdo a da DQO afluente e, por conseguinte, sobre a eficiéncia
da biodegradagao do lixiviado pelo Lodo 2. Este resultado, similar ao determinado
para o Lodo 1, indica que, ao aumentar a concentracdo da DQO afluente
relacionada ao lixiviado, de 0,757 g DQO/Lreacao para 1,514 g DQO/Lreacso, @
percentagem da concentragcdo da DQO efluente em relagado a da DQO afluente seria
reduzida em 14,9 pontos percentuais, em média. A medida que a percentagem da
concentracdo da DQO efluente em relacdo a da DQO efluente diminui, a eficiéncia
de biodegradacao do lixiviado aumenta. Logo, os resultados indicam que o aumento
da concentracao do lixiviado esteve associado ao aumento da eficiéncia de remocéao
da DQO pelo Lodo 2, para as condi¢cdes experimentais avaliadas.

Este resultado, assim como para o Lodo 1, sugere que a menor diluicdo do
lixiviado, representada pela maior concentracdo da DQO afluente, favoreceria o
processo de biodegradagéo anaerdbia, provavelmente porque mais matéria organica
seria disponibilizada para a manutencado da atividade metabdlica microbiana. A
morte e o rompimento das células microbianas do Lodo 2 também podem ter
ocorrido ao longo do bioensaio, levando ao aumento da concentragao de produtos e
metabdlitos que contribuiram para a maior DQO efluente, resultando na diminuicao
da eficiéncia de biodegradacao.

Para experimentos distintos realizados com o Lodo 2, porém com A/M
proxima a 0,5 g DQO/g SVT, as eficiéncias de remogao da DQO associada ao
lixiviado foram: -13,3% (L2); -5,8% (L5); -10,6% (L6); -12,5% (L7). Estes resultados
indicam que, para o Lodo 2, proveniente de reator UASB, os valores de eficiéncia

obtidos para condi¢gdes experimentais distintas, mas para A/M similar, sdo mais
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uniformes do que os observados para o Lodo 1. Isso permite sugerir que a relagao
A/M pode ser uma condicdo experimental que também afeta os resultados do
bioensaio para a determinagdo da biodegradabilidade anaerdbia, mas que pode
estar relacionada a origem do lodo utilizado. Amaral e colaboradores (2008), por
exemplo, observaram que, de fato, havia a influéncia da relagdo A/M sobre os
resultados para a eficiéncia de biodegradacgao do lixiviado por lodos anaerdébios.
Além da concentragdo do lodo e da DQO afluente, a origem dos lodos foi
influéncia sobre os

também avaliada quanto a sua resultados para a

biodegradabilidade anaerdbia do lixiviado, como discutido a seguir.

4.3.2.3 Comparacao entre os resultados para a biodegradabilidade anaerdbia para

os Lodos1e?2

Os resultados obtidos para os pontos centrais (PC — experimentos 5, 6 e 7)
foram utilizados para o calculo de um valor médio de eficiéncia de redugdo da
concentracdo da DQO para os sistemas associados a cada lodo. Os resultados sao
apresentados na TABELA 4.12.

TABELA 4.12 — RESULTADOS PARA A BIODEGRADABILIDADE ANAEROBIA PARA OS
PONTOS CENTRAIS — LIXIVIADO DILUIDO

Lodo Cor;lc;elnotcrligao DQO afluente | Relagao A/M E:gé?:g':
H : (g DQO/ (g DQoaquente/ 3
inoculado inoculado Lreacso) SVT\0a0) remocao da
(9 SVT/L eacso) reagao 9 lodo DQO % d. p. (%)
1-lagoa -142+6,4
facultativa 20 1135 0.57
2 — reator ’ ’ ’ 97+34
UASB e

FONTE: a autora (2020)
NOTA: d. p.: desvio-padrao

As eficiéncias médias de remocao da DQO pelos sistemas inoculados com
os Lodos 1 e 2, apresentadas na TABELA 4.12, foram comparadas por meio do
teste t. Em nivel de confianga de 95%, n&o ha diferenga significativa entre as médias
obtidas para os Lodos 1 e 2, ou seja, ndo houve diferenga entre a eficiéncia de
biodegradagao do lixiviado quando submetido a cada um dos dois lodos avaliados.

Além do mais, valores negativos foram obtidos para as eficiéncias médias de

reducéo da concentracdo da DQO associadas aos dois lodos (-14,2%, para o Lodo
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1, € -9,7%, para o Lodo 2). Este resultado sugere que ndo houve biodegradacéo do
lixiviado pelos sistemas anaerdbios avaliados, para o periodo de 28 dias. Como
discutido, o lixiviado utilizado provavelmente apresentava baixa concentracdo de
matéria organica biodegradavel, ndo sendo suficiente para a manutengdo da
atividade metabdlica da microbiota dos lodos durante o periodo do ensaio.

Em funcdo dos resultados apresentados nesta pesquisa, observa-se que,
em geral, bioensaios estdo sujeitos a influéncia das condigbes experimentais
utilizadas, o que esta de acordo com observacdes de outros autores (GERMIRLI;
ORHON; ARTAN, 1991; PAGGA, 1997; ANGELIDAKI; SANDERS, 2004; MULLER;
FROMMERT; JORG, 2004; AMARAL et al., 2008; SOUTO et al., 2010;
KOWALCZYK et al., 2015). Neste contexto, os planejamentos fatoriais, como os
realizados para esta pesquisa, mostraram-se relevantes como ferramentas para a
avaliacao dos fatores que podem influenciar os resultados dos bioensaios.

Além de permitirem avaliar a influéncia simultanea de determinados fatores
sobre os resultados dos bioensaios, os planejamentos fatoriais podem ser utilizados
para a determinacao das condigdes experimentais 6timas. Sugere-se, portanto, que
trabalhos futuros utilizem os bioensaios associados a planejamentos fatoriais para
determinar as condicdes que favoregam a biodegradagdo do lixiviado pela

microbiota de lodos anaerdbios, permitindo a otimizagao dos sistemas associados.

4.4 RESULTADOS PARA O MONITORAMENTO DOS REATORES 1 E 2

A seqguir sao apresentados os resultados obtidos a partir do monitoramento
da eficiéncia, das condicbes operacionais e ambientais e da estabilidade dos
sistemas anaerobios associados aos Reatores 1 e 2, durante as 10 fases utilizadas
para a aclimatacdo da microbiota ao lixiviado de aterro sanitario. A operacao foi
realizada durante 120 dias, para o Reator 1, e 112 dias, para o Reator 2. Ressalta-
se que o lixiviado utilizado para a alimentacdo dos reatores, que havia sido
armazenado a temperatura ambiente durante seis meses, estava recalcitrante, como
indicado pelos resultados para a sua caracterizagao (Secao 4.1) e corroborado pelos

resultados para os bioensaios (Sec¢ao 4.3).
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4.4.1 Resultados para a eficiéncia dos sistemas anaerdbios

A percentagem de redugao da concentragdo da DQO, também denominada,
neste texto, eficiéncia de remocdo da DQO, foi selecionada como parametro
indicativo da eficiéncia dos sistemas anaerdbios associados aos Reatores 1 e 2. A
DQO foi avaliada tanto a partir do efluente bruto (DQO total) como de amostras
filtradas do efluente dos reatores (DQO filtrada).

Com excecao das fases 3, 4 e 5, os resultados para a eficiéncia foram
obtidos depois de completado, no minimo, um ciclo para o TDH dos reatores. Este
plano de amostragem foi estabelecido em fungao da observagao que os valores para
a concentragcao da DQO efluente estabilizavam apenas depois de completado o
tempo minimo para o TDH. Para as fases 3, 4 e 5, a eficiéncia foi determinada apés
sete dias decorridos do inicio da fase, e o TDH era de 10 dias. Assim, a eficiéncia
média para as fases 3, 4 e 5 pode nao representar adequadamente o
comportamento dos sistemas anaerdbios durante o periodo correspondente.

Os resultados para a eficiéncia de redugado da concentracdo da DQO, em

funcao das fases operacionais, sdo apresentados na FIGURA 4.10.

FIGURA 4.10 —- RESULTADOS PARA A EFICIENCIA DE REDUCAO DA CONCENTRACAO DA DQO
PARA OS REATORES 1 E 2
Fases da operagédo
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A partir dos resultados para a concentragao da DQO efluente dos Reatores 1

e 2, foram calculadas as eficiéncias médias de remog¢ao da DQO para cada fase de

operacao. Os resultados sao apresentados na TABELA 4.13.

TABELA 4.13 — RESULTADOS PARA AS MEDIAS DE CONCENTRAGOES DA DQO EFLUENTE E
EFICIENCIA PARA OS REATORES 1 E 2

Eficiéncia Eficiéncia

DQO DQO efluente | DQO efluente DQO: ../ média de média de

Fase | N afluente total £ d. p. filtrada * d. p. DQS“’“‘*‘ remogao remogao

(mg O,/L) (mg O,/L) (mg O,/L) total DQO total DQO filtrada
(%) (%)
Resultados para o Reator 1
1 6 500 631 £ 35 515+ 36 0,82 -26,2 -3,0
2 2 1.000 898 + 13 7430 0,83 10,3 25,7
3* 2 1.000 871+18 672 + 11 0,77 12,9 32,9
4* 2 2.000 1.112+1 980 + 30 0,88 44,4 51,0
5* 2 4.000 2.038 + 35 1.794 + 44 0,88 49,1 55,2
6 6 6.000 3.469 + 83 3.201 £ 94 0,92 42,2 46,7
7 4 3.000 2.079 + 102 1.871+54 0,90 30,7 37,7
8 4 3.000 2.040 + 31 1.893 + 26 0,93 32,0 36,9
9 8 4.000 2.052 +122 1.978 + 139 0,96 48,7 50,6
10 8 4.133 3.762 + 280 3.599 + 297 0,96 9,0 12,9
Resultados para o Reator 2
1 2 500 855 + 28 614 + 11 0,72 -70,9 -22,8
2 2 1.000 1.019+34 808 +6 0,79 -1,9 19,2
3* 2 1.000 839 + 23 7099 0,84 16,2 29,2
4* 2 2.000 1.142 +1 1.001+6 0,88 42,9 50,0
5* 2 4.000 1.926 + 49 1.818 + 19 0,94 51,9 54,6
6 6 6.000 4.192 + 58 3.892 + 198 0,93 30,1 35,1
7 4 3.000 2.806 + 54 2.674 + 33 0,95 6,5 10,9
8 4 3.000 2.704 + 52 2.590+79 0,96 9,9 13,7
9 8 4.000 2.847 + 188 2.542 + 330 0,89 28,8 35,1
10 8 4.133 3.826 + 262 3.599 + 307 0,94 7,4 12,9
FONTE: a autora (2020)

NOTA: N: numero de amostras utilizadas para o calculo das médias e dos desvios-padrdes; d. p.: desvio-
padrao; (*): fases para as quais a eficiéncia de remog¢édo da DQO foi calculada antes que tivesse

sido completado o ciclo para o TDH

Para avaliar a influéncia da aclimatacdo prévia da microbiota sobre o

desempenho dos sistemas anaerdbios aplicados ao tratamento do lixiviado, foram

coletados lodos de duas origens. O Lodo 1, procedente de lagoa facultativa aplicada

ao tratamento de lixiviado de aterro sanitario e com microbiota ja adaptada a esta

agua residuaria, foi comparado ao Lodo 2, proveniente de reator UASB utilizado

para o tratamento de esgoto sanitario, com microbiota ndo aclimatada.

No entanto, previamente a inoculagdo nos reatores anaerébios de bancada,

estes lodos foram armazenados sob refrigeracdo, durante 6 meses, o0 que resultou

na reducdo da atividade metanogénica especialmente para o Lodo 2, conforme

apresentado no topico 4.2.2. Dessa forma, como as condi¢cdes de armazenamento
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afetaram negativamente a microbiota, levando a possivel perda de micro-
organismos relevantes para o processo anaerdbio e exercendo efeito predominante
sobre o comportamento dos lodos inoculados nos reatores, nao foi possivel realizar

a comparagao entre esses lodos quanto a exposicao e adaptagao prévia ao lixiviado.

4.4.1.1 Fases 1 e 2: utilizagao do lixiviado diluido

Apos iniciada a operacdo dos reatores anaerdbios de bancada, durante a
fase 1, apenas lixiviado diluido foi utilizado como substrato para a microbiota dos
Lodos 1 e 2, inoculados, respectivamente, nos Reatores 1 e 2. A COV foi igual a
0,05 g DQO/L.d; o TDH igual a 10 dias; a concentragcdo da DQO afluente, atribuida
unicamente ao lixiviado diluido, igual a 500 mg Oa/L.

Como pode ser observado a partir dos resultados apresentados na FIGURA
4.10 e na TABELA 4.13, a eficiéncia média de remocao da DQO total, para a fase 1
e para ambos os reatores, foi negativa (-26,2%, para o Reator 1; -70,9%, para o
Reator 2). Isso pode ser justificado devido ao acumulo da matéria organica nos
sistemas associados, sendo a concentragcdo da DQO efluente maior que a da
afluente. Estes resultados podem ser atribuidos ao substrato utilizado nesta fase,
lixiviado diluido, e a concentragdo da DQO afluente, 500 mg O,/L. O lixiviado
utilizado apresentava baixa concentracdo de matéria organica biodegradavel,
provavelmente insuficiente para a manutencao da atividade metabdlica microbiana.

De acordo com os resultados para o bioensaio da biodegradabilidade
anaerobia (Secado 4.3.2), menores concentracbes da DQO afluente do lixiviado
estiveram associadas a menores eficiéncias de remog¢ao da DQO pelos Lodos 1 e 2,
observacgao similar a apresentada para a fase 1 de operacado dos reatores. Ainda,
segundo os dados apresentados para os bioensaios, o0 aumento da concentragao do
lixiviado, para os niveis estudados (0,757 g DQO/Leacso € 1,514 g DQO/Leagz0), levou
a obtencdo de maiores valores para a eficiéncia dos sistemas anaerébios
associados ao Lodos 1 e 2. Assim, em funcio destas observagdes, a concentragao
da DQO afluente aos Reatores 1 e 2 foi aumentada durante a fase 2.

Na fase 2, o lixiviado diluido continuou a ser utilizado como substrato, porém
a concentracdo da DQO afluente foi aumentada para 1.000 mg O,/L. Assim como
observado para os bioensaios, realizados com os mesmos lodos inoculados nos

Reatores 1 e 2, o aumento da concentragao afluente da DQO esteve relacionado a
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maiores eficiéncias em relagao a fase 1, cuja concentragao da DQO afluente era de
500 mg O,/L. Para a fase 2, as eficiéncias médias de remogao da DQO total foram
10,3%, para o Reator 1, e -1,9%, para o Reator 2. Estes valores médios de eficiéncia
sdo significativamente maiores do que os obtidos para a fase 1 (-26,2%, para o
Reator 1; -70,9%; pra o Reator 2), para ambos os reatores, conforme resultados
obtidos para a ANOVA de fator unico, para o nivel de confianga de 95%.

Durante a realizagdo das analises para a determinagao da concentragao da
DQO efluente para as fases 1 e 2, observou-se que particulas de lodo arrastadas
dos Reatores 1 e 2 contribuiam para o aumento dos valores deste parametro. As
amostras de efluente dos reatores passaram, entdo, a ser filtradas e ter sua DQO
determinada (DQOsiada), @ fim de descontar a concentragdo da matéria organica
associada as particulas de lodo eventualmente arrastadas dos sistemas anaerobios.

A relacéo entre a DQOysiiraga € @ DQOyota passou a ser também calculada. O
valor obtido para esta relacdo pode ser interpretado como a fracdo da concentracéo
da DQO total que pode ser atribuida unicamente as substancias dissolvidas na
amostra, sem contar as particulas solidas arrastadas juntamente com o efluente e
que foram retidas no filtro. Foi observado que a razdo DQOfsitaga/DQO¢otar S€
relacionou, também, ao arraste de sélidos dos reatores, isto €, quanto mais proximo
o valor da relagao DQO¥itrada/ DQOota €Stivesse de 1, menor o arraste de solidos. Por
outro lado, quanto menor o valor da relacdo DQO¥itradga/DQOsota, Maior a quantidade
de particulas sélidas dos lodos observada no efluente dos Reatores 1 e 2.

Conforme resultados apresentados na TABELA 4.13, é possivel observar
que, entre as fases de operacao e para ambos os reatores, os menores valores para
a relagcado DQO¥itraga/ DQOxota foram obtidos para a fase 1 (0,82, para o Reator 1; 0,72,
para o Reator 2) e fase 2 (0,83, para o Reator 1; 0,79, para o Reator 2). De fato,
para as fases 1 e 2, foi observado o arraste de solidos durante a coleta e descarte
do efluente dos Reatores 1 e 2, 0 que esta de acordo com os resultados obtidos
para a relacdo DQOsitraga/ DQOtotal para estas fases. Como sugerido a partir dos
resultados para os bioensaios (Secdo 4.3.1.4), o lixiviado utilizado como substrato
durante a operacao dos reatores pode nao ter fornecido concentragao suficiente de
matéria organica biodegradavel para a microbiota, limitando a produgao e secregao
de polimeros extracelulares que contribuiriam para a agregagéo e sedimentagao das

particulas dos lodos inoculados nos sistemas anaerobios.
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A perda de solidos por arraste durante o descarte e remocéao do efluente foi
observada por outros autores que avaliaram o tratamento de lixiviado de aterro
sanitario em reatores em bateladas sequenciais (ROCHA, 2011; CONTRERA et al.,
2018), e pode ser considerada como um dos principais problemas associados a este
tipo de sistema. Dessa forma, perdas de lodo por arraste devem ser evitadas, pois
podem levar a redugao da eficiéncia dos sistemas biolégicos. Assim, em fungédo dos
resultados e observagdes apresentados anteriormente, e visando a diminuigdo do
arraste de solidos dos Reatores 1 e 2, o lixiviado foi suplementado com glicose entre
as fases 3 e 9, na propor¢cao de 1/1 da concentracdo da DQO adicionada, isto &,

50% da concentragdo da DQO afluente era atribuida ao lixiviado e 50% a glicose.

4.4.1.2 Fases 3 a 9: utilizagao da glicose como fonte suplementar de carbono

O primeiro efeito observado da adi¢do da glicose ao substrato foi o menor
arraste de solidos dos Reatores 1 e 2. A partir dos resultados apresentados na
TABELA 4.13, é possivel observar que os valores para a relacdo DQO¥itraga/DQOxotal
aumentaram a partir da fase 4, para o Reator 1, e a partir da fase 3, para o Reator 2.
Apds o inicio da suplementagdo do lixiviado com glicose, os valores da relagao
DQO¥itrada/DQOyota Variaram entre 0,88 e 0,96, para o Reator 1, e entre 0,84 e 0,96,
para o Reator 2. Estes resultados sugerem que, a partir da fase 3, com a adigéao da
glicose, a agregacgao e sedimentagao dos flocos bioldgicos foi favorecida, levando a
diminuicao da perda de particulas de lodo por arraste.

O menor arraste de solidos, identificado a partir da fase 3, foi também
observado por meio da inspecéo visual das amostras de efluente dos Reatores 1 e
2. Na FIGURA 4.11 sédo apresentadas imagens das amostras de efluente coletadas
durante as fases 1 e 4. Sdo comparadas as amostras brutas e as filtradas.

Nas FIGURAS 4.11a e 4.11c sao apresentadas amostras de efluente dos
Reatores 1 e 2, coletadas na fase 1, porém antes e depois da filtragcao,
respectivamente. Ao compara-las, é possivel observar que as amostras antes da
filtracdo apresentavam-se turvas e mais escuras, sobretudo para o Reator 2. A cor
escura da amostra deste reator é devida, sobretudo, as particulas do Lodo 2, que
permaneceram em suspensao durante as fases 1 e 2 e foram arrastadas juntamente
com o efluente. A suspenséo e arraste das particulas do lodo inoculado no Reator 1

também ocorreu, embora de maneira menos acentuada que para o Reator 2.



128

FIGURA 4.11 — AMOSTRAS DE EFLUENTE DOS REATORES 1 E 2

amostras de efluente — fase 1 ,\amostras de efluente — fase 4
e — —
S s
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amostras filiradas de eﬂuéﬁlﬁé —fase 1 amostras filtradas de efluente — fase 4
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R R2E Do

FONTE: a autora (2020)
NOTA: R1: Reator 1; R2: Reator 2

As imagens b e d, componentes da FIGURA 4.11, correspondem,
respectivamente, as amostras de efluente dos Reatores 1 e 2 antes e apds a
filtragcdo, coletadas durante a fase 4. Ao compara-las as fotografias a e b, é possivel
observar que, para a fase 4, as amostras brutas ndo apresentavam diferenga de
coloragcédo tdo marcante em relagdo as amostras filtradas, como observado para a
fase 1. Isso sugere que, de fato, o arraste de sdélidos juntamente com o efluente dos
Reatores 1 e 2 foi diminuido a partir da suplementagao do lixiviado com glicose. A
glicose provavelmente estimulou a sintese e excrecdo de substancias poliméricas
extracelulares pela microbiota dos lodos dos reatores, levando a agregagao e
sedimentacdo dos flocos bioldgicos, conforme observacdes realizadas para o
bioensaio visando a determinagao da DQO soluvel inerte (Segéo 4.3.1.4).

Outro resultado que pode ser atribuido a suplementagao do lixiviado com
glicose € a diminuigcdo da concentracdo do oxigénio dissolvido no efluente dos
Reatores 1 e 2, como pode ser observado a partir dos dados apresentados na
FIGURA 4.12, para o Reator 1, e na FIGURA 4.13, para o Reator 2.
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FIGURA 4.12 - RESULTADOS PARA O OXIGENIO DISSOLVIDO NO REATOR 1
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FIGURA 4.13 — RESULTADOS PARA O OXIGENIO DISSOLVIDO NO REATOR 2
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Como pode ser observado a partir dos resultados apresentados na FIGURA
4.12, as concentragdes médias de oxigénio dissolvido determinadas para as fases 1,
2 e 10 foram significativamente maiores que para as demais, para o Reator 1.
Resultados similares foram obtidos para o Reator 2, conforme dados apresentados
na FIGURA 4.13. Para ambos os reatores, a alimentagdo com lixiviado como unico

substrato, realizada nas fases 1, 2 e 10, resultou em concentracbes médias de
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oxigénio dissolvido entre 0,6 e 1,9 mg/L, mais elevadas do que as esperadas para o
processo anaerobio, proximas a zero. Para as demais fases (3 a 9), em que, além
do lixiviado, a glicose foi utilizada como substrato, a concentracdo média de oxigénio
dissolvido variou entre 0,1 e 0,5 mg/L, para os Reatores 1 e 2.

Embora as concentragdes potencialmente inibitérias a microbiota anaerdbia
sejam, em geral, mais elevadas que as observadas neste estudo, para o qual a
maior concentragdo meédia foi 1,9 mg/L, o oxigénio dissolvido pode levar a
competicdo por substrato entre os micro-organismos aerdbios e facultativos e os
estritamente anaerdbios (KATO; FIELD; LETTINGA, 1997), limitando a converséo da
matéria organica a biogas por estes ultimos.

Em condigdes nao anaerdbias, o0s micro-organismos facultativos
eventualmente presentes nos lodos podem consumir a matéria organica mediante
utilizagdo do oxigénio dissolvido como aceptor de elétrons, deixando de realizar as
reagcdes bioquimicas associadas a acidogénese, responsaveis pela produgédo de
substratos para as microbiotas sintréfica e metanogénica. Dessa forma, sugere-se
que, quando alimentados apenas com lixiviado (fases 1, 2 e 10), os sistemas
anaerobios estiveram submetidos a concentragées de oxigénio dissolvido que
poderiam limitar a atividade metanogénica, principalmente pela competicdo com
micro-organismos facultativos. Porém, entre as fases 3 e 9, a glicose pode ter
estimulado o metabolismo microbiano facultativo até que o oxigénio dissolvido
remanescente fosse consumido, e a condicdo anaerdbia foi estabelecida.

A suplementacdo da glicose ao lixiviado também esteve associada a
maiores valores para a eficiéncia dos dois sistemas avaliados, especialmente
quando relacionada a concentragdes mais elevadas da DQO afluente e maiores
COVs. Durante a fase 3, caracterizada pelo inicio da adi¢do da glicose, a eficiéncia
média de remogao da DQO total para o Reator 1, 12,9%, foi similar a obtida para a
fase 2, 10,3%, em que apenas lixiviado diluido foi alimentado. Por outro lado, para o
Reator 2, a adigdo da glicose teve efeito mais notavel em curto prazo, visto que a
eficiéncia média de remocgéo da DQO total para a fase 3, 16,2%, foi maior que para
afase 2, -1,9%. Para a fase 4, em que a COV foi aumentada para 0,2 g DQO/L.d e a
concentragdo da DQO afluente para 2.000 mg O,/L, foram obtidos valores
consideravelmente maiores para as eficiéncias médias em comparagao as fases
anteriores, para ambos os sistemas: 44,4%, para o Reator 1; 42,9%, para o Reator
2. Para a fase 5, caracterizada pelo aumento da COV para 0,4 g DQO/L.d e da DQO
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afluente para 4.000 mg O4/L, foram obtidas eficiéncias médias de remogao da DQO
total de 49,1%, para o Reator 1, e 51,9%, para o Reator 2.

Embora possam nao ser representativos do comportamento dos sistemas
anaerdbios durante o periodo avaliado, conforme explicacdo prévia, os resultados
para as eficiéncias médias associadas as fases 3, 4 e 5, maiores que os obtidos
para as fases 1 e 2, sugerem que a suplementacédo do lixiviado com uma fonte
assimilavel de carbono, a glicose, esteve relacionada ao melhor desempenho da
microbiota dos Reatores 1 e 2.

Neste sentido, a suplementacdo do lixiviado foi utilizada também por
Contrera e colaboradores (2018). Ao avaliar o desempenho de um reator de biofilme
em bateladas sequenciais, em escala piloto, estes autores observaram que, por
vezes, o lixiviado apresentava elevada recalcitrancia e levava a falhas do sistema
anaerdbio. Assim, optaram, nestes casos, por adicionar ao lixiviado uma fonte de
carbono (etanol ou acidos orgénicos de cadeia curta), para favorecer a aclimatagéo
da microbiota. Apds a aclimatacao realizada mediante a adicdo de uma fonte
suplementar ao lixiviado, obtiveram eficiéncia de remoc¢ao da DQO superior a 70%.

Neste estudo e naquele realizado por Contrera e colaboradores (2018),
foram utilizadas substancias comerciais de elevada pureza para estimular o
crescimento e a manutencado da microbiota anaerdbia e favorecer sua aclimatacao a
um substrato recalcitrante, o lixiviado de aterro sanitario. Sugere-se, porém, que
outros substratos possam servir a mesma fungao. Assim, recomenda-se que aguas
residuarias ou outros residuos sejam avaliados como fontes suplementares de
matéria organica biodegradavel para a microbiota de lodos anaerdbios utilizada para
o tratamento de substratos recalcitrantes, como o utilizado nesta pesquisa, lixiviado

que havia sido armazenado durante seis meses.

4.4.1.3 Fase 6: aclimatacédo dos lodos a condigdes ambientais

A fase 6 foi caracterizada, principalmente, pela maior concentracdo da DQO
afluente avaliada nesta pesquisa, 6.000 mg O,/L. A COV associada foi 0,6 g
DQO/L.d, e o lixiviado foi suplementado com glicose. Nesta fase, também foram
obtidos valores elevados para a condutividade do efluente dos reatores, sendo
menores apenas que aqueles determinados para a fase 10, como pode ser

observado a partir dos resultados apresentados na FIGURA 4.14.
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FIGURA 4.14 — RESULTADOS PARA A CONDUTIVIDADE NOS REATORES 1 E 2
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A partir dos dados apresentados na FIGURA 4.14, é possivel observar que
os valores para a condutividade do efluente dos Reatores 1 e 2 foram similares entre
si, tendo ocorrido a sobreposicdo dos resultados para as amostras coletadas dos
dois sistemas ao longo da operacéo. Entre as fases 2 e 4, a condutividade a 25 °C
para ambos os reatores variou entre 3,66 e 5,49 uS/cm. Entre as fases 5 e 10, os
valores para a condutividade aumentaram cerca de 1.000 vezes em relacao as fases
iniciais, e variaram entre 8,57 e 30,59 mS/cm. A condutividade esteve associada a
presenca de sais dissolvidos e ions no efluente dos reatores, e pode ser atribuida,
majoritariamente, ao lixiviado utilizado como substrato.

Durante a fase 6, os resultados para a condutividade a 25 °C foram: 19,54
mS/cm, para o Reator 1; 19,66 mS/cm, para o Reator 2. Com excec¢ao da fase 10,
em que o lixiviado puro foi alimentado aos reatores, os valores da condutividade
para a fase 6 foram os maiores observados ao longo da operagao dos sistemas
anaerobios. Também durante esta fase, foram obtidos alguns dos maiores valores
para a eficiéncia média de remocdo da DQO, quando consideradas apenas as
amostras coletadas apés completado o TDH: 42,2%, para o Reator 1, e 30,1%, para
o0 Reator 2. Estes resultados indicam que ocorreu a adequada aclimatacdo da
microbiota ao lixiviado nesta fase, mesmo quando os sistemas anaerobios estiveram

submetidos a elevadas concentragdes de ions, avaliadas por meio da condutividade.
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Outra condicdo ambiental avaliada, associada ao lixiviado utilizado como
substrato, foi a concentragao de NAT. Os resultados obtidos em fungao das fases de

operacao dos Reatores 1 e 2 sao apresentados na FIGURA 4.15.

FIGURA 4.15 - RESULTADOS PARA O NAT NOS REATORES 1 E 2
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Os resultados para a concentracédo efluente de NAT em fungao das fases
operacionais foram similares para os Reatores 1 e 2, como observado a partir dos
dados apresentados na FIGURA 4.15. A concentragao afluente de NAT, igual para
ambos os reatores, variou entre 394 mg NH;/L (fase 3) e 2.535 mg NHj/L (fase 10),
e esteve diretamente relacionada ao volume e a diluicdo do lixiviado utilizado.

Durante a fase 6, em funcdo da concentragdo da DQO afluente (6.000 mg
O,/L), os sistemas anaerdbios associados aos Reatores 1 e 2 foram submetidos a
uma elevada concentracdo de NAT afluente, 2.462 mg NHj/L. Também durante esta
fase, foram obtidos alguns dos maiores valores para a eficiéncia destes sistemas,
42,2%, para o Reator 1, e 30,1%, para o Reator 2, sendo as percentagens
referentes a reducdo da concentragédo da DQO total. Estes resultados sugerem que
a microbiota inoculada nos Reatores 1 e 2 foi aclimatada a concentragcdes de NAT
de até 2.500 mg NH;/L, ndo tendo sido observada a redugdo da eficiéncia dos

sistemas anaerobios em decorréncia desta condicdo ambiental.
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O NAT tem sido apontado como um dos principais interferentes do processo
anaerobio. Os primeiros estudos que buscaram avaliar a sua influéncia sobre a
microbiota sugeriam que, em pH basico, concentragdes superiores a 1.500 mg
NH;/L ja seriam inibitrias (ALBERTSON, 1961; MCCARTY, 1964c; PARKIN et al.,
1983). Contudo, estudos mais recentes tém demonstrado que estas concentragdes
podem ser superadas sem a redugdo significativa da eficiéncia dos sistemas
associados, mediante aclimatacao da microbiota.

Por exemplo, Bonk e colaboradores (2018), ao avaliarem a influéncia do
NAT sobre a eficiéncia da degradacdo anaerdbia de uma mistura de acidos
organicos de cadeia curta, observaram a aclimatagcdo da microbiota apds a
exposicao dos sistemas a uma concentragdo de NAT de, aproximadamente, 5.000
mg NHj/L. Park e colaboradores (2018) também observaram a aclimatacdo da

microbiota anaerdbia mesofilica, inoculada em reatores de bancada, a
concentracdes de NAT entre 1.000 e 2.500 mg NHy/L, para uma mistura de acidos
organicos de cadeia curta utilizada como substrato. Finalmente, como sugerem os
resultados desta pesquisa, a microbiota inoculada nos dois reatores foi capaz de
tolerar concentragdo afluente de NAT de até 2.500 mg NHz/L, sem perda da

eficiéncia dos sistemas associados.

4.4.1.4 Fases 7 a 9: aclimatacado dos lodos a condi¢gdes operacionais

Uma condigao operacional que teve influéncia sobre os sistemas anaerdbios
avaliados foi o TDH. Ao final da fase 6, em que o TDH era de 10 dias, a eficiéncia
média de remocédo da DQO total era de 42,2%, para o Reator 1, e 30,1%, para o
Reator 2. No entanto, para a fase 7, apés a mudanca do TDH para 5 dias, mantida a
mesma COV da fase 6 (0,6 g DQO/L.d), a eficiéncia de remog¢ao da DQO de ambos
os sistemas diminuiu: a média foi de 30,7%, para o Reator 1, e 6,5%, para o Reator
2. A reducao da eficiéncia foi também observada para a fase 8, em que o TDH foi de
5 dias. Para esta fase, foram obtidas médias de remocao da DQO total de 32,0%,
para o Reator 1, e 9,9%, para o Reator 2. A reducéo da eficiéncia observada para
ambos os reatores durante as fases 7 e 8, em comparagdo a fase 6, é
estatisticamente significativa, conforme resultados para a ANOVA de fator unico, em

nivel de confianga de 95%.
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Resultados de outros estudos mostraram que a reducdo do TDH para
digestores anaerdbios esteve associada a mudangas na dinamica populacional
microbiana, sendo a alteracdo desta condicdo operacional um fator de selecao de
grupos microbianos especificos em detrimento de outros (ZIGANSHIN et al., 2016;
XU et al.,, 2018). Isso poderia explicar a diminuicdo da eficiéncia do processo
anaerdbio em curto prazo, observada neste estudo, pois a reducao do TDH pode ter
induzido mudancgas abruptas na composi¢gao da comunidade microbiana dos lodos
inoculados. Conforme sugerido a partir das analises de microscopia 6ptica (Secao
45.2.1), também ¢é possivel que tenha ocorrido a desagregagdo dos flocos
biolégicos dos lodos dos reatores em fungdo da redugdo do TDH, o que foi
observado também por Xu e colaboradores (2018) durante a avaliacdo das
condicdes operacionais para digestores anaerobios.

Apesar de ter sido observada a significativa redugédo da eficiéncia de
remocao da DQO durante as fases 7 e 8, para os Reatores 1 e 2, ambos os
sistemas se recuperaram apods aproximadamente 20 dias, apés a mudang¢a do TDH
de 10 para 5 dias. Algumas das maiores eficiéncias de remog¢ao da DQO total foram,
inclusive, obtidas para a fase 9 (48,7%, para o Reator 1; 28,8%, para o Reator 2),
em que o TDH era de 4 dias. Estes resultados indicam que a redugao do TDH teve
impacto negativo sobre os sistemas anaerdbios apenas em curto prazo e que, para
um sistema anaerobio ndo agitado mecanicamente em que a microbiota tenha sido
previamente aclimatada, o TDH de 4 dias, ou menor, possa ser adequado. A
adaptacao da microbiota e a manutencao da eficiéncia do processo anaerdbio para
esta condi¢cao operacional pode ser vantajosa, pois TDH menores estdo associados
a sistemas de tratamento mais compactos e a processos mais econdémicos.

Durante a fase 8, as condi¢gdes operacionais foram mantidas iguais as da
fase 7: COV de 0,6 g DQO/L.d, DQO afluente igual a 3.000 mg O,/L, TDH de 5 dias,
substrato composto de lixiviado e glicose e temperatura mantida na faixa mesofilica.
Entretanto, durante a fase 8, solucdo de fosfato passou a ser adicionada aos
reatores. O nutriente foi adicionado, nesta fase, de forma que a relagdo maxima
entre a DQO e o fosforo fosse de 200/1.

Os valores para a eficiéncia média de remogao da DQO total para a fase 8
foram 32,0%, para o Reator 1, e 9,9%, para o Reator 2. Conforme resultados obtidos
para a ANOVA de fator unico, em nivel de confianca de 95%, estas médias de

eficiéncia ndo sao significativamente diferentes das obtidas para a fase 7 (30,7%,
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para o Reator 1, e 6,5%, para o Reator 2), em que nao houve a adi¢cado de fosfato
suplementar. Este resultado sugere que a adigao do fosfato nao teve efeito sobre a
eficiéncia de nenhum dos dois sistemas, para o periodo considerado (fases 7 e 8) e
nas condi¢des do ensaio.

Resultado similar foi obtido por Rocha (2011), ndo tendo sido observada
diferenga significativa entre o desempenho de um sistema anaerdbio cuja
concentragao de fosfato havia sido corrigida e um sistema controle, sem adi¢do do
nutriente. Vale destacar, porém, que neste estudo e naquele realizado por Rocha
(2011), o periodo de avaliacao do efeito do fosfato foi curto, isto €, 7 dias para cada
fase (15 dias ao total) e 20 dias, respectivamente. Sugere-se, portanto, que periodos
maiores sejam considerados em estudos futuros.

Embora a suplementacao do fosfato ao lixiviado nao tenha se relacionado a
maior eficiéncia de remocédo da DQO pelos Reatores 1 € 2, para as fases 7 e 8, o
fosforo adicional pode ter favorecido o crescimento de micro-organismos
filamentosos nos lodos anaerébios, como sugerem os resultados para as analises de
microscopia (Sec¢ao 4.5.2). Esses micro-organismos, quando presentes em elevadas
concentragdes, podem causar problemas como o bulking e a perda de lodo dos
sistemas associados. Esta observagdo permite recomendar que nao sejam
monitorados apenas parametros quimicos para a avaliagdo do processo anaerobio,
como a eficiéncia de remog¢ao da DQO, mas também parametros microbiolégicos e a
influéncia de condigdes operacionais e ambientais sobre a microbiota durante o
tratamento de aguas residuarias.

Durante a fase 9, a suplementagao do lixiviado com fosfato, na proporgéo de
200/1 (DQO/P), continuou a ser realizada. Para esta fase e para a fase 8, foram
determinadas as concentracbes afluente e efluente de ortofosfato. A partir dos
resultados, foram calculadas, finalmente, as eficiéncias médias de assimilacédo do
ortofosfato pela microbiota dos Reatores 1 e 2, durante as fases em que fosfato foi
adicionado ao lixiviado. As eficiéncias médias de remocao deste nutriente, durante
as fases 8 e 9, foram de 47,7%, para o Reator 1, e 38,0 %, para o Reator 2.

Estes resultados indicam que mais da metade do fosfato suplementado nao
foi assimilado durante as fases 8 e 9, sendo descartado juntamente com o efluente
de ambos os reatores. Os resultados sugerem, também, que a propor¢ao adequada
entre DQO/P possa ser diferente da utilizada, 200/1. Além disso, a adi¢ao do fosfato,

em combinacgao a glicose utilizada como fonte suplementar de carbono, pode nao ter
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sido vantajosa, visto que, para as condigcdes experimentais avaliadas, houve a
proliferagdo de micro-organismos indesejados em elevadas concentragdes, 0s
filamentosos, sem aumento significativo da eficiéncia de remog¢ao da DQO.

Durante a fase 9, os resultados para a eficiéncia média de remoc¢ao da DQO
total foram 48,7%, para o Reator 1, e 28,6%, para o Reator 2. Nesta fase, as
condigdes operacionais associadas foram COV de 1,0 g DQO/L.d; concentracéo da
DQO afluente igual a 4.000 mg O,/L, sendo 50% desta associada ao lixiviado e 50%
a glicose; TDH de 4 dias; adicao de fosfato na propor¢ao DQO/P de 200/1. Os
valores da eficiéncia dos sistemas para esta fase, os maiores obtidos ao longo da
operacao dos reatores, quando consideradas as amostras coletadas apos
completado o TDH, sugerem, portanto, que a microbiota dos Reatores 1 e 2 foi
aclimatada as condigcbes operacionais da fase 9. As condicbes ambientais
observadas para esta mesma fase, para ambos os reatores, foram: concentracado de
oxigénio dissolvido inferior a 0,2 mg/L; condutividade a 25 °C de 12,8 mS/cm;
concentracdo de NAT afluente de, aproximadamente, 1.650 mg NHj/L.

A COV de 1,0 g DQO/L.d, a maior aplicada nesta pesquisa, se relacionou as
maximas eficiéncias de remocgéo da DQO observadas ao longo deste estudo, sendo
os valores médios obtidos para este parametro iguais a 48,7%, para o Reator 1, e
28,6%, para o Reator 2, durante a fase 9. A adaptacdo da microbiota dos lodos
anaerobios a COV elevadas é vantajosa, pois COV maiores estdo associadas a
maior compacidade dos sistemas de tratamento e/ou ao tratamento de maiores
volumes de aguas residuarias em intervalos menores de tempo, levando,
consequentemente, a processos mais econdmicos. Ademais, a aclimatagdo da
microbiota a COV elevadas € importante porque permite reduzir o tempo de partida
dos sistemas anaerdbios de tratamento de aguas residuarias, etapa frequentemente
apontada como limitante para a aplicagdo do processo anaerébio (MCCARTY,
1964a; ANNACHHATRE, 1996; OZ et al., 2012; CHERNICHARO, 2016).

4.4.1.5 Fases 6 a 9: diferencas entre as eficiéncias dos Reatores 1 e 2

Embora os resultados obtidos durante a fase 9 indiquem que nao houve
reducdo da eficiéncia dos dois sistemas anaerdébios em fungdo das condicdes
operacionais e ambientais associadas a esta fase, sugerindo a aclimatagdo da

microbiota, foi observada a diferenga significativa entre os resultados para os
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Reatores 1 e 2. Para o Reator 1, a eficiéncia média de remoc¢ao da DQO total, na
fase 9, foi 48,7%; por outro lado, para o Reator 2, a eficiéncia foi 28,8%. Estes
valores sao estatisticamente diferentes entre si, em nivel de confianga de 95%, de
acordo com analise realizada por meio do teste t.

Durante a fase 9, a suplementagao do lixiviado com glicose continuou a ser
realizada, para favorecer a manutencdo da atividade metabdlica da microbiota
durante sua aclimatagdo a agua residuaria. Assim, para aprofundar a avaliagéo
sobre os possiveis fatores que explicariam as diferengcas observadas entre as
eficiéncias médias dos Reatores 1 e 2 nesta fase, foi realizado um ensaio para a
determinagdo da assimilagdo da glicose pela microbiota dos lodos inoculados. Os

resultados sao apresentados na TABELA 4.14.

TABELA 4.14 — RESULTADOS PARA AS CONCENTRACOES DE GLICOSE PARA OS REATORES 1
E 2 DURANTE A FASE 9

Concentragéao afluente Concentragéao efluente Eficiéncia de
Reator de glicose = d. p. de glicose % d. p. assimilagao da glicose
(mg/L) (mg/L) (%)
R1 111+12 94,2
R2 1912+ 51 9714 94,9

FONTE: a autora (2020)
NOTA: d. p.: desvio-padrao; R1: Reator 1; R2: Reator 2

Como observado a partir dos resultados apresentados na TABELA 4.14, a
eficiéncia de assimilagéo da glicose foi similar para os sistemas associados aos dois
reatores (94,2%, para o Reator 1; 94,9%, para o Reator 2). Além disso, a glicose
afluente, utilizada como substrato suplementar ao lixiviado, foi quase totalmente
consumida pela microbiota dos Reatores 1 e 2. Este resultado sugere que, ao
menos para a fase 9, os micro-organismos acidogénicos, principais responsaveis
pela assimilagao da glicose e conversao desta a acidos organicos e outros produtos,
tiveram desempenho similar para os dois reatores.

Em funcao destes resultados, sugere-se que a diferenga observada entre as
eficiéncias médias para os dois reatores durante a fase 9 seja devida especialmente
a microbiota sintréfica e metanogénica. E possivel que as bactérias sintréficas e as
arqueas metanogénicas presentes no lodo de reator UASB, que havia sido
armazenado por seis meses antes de ser inoculado no Reator 2, estivessem em
desequilibrio em relagdo a populagdo acidogénica, tornando o sistema associado
mais propenso ao acumulo de acidos organicos. Estas sugestdes estdao de acordo

com os resultados para a concentragcao da AVT dos efluentes dos frascos utilizados
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para a determinacdo da AME (Secao 4.2.3), sendo o valor deste parametro 5,5
vezes maior para o Lodo 2, em comparagao ao Lodo 1.

A diferenga entre a eficiéncia média dos sistemas anaerdbios associados
aos Reatores 1 e 2 foi significativa para a fase 9 (48,7%, para o R1; 28,8%, para o
R2) e também para a fase 6 (42,2%, para o R1; 30,1%, para o R2), fase 7 (30,7%,
para o R1; 6,5%, para o R2) e fase 8 (32,0%, para o R1; 9,9%, para o R2), conforme
resultados obtidos para o teste f, em nivel de confianca de 95%. Foram
desconsideradas na comparagao entre a eficiéncia para os dois sistemas as fases 3,
4 e 5, pois os resultados associados poderiam estar comprometidos em funcado da
coleta das amostras, realizada antes que tivesse sido completado o ciclo do TDH.

Como os resultados obtidos para a fase 9 sugeriram que o sistema
associado ao Reator 2 poderia estar sujeito ao acumulo de acidos organicos, esta
condicao foi avaliada, indiretamente, por meio da determinacdo da concentracéo da
AVT. Também foi determinada a concentracdo da AT. Os valores para estes
parametros, para cada fase, foram comparados entre os Reatores 1 e 2. Os

resultados sao apresentados na TABELA 4.15.

TABELA 4.15 - RESULTADOS PARA AS MEDIAS DE CONCENTRAGOES DE AT E AVT PARA OS
REATORES 1 E 2

AT =d. p. AVT = d. p.
Fase N (mg CaCOs/L) (mg HAc/L)
Reator 1 Reator 2 Reator 1 Reator 2
1 5 (R1); 4 (R2) 1.126 £ 80 1.003 + 39 122+ 9 119+ 10
2 4 1.427 £213 1.470 £ 188 135+ 14 125+ 3
3 6 1.500 £ 82 1.528 + 83 155+ 3 126 £ 4
4 6 1.586 £ 67 1578 £74 295 + 101 209 £ 94
5 6 2.293 £ 324 2.242 + 296 737 £ 254 687 + 252
6 14 4.416 £ 852 4.301 £ 830 1.477 £ 120 1.843 £ 392
7 8 4.017 £ 501 3.905 + 464 845+ 178 1.620 £ 206
8 8 3.467 + 57 3.419+ 25 616 + 30 1.190 + 117
9 12 3.955 + 180 3.981 + 182 692 + 44 1.104 £ 72
10 8 6.307 + 283 6.380 + 178 893 + 65 855 + 38

FONTE: a autora (2020)
NOTA: N: numero de amostras utilizadas para o calculo das médias e dos desvios-padroes; d. p.:

desvio-padrao; R1: Reator 1; R2: Reator 2

As concentracbes médias da AT, obtidas para cada fase e reator, foram
comparadas por meio do teste . Em nivel de confianga de 95%, apenas a
concentracdo da AT para a fase 1 foi diferente entre os Reatores 1 e 2 (1.126 mg

CaCOgs/L e 1.003 mg CaCOs/L, respectivamente). Para as demais fases, 2 a 10, as
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concentragcdes meédias da AT, apresentadas na TABELA 4.15, ndo podem ser
consideradas estatisticamente diferentes entre os Reatores 1 e 2. A principal fonte
da AT para os sistemas estudados foi o lixiviado de aterro sanitario. Dessa forma,
como o volume de lixiviado alimentado diariamente aos dois reatores foi igual,
durante toda a operagéao, a concentragao da AT, proveniente, sobretudo, desta agua
residuaria, se manteve similar para os dois sistemas avaliados.

A mesma comparagao entre médias foi realizada para as concentragdes de
AVT determinadas para os Reatores 1 e 2, em funcdo das diferentes fases de
operacao. Para a fase 3, caracterizada pelo inicio da suplementacdo do lixiviado
com a glicose, a concentragado da AVT foi significativamente maior para o Reator 1
(154,6 mg HAc/L), em comparagcao ao Reator 2 (126,1 mg HAc/L), em nivel de
confiangca de 95%. Este resultado sugere que o sistema anaerdbio associado ao
Reator 1 teve maior acumulo inicial de acidos orgénicos de cadeia curta que o
observado para o Reator 2, quando alimentados com glicose. Todavia, a partir da
fase 6, a concentracado da AVT passou a ser significativamente maior para o Reator
2, em comparacao ao Reator 1, para o mesmo nivel de confiancga.

A concentragao significativamente maior da AVT para o Reator 2 foi
observada para a fase 6 (1.477 mg HAc/L, para o R1; 1.843 mg HAc/L, para o R2),
fase 7 (845 mg HAc/L, para o R1; 1.620 mg HAc/L, para o R2), fase 8 (616 mg
HAc/L, para o R1; 1.190 mg HAc/L, para o R2) e fase 9 (692 mg HAc/L, para o R1;
1.104 mg HAC/L, para o R2), todas realizadas mediante suplementagao do lixiviado
com glicose. O nivel de confianga foi estabelecido em 95%. Estes resultados
sugerem que, de fato, houve o acumulo de acidos orgénicos de cadeia curta no
Reator 2, e este acumulo foi significativamente mais acentuado que para o Reator 1
durante as fases 6, 7, 8 e 9.

Como previamente apresentado, a eficiéncia média de remogao da DQO foi
maior para o Reator 1, em comparacao ao Reator 2, durante as fases 6, 7, 8 € 9. Em
funcdo da correlagao destes resultados com os valores da concentracdo da AVT
para os Reatores 1 e 2, sugere-se que a principal diferenga observada entre as
eficiéncias destes sistemas seja atribuida ao maior acumulo de acidos orgéanicos
para o Reator 2, durante as fases em que a glicose foi suplementada ao lixiviado. As
maiores concentragdes meédias da AVT determinadas para o Reator 2 durante as
fases 6, 7, 8 e 9 estdo, provavelmente, associadas a maiores concentracbes da

DQO efluente, visto que os acidos organicos sao incluidos nos resultados para este
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parametro. Isso, por sua vez, levou a obtengcdo de menores eficiéncias para a

remocgao da DQO, identificadas para o Reator 2 durante as fases 6, 7, 8 € 9.

4.4.1.6 Fase 10: utilizagédo do lixiviado puro

Apesar de identificadas diferencas entre as eficiéncias de remocado da DQO
dos sistemas durante as fases em que a glicose foi suplementada ao lixiviado, foram
obtidos resultados similares para os Reatores 1 e 2 durante a fase 10, em que
apenas lixiviado puro foi alimentado. Para esta fase, a eficiéncia média de remocao
da DQO total foi 9,0%, para o Reator 1, e 7,4%, para o Reator 2. Em nivel de
confianga de 95%, estas médias ndo podem ser consideradas diferentes entre si,
conforme resultados para o teste t. Isso sugere que, quando exposta a um substrato
recalcitrante, como o lixiviado utilizado, a microbiota dos dois sistemas anaerdbios
esteve sujeita a mesma pressdao ambiental, que pode ter induzido mudancgas
similares na dinamica populacional dos lodos inoculados nos Reatores 1 e 2.

A comparagdo entre os resultados médios de eficiéncia de remogao da
DQO, obtidos para a fase 10 de operacado dos Reatores 1 e 2 e para o bioensaio da
biodegradabilidade anaerdbia, sugere que uma condi¢gao que pode contribuir para a
aclimatac&o da microbiota ao lixiviado € o regime de operacgao.

As replicatas componentes do ponto central (PC) do bioensaio da
biodegradabilidade anaerdbia foram realizadas em condi¢gdes operacionais similares
as utilizadas para os Reatores 1 e 2, durante a fase 10: concentragdo de lodo
inoculado igual a 2,0 g SVT/Lreacao; DQO afluente de 1,135 g Oy/Leacao (Para a fase
10, a COV, parametro equivalente a DQO afluente, para sistemas em bateladas
sequenciais, foi 1,0 g Oa/L eacao-d); relacdo A/M igual a 0,57 g DQO/g SVT (para os
Reatores 1 e 2, considerando apenas um ciclo diario de batelada, a relagao A/M foi
de, aproximadamente, 0,5 g DQO/g SVT); incubagdo na faixa mesofilica de
temperatura; utilizagdo de lixiviado como unico substrato. A principal diferenga foi o
regime de operagéao, isto é, batelada, para o bioensaio, e bateladas sequenciais,
para os reatores de bancada.

Para o bioensaio para a determinagdo da biodegradabilidade anaerdbia, a
eficiéncia de remocédo da DQO foi calculada a partir de amostras filtradas de
efluente. Por isso, os resultados para o bioensaio foram comparados aos

determinados para as amostras filtradas de efluente dos Reatores 1 e 2. Em relagao
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a biodegradabilidade anaerdbia para os frascos inoculados com o Lodo 1, 0 mesmo
utilizado no Reator 1, a média de eficiéncia de remog¢ao da DQO filtrada, para o PC,
foi -14,2%, apds 28 dias de monitoramento. Por outro lado, para o Reator 1 e para a
fase 10, a eficiéncia média de remocdo da DQO filtrada foi de 12,9%. Para o
bioensaio realizado com a inoculagao do Lodo 2, para o PC, a eficiéncia média de
remocdo da DQO filtrada foi -9,7%, depois de 28 dias. Para a fase 10 e Reator 2,
inoculado com o Lodo 2, a eficiéncia média de remoc¢ao da DQO filtrada foi 12,9%.

A eficiéncia média de remogao da DQO pelos sistemas associados aos
Reatores 1 e 2 durante a fase 10 foi significativamente maior que a obtida para o
bioensaio, em que o0s mesmos lodos foram inoculados e cujas condigdes
operacionais foram similares, conforme resultados para o teste t, em nivel de
confianga de 95%. Uma possibilidade para explicar os maiores valores da eficiéncia
de remoc¢ao da DQO, observados para os reatores de bancada em comparacao aos
obtidos para o bioensaio, € o regime de operagdo ao qual estavam submetidos. A
operagao em bateladas sequenciais, realizada para os Reatores 1 e 2, pode ter sido
vantajosa para a aclimatagao dos lodos e para a obtengdo de melhor desempenho
na degradac&o da matéria organica do lixiviado.

Em comparagéo a batelada, um sistema operado em bateladas sequenciais
estd menos sujeito a sobrecarga ou a exposi¢cao abrupta a interferentes, para as
mesmas condicdes ambientais. Além disso, nesta pesquisa, para o bioensaio, o
lixiviado foi alimentado uma unica vez, no inicio da batelada. Por outro lado, para os
reatores de bancada, foi realizada a alimentagao diaria. Como o lixiviado utilizado
estava recalcitrante, para o regime em batelada, a limitada quantidade de matéria
organica biodegradavel desta agua residuaria pode ter sido rapidamente consumida,
sem ser reposta. No entanto, para as bateladas sequenciais, realizadas para os
Reatores 1 e 2, a reposigado diaria do substrato poderia introduzir quantidade
adicional de matéria organica, o que favoreceria, por vez, a manutengao da atividade
microbiana. Assim, sugere-se que o regime em bateladas sequenciais seja viavel
para a aclimatacado da microbiota a substratos recalcitrantes, como o lixiviado.

Outro resultado observado durante a fase 10 foi a provavel inibicao
microbiana ao final da operagéo, o que sugere que o lixiviado puro exerceu efeito
toxico a microbiota dos dois reatores, em curto prazo. Segundo Contrera e
colaboradores (2015), € possivel estimar, por meio da relagdo AVT/DQO, a maxima

concentragdo da DQO do lixiviado que pode ser degradada anaerobicamente. Para
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o lixiviado alimentado aos reatores durante a fase 10, a relagao AVT/DQO era 0,18,
isto é, aproximadamente 18% da DQO total do lixiviado seria atribuida a acidos
organicos facilmente assimilaveis, e 18% seria também o valor maximo provavel
para a eficiéncia de remocao da DQO deste lixiviado por um sistema anaerdbio. De
fato, para a primeira avaliagdo da remogéao da DQO, realizada no 5° dia da fase 10,
a eficiéncia média foi 19,2%, para o Reator 1, e 16,1%, para o Reator 2, resultados
que sugerem que a microbiota de ambos os sistemas estaria degradando fragbes da
mateéria organica do lixiviado proximas a maxima possivel, naquele momento.

No entanto, depois de apenas 9 dias da determinacéo do primeiro resultado
para a eficiéncia de remogédo da DQO pelos sistemas anaerdbios (14 dias apds o
inicio da operacao da fase 10), os valores para este parametro haviam diminuido
consideravelmente, sendo iguais a 2,6%, para o Reator 1, e 0,7%, para o Reator 2.
Esta rapida diminuicdo da eficiéncia de remocdo da DQO foi atribuida,
principalmente, a inibicdo da microbiota, provavelmente devida a elevada
concentracao de NHj; presente nos reatores durante a fase 10.

Na FIGURA 4.16 sado apresentados os resultados para a concentragao de

NH; efluente dos Reatores 1 e 2, em funcao das fases de operacéo.

FIGURA 4.16 — RESULTADOS PARA A CONCENTRAQAO DE NH;NOS REATORES 1 E 2
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E possivel observar, a partir dos resultados apresentados na FIGURA 4.16,
que a concentracdo de NHj livre, para os Reatores 1 e 2, variou entre 100 mg/L
(fase 1) e 1.150 mg/L (fase 10). Durante a fase 6, foram obtidas algumas das
maiores eficiéncias meédias de remocdo da DQO observadas ao longo desta
pesquisa, 42,2%, para o Reator 1, e 30,1%, para o Reator 2. Nesta mesma fase, a
média para a concentragdo de NHj; efluente foi de 314 mg NHs/L, para o Reator 1, e
283 mg NHs/L, para o Reator 2. Estes resultados sugerem que, para estas
concentragdes de NHjs livre, de aproximadamente 300 mg/L, ndo houve redugao da
eficiéncia dos sistemas anaerdbios. Isso indica, por sua vez, que ocorreu a
aclimatacao da microbiota dos Reatores 1 e 2 a estas condi¢gdes ambientais.

Por outro lado, como pode ser observado a partir dos dados apresentados
na FIGURA 4.16, durante a fase 10, ocorreu o aumento significativo da
concentragdo de NHj; efluente, com resultados médios de 1.015 mg NHs/L, para o
Reator 1, e 1.067 mg NHs/L, para o Reator 2. Essas elevadas concentragcées de NH3
no efluente dos Reatores 1 e 2 estiveram associadas principalmente ao pH do meio
reacional. Para esta fase, o valor médio do pH do efluente de ambos os reatores foi
de aproximadamente 8,9, mais elevado que o observado para as fases anteriores,
cuja média foi 8,5. Assim, em fungao deste pH basico e da elevada concentragéo de
NAT do lixiviado puro utilizado como substrato na fase 10, a NH; passou a
predominar em relagdo ao ion NHj.

A continua reducdo na eficiéncia de remocao da DQO para a fase 10 pode
ser atribuida principalmente a inibicdo da microbiota de ambos os sistemas pela
NHs. Embora a aclimatagdo da microbiota anaerdbia a elevadas concentragbes de
NHs3, na ordem de 1.000 mg/L, ja tenha sido reportada (TIAN et al., 2018), este
processo de adaptacdo nao foi observado nesta pesquisa, durante o periodo
avaliado para a fase 10.

Além da eficiéncia em funcdo das fases de operacao, foram também
avaliados parametros relativos a estabilidade dos sistemas anaerdbios associados

aos Reatores 1 e 2. Os resultados sao apresentados a seguir.

4.4.2 Resultados para a estabilidade dos sistemas anaerdbios

Ao longo da operagao dos reatores de bancada, foram monitorados o pH e

as relagcbes entre as alcalinidades intermediaria e parcial (AlI/AP) e entre a
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alcalinidade total e a acidez volatil total (AT/AVT). Os resultados sao apresentados
na FIGURA 4.17, para o Reator 1, e na FIGURA 4.18, para o Reator 2.

FIGURA 4.17 — RESULTADOS PARA O pH, Al/AP E AT/AVT PARA O REATOR 1
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Em relagdo aos resultados obtidos para a AT/AVT dos Reatores 1 e 2, é
possivel observar, a partir dos dados apresentados nas FIGURAS 4.17 e 4.18, que
houve o aumento desta relagdo entre as duas primeiras fases, com valores
aproximados de 7, para a fase 1, e de 14, para a fase 2. Porém, os valores
diminuiram abruptamente entre as fases 3 e 4, tendo sido obtidos resultados
aproximados para a relagao AT/AVT de 3, ao final da fase 4, para os Reatores 1 e 2.
Esta redugédo da AT/AVT foi devida a suplementagao do lixiviado com glicose, entre
as fases 3 e 9, o que provavelmente estimulou a produgédo de acidos organicos,
avaliados conjuntamente como AVT, pelos micro-organismos acidogénicos.

Segundo Zickefoose e Hayes (1976), para valores de AT/AVT superiores a
2,5, o sistema anaerébio pode ser considerado estavel e favoravel para o
crescimento da microbiota metanogénica. Por outro lado, valores inferiores podem
indicar que ha o desequilibrio das populagdes microbianas de um sistema, com o
acumulo de acidos organicos de cadeia curta no meio reacional, que pode, inclusive,
levar a falhas do processo anaerdbio.

Para o Reator 1, os valores minimos para a relagao AT/AVT foram atingidos
durante as fases 5 e 6. Inclusive, para estas fases, trés amostras apresentaram
valores inferiores a 2,5, conforme apresentado na FIGURA 4.17, sendo este o limite
recomendavel para a manutencdo da estabilidade de um sistema anaerdbio
(ZICKEFOOSE; HAYES, 1976). O nao atendimento ao critério minimo para a
estabilidade (AT/AVT > 2,5) foi observado para o Reator 1 durante aproximadamente
10 dias, 0 que sugere que, neste periodo, ocorreu 0 acumulo de acidos organicos no
meio reacional. Porém, ainda durante a fase 6, o sistema associado ao Reator 1
recuperou a estabilidade, e foram obtidos valores para a relacdo AT/AVT superiores
a 2,5, até o final da operagcao, condicado provavelmente associada ao aumento da
atividade dos micro-organismos sintréficos e metanogénicos.

Para o Reator 2, foram identificados resultados para a relacdo AT/AVT
inferiores ao limite de 2,5 durante as fases 5, 6 e 7, como pode ser observado a
partir dos dados apresentados na FIGURA 4.18. Isso indica que, para o Reator 2, a
instabilidade do sistema associado se estendeu por aproximadamente 25 dias,
periodo maior que o observado para a instabilidade do Reator 1, 10 dias. Este
resultado estd de acordo aos obtidos para a concentracdo da AVT, previamente
apresentados, cujos valores foram significativamente maiores para o Reator 2

durante as fases 6, 7, 8 e 9, sugerindo que o sistema associado foi mais suscetivel
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ao acumulo de acidos organicos do que o Reator 1. A partir da fase 8, o sistema
associado ao Reator 2 apresentou valores da relagcdo AT/AVT superiores a 2,5,
condigao observada até o final da operagéo.

Apesar de terem sido observados valores inferiores ao limite para a relagao
AT/AVT (2,5) para os Reatores 1 e 2, o que indica que os dois sistemas
apresentaram periodos de instabilidade, nenhuma intervencgao foi necessaria, como,
por exemplo, a adigdo de fontes de alcalinidade para corregdo da AVT. Os dois
sistemas recuperaram a estabilidade apds 10 dias (Reator 1) e 25 dias (Reator 2),
decorridos do inicio da observacdo dos valores inferiores a 2,5 para a relagao
AT/AVT. Isso pode ser parcialmente atribuido a capacidade tamponante do lixiviado,
que apresentou elevada concentragao da AT. A mesma observacgao foi apresentada
por Rocha (2011). Embora o lixiviado nao tenha contribuido expressivamente como
fonte de carbono biodegradavel, o tamponamento dos sistemas, propiciado por esta
agua residuaria, pode ter auxiliado na recuperagao da estabilidade deles.

A relacdo Al/AP foi proposta como alternativa a AT/AVT para avaliar a
estabilidade de um sistema anaerdébio, e o limite superior critico € de 0,3 (RIPLEY;
BOYLE; CONVERSE, 1986), ou seja, sistemas anaerobios cuja relagdo Al/AP
ultrapasse o valor de 0,3 podem ser considerados instaveis e sujeitos a inibigao.
Como pode ser observado a partir dos resultados apresentados nas FIGURAS 4.17
e 4.18, os valores para a relagcdo AlI/AP para os Reatores 1 e 2 ndo excederam o
valor limite de 0,3, para nenhuma amostra. Isso sugere que a relagao Al/AP possa
ser um parametro menos sensivel para a identificacdo da instabilidade de sistemas
anaerébios, em comparagao a relagao AT/AVT.

Ainda assim, os resultados para a relagdo AI/AP possibilitaram a
comparacao entre os sistemas anaerébios quanto a produg¢ao e acumulo de acidos
organicos. Para o Reator 1, os valores maximos para a relagao Al/AP variaram entre
0,12 e 0,15, e foram observados durante as fases 5 e 6. Contudo, para o Reator 2, a
relacao AlI/AP se manteve mais elevada por um periodo maior, com variagao entre
0,12 e 0,17, comportamento observado durante as fases 5, 6, 7 e 8. Estas
observacdes estdo de acordo com os resultados obtidos para a relagao AT/AVT, isto
€, o sistema associado ao Reator 2 foi mais suscetivel que o do Reator 1 ao
acumulo de acidos organicos, cujas concentragdes foram estimadas por meio da Al.

O pH do efluente dos dois reatores também foi monitorado em funcédo das

diferentes fases de operacao. Conforme dados apresentados nas FIGURAS 4.17 e
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4.18, o pH variou entre 8,0 e 9,0, para ambos os reatores e ao longo de todo o
periodo avaliado (120 dias, para o Reator 1; 112 dias, para o Reator 2). Apesar de
terem sido observadas periodos em que a concentragdao da AVT foi elevada e o
limite inferior da relacdo AT/AVT foi excedido, sugerindo o acumulo de acidos
organicos nos dois reatores, o pH néo variou de forma significativa, o que o torna um
parametro que oferece uma resposta tardia para o monitoramento da estabilidade de
sistemas anaerobios.

Além do mais, os resultados para o pH do efluente dos reatores néao
apresentaram correlagdo com a eficiéncia dos sistemas anaerdobios. Ao longo das 10
fases de operacao, a eficiéncia de remogéao da DQO variou entre -26,2% e 48,7%,
para o Reator 1, e entre -70,9% e 30,1%, para o Reator 2. Entretanto, o pH, para os
dois reatores, variou entre 8,0 e 9,0. Estes resultados sugerem que a variagao do pH
ndo afetou significativamente a aclimatacdo da microbiota dos sistemas sob
avaliacdo. Outros autores obtiveram resultados similares: ao utilizar lixiviado de
aterro sanitario como substrato para o processo anaerébio, foram obtidas eficiéncias
de remogao da DQO préximas a 70%, para pH entre 8,0 e 9,0 (MORAIS, 2016;
ROCHA; BRAGA; BRAGA, 2017).

Para a fase 10, foram obtidos os maiores valores para o pH, para ambos os
reatores, com média préxima a 9,0. Nesta mesma fase, foi observada a diminuigao
significativa da eficiéncia da remogao da DQO, para os dois sistemas anaerdbios,
com resultados médios de 2,6%, para o Reator 1, e 0,7%, para o Reator 2, depois
de 14 dias do inicio da operacao desta fase. Contudo, a inibicao da microbiota dos
dois sistemas, observada durante a etapa final da operacéo, provavelmente nao
esteve diretamente relacionada ao pH, mas sim a elevada concentragdo de NHs,
aproximadamente 1.100 mg/L, esta sim consideravelmente maior em func¢ao do pH
mais basico observado durante a fase 10.

Em sintese, a partir do monitoramento de parametros quimicos, foi possivel
observar a aclimatagdo da microbiota a maioria das condi¢gdes operacionais e
ambientais associadas ao lixiviado de aterro sanitario, avaliadas ao longo da
operacdo dos Reatores 1 e 2. Finalmente, sugere-se que estudos futuros
investiguem como distintas condigdes operacionais e ambientais afetam populag¢des
microbianas especificas, o que pode ser realizado mediante monitoramento de

parametros microbiolégicos e analises moleculares.



149

4.5 RESULTADOS PARA OS LODOS DOS REATORES 1 E 2

Além do monitoramento dos sistemas anaerdbios ao longo de 120 dias, para
o Reator 1, e 112 dias, para o Reator 2, foram avaliados parametros relativos aos

lodos inoculados nestes reatores, apresentados a seguir.
4.5.1 Série de solidos para os lodos dos Reatores 1 e 2

Ao longo da operagao dos reatores de bancada, foram retiradas aliquotas
dos lodos anaerdbios inoculados para determinar, em fungdo das condicbes
ambientais e operacionais, as concentracdes de solidos totais (ST), volateis totais
(SVT) e fixos totais (SFT).

Nas FIGURAS 4.19 e 4.20 sao apresentados os resultados para a série de
solidos .dos lodos dos Reatores 1 e 2, respectivamente. Os valores médios e os

desvios-padrdes para cada amostra foram calculados a partir de duplicatas.

FIGURA 4.19 - RESULTADOS PARA A SERIE DE SOLIDOS DO LODO DO REATOR 1
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FIGURA 4.20 — RESULTADOS PARA A SERIE DE SOLIDOS DO LODO DO REATOR 2
Fases da operagao

100-— ——t— —t— —
90—
80—

70+

:zi v

Concentragao (g/L)

e T

0 I I : I : I I : I I ‘ I I I

10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110
tempo de operacao (d)

FONTE: a autora (2020)

A partir dos dados apresentados nas FIGURAS 4.19 e 4.20, € possivel
observar que as concentragdes de ST, SVT e SFT apresentaram variabilidade ao
longo da operagdo, para os lodos de ambos os reatores. Para os ST, as
concentragdes variaram entre 18 a 59 g/L, para o Reator 1, e entre 9 a 93 g/L, para
o Reator 2. Para os SVT, a variagdo foi de 8 a 31 g/L, para o Reator 1, e de 6 a 37
g/L, para o Reator 2. Para os SFT, as concentragdes variaram entre 10 a 28 g/L,
para o Reator 1, e entre 3 a 40 g/L, para o Reator 2. Entretanto, para os dois
reatores, os ST, SVT e SFT apresentaram a mesma tendéncia ao longo de toda a
operagao, isto é, quando havia aumento ou diminuicdo da concentragdo de um
deles, os outros dois apresentavam o mesmo comportamento.

A variabilidade observada para a série de solidos dos lodos de ambos os
reatores ao longo da operagao pode ser atribuida ao processo de amostragem. Os
reatores eram agitados manualmente, apdés a alimentagdo. Porém, foi observado
que ao sedimentarem novamente, apos a agitacédo, os lodos acumulavam de forma
desigual no fundo dos frascos. Ao realizar a retirada das aliquotas para a
determinagdo da concentracdo de solidos, foi observado, inclusive, que parte do

sobrenadante era removida juntamente com os lodos em algumas amostragens, o
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que pode ter levado a subestimativa das concentragdes de solidos para as analises
correspondentes. Em funcéo destas observagdes e da variabilidade dos valores das
concentracdes absolutas para a série de sélidos, foi determinada, para os lodos dos
Reatores 1 e 2, a relagdo entre os solidos volateis totais e os sdlidos totais
(SVT/ST). Este € um parametro comumente utilizado para a avaliagcédo de lodos
anaerobios, e esta menos sujeito a erros analiticos associados ao processo de
amostragem em comparagao as concentragdes absolutas.

Os resultados para as relagbes SVT/ST dos lodos dos dois reatores sao
apresentados conjuntamente na FIGURA 4.21. Os desvios-padrbes, calculados a

partir dos valores de duplicatas, sao apresentados como barras de erros.

FIGURA 4.21 — RESULTADOS PARA A RELACAO SVT/ST DOS LODOS DOS REATORES 1 E 2

Fases da operacao
t, 2 814,85y B [ Ty B 9 , 10

0,70
0,65 |

060 |

0,55 |

0,50-| | 4
0,45+ a

0,40 |
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0,35 |

—a—R1 -+ R2

0,30

T : T T T T : T T T T I
20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 Reator1
12 22 32 42 52 62 72 82 92 102 112 Reator2
tempo de operagao (d)
FONTE: a autora (2020)
NOTA: R1: Reator 1; R2: Reator 2

Visando avaliar se houve diferengas significativas entre os resultados da
relacdo SVT/ST em funcdo das condicbes de operacao, foi realizada, para cada
reator, a comparacao entre os valores médios para a relagdo SVT/ST obtidos para
cada fase. Para tal, foi utilizada a técnica estatistica ANOVA de fator unico,

associada ao teste de Bonferroni. O nivel de confianga estabelecido foi de 95%.
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Para o lodo inoculado no Reator 1, as unicas diferengas significativas para a
relacdo SVT/ST estédo entre as fases de operacao 3 e 10, 6 € 10, 7 e 10, em nivel de
confianca de 95%. Os resultados apresentados na FIGURA 4.21 permitem observar
que a relagdo SVT/ST média para a fase 3 (0,39) foi a menor determinada para o
Reator 1 ao longo dos 120 dias de operagao. Por outro lado, durante a fase 10, foi
obtido o maior valor médio para a mesma relagao (SVT/ST = 0,54). Esta amplitude
entre os valores médios da relagao SVT/ST para as fases 3 e 10 explica, portanto, a
significativa diferenca estatistica, pois mesmo ao serem considerados o0s erros
analiticos e os desvios-padrdes, ndo se pode, neste caso, rejeitar a hipdtese que as
médias sejam diferentes, para o nivel de confianga de 95%. O mesmo pode ser
considerado para a diferenca entre as fases 6 e 10 (SVT/ST = 0,43 e 0,54,
respectivamente) e entre as fases 7 e 10 (SVT/ST = 0,42 e 0,54, respectivamente).

E relevante ressaltar que, para o lodo do Reator 1, com excecdo das fases 3
e 10, 6 e 10, 7 e 10, ndo houve diferenga significativa entre os resultados para a
relacdo SVT/ST em funcdo das condigbes operacionais. Contudo, foram obtidas,
para as diferentes fases de operacao, eficiéncias de remogao da DQO total que
variaram entre -26,2% a 48,7%. Estes resultados sugerem que a relagdo SVT/ST
nao se correlacionou com a eficiéncia do processo anaerébio e, consequentemente,
com o comportamento da microbiota do Lodo 1.

Ademais, o maior valor para a relagao SVT/ST (0,54) para o lodo do Reator
1 foi obtido durante a fase 10. Entretanto, nesta fase, lixiviado puro foi alimentado
aos reatores, e a eficiéncia média de remog¢ao da DQO total foi de 9,0%, valor
significativamente menor que o obtido para a fase anterior, para a qual a eficiéncia
média de remocgao da DQO total, 48,7%, foi a maxima observada para o Reator 1.
Isso sugere que, além de ser um parametro inespecifico para a avaliagdo da
microbiota anaerdbia, a relagdo SVT/ST pode oferecer uma resposta tardia sobre a
eficiéncia do processo anaerdbio e sobre a concentragdo microbiana de um lodo.

A mesma analise comparativa foi realizada para as médias da relagao
SVT/ST obtidas para as diferentes fases de operagdo do Reator 2. Em nivel de
confianga de 95%, néo ha diferenca estatisticamente significativa entre os resultados
da relagado SVT/ST para diferentes fases de operagao do Reator 2, com excecao das
fases 3 e 10. A diferenca entre as fases 3 e 10 pode ser justificada porque, para a
primeira, foi obtido o maior valor da relagdo SVT/ST do lodo do Reator 2, 0,61,

enquanto para a décima fase, foi determinado o menor valor, 0,45.
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Para o Reator 2, durante os 112 dias de operacao, a eficiéncia de remogao
da DQO total variou entre -70,9% a 30,1%. Contudo, conforme apresentado
anteriormente, quando considerada a relacdo SVT/ST para o lodo inoculado no
Reator 2, ndo ha diferenca significativa entre os resultados obtidos para nenhuma
fase, com excecdo das fases 3 e 10. Este resultado reforca a observagao
apresentada para o Lodo 1, isto é, a relacdo SVT/ST nao se correlacionou com a
eficiéncia de remogdo da DQO por nenhum dos sistemas anaerdbios avaliados.
Portanto, ndo se mostrou como parametro adequado, nesta pesquisa, para a
avaliagdo do comportamento da microbiota anaerdbia.

Além do mais, foi observado, neste estudo, que a relagdo SVT/ST pode
apresentar limitagbes quando utilizada para a comparacao de lodos anaerobios de
origens diferentes. Nesta pesquisa, por exemplo, foram comparadas as médias das
relacbes SVT/ST entre os Reatores 1 e 2, inoculados com lodos de origens
diferentes. A significancia estatistica da diferenca entre as meédias foi também
avaliada, por meio do teste t, para nivel de confiangca de 95%. Os resultados séo
apresentados no QUADRO 4.9.

QUADRO 4.9 - RESULTADOS PARA A RELACAO SVT/ST DOS LODOS DOS REATORES 1 E 2

. SVT/STlododo | SVT/STlododo | . Hadiferenca _ Ha diferenca
ase de R significativa entre a | significativa entre a

= eator 1 Reator 2 = s
operagao +d.p. +d.p. relagdo SVT/ST para eficiéncia para os

os Reatores 1 e 2?7 Reatores 1 e 2?

2 0,46 + 0,02 0,56 + 0,07 nao nao

3 0,38 + 0,03 0,61+ 0,04 sim n. d.

4 0,45+ 0,01 0,49 + 0,01 nao n. d.

5 0,46 + 0,02 0,54 £ 0,04 nao n. d.

6 0,43 £ 0,03 0,50 + 0,08 nao sim

7 0,42 £ 0,00 0,48 £ 0,01 sim sim

8 0,44 + 0,01 0,51 £ 0,04 nao sim

9 0,48 £ 0,01 0,46 + 0,04 nao sim

10 0,54 + 0,04 0,45 + 0,01 nao nao

FONTE: a autora (2020)
NOTA: d. p.: desvio-padrao; n. d.: ndo determinado; eficiéncia determinada como percentagem de
remocao da DQO total

Como pode ser observado em fungao dos dados apresentados no QUADRO
4.9, com excecao das fases de operacgao 3 e 7, os resultados médios para a relagao
SVT/ST né&o foram significativamente diferentes entre os Reatores 1 e 2. No entanto,
conforme apresentado na Secao 4.4.1 e no QUADRO 4.9, a eficiéncia de remogao

da DQO total, paréametro representativo do desempenho de um sistema anaeroébio,
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foi significativamente diferente entre os dois reatores para as fases 1, 6, 7, 8 e 9.
Deve ser observado que as fases 3, 4 e 5 nado foram consideradas na comparacgao
entre a eficiéncia para os dois reatores.

Para a fase 7, por exemplo, a relacdo SVT/ST para o lodo do Reator 2 foi de
0,48, valor significativamente maior que para o Reator 1, 0,42, em nivel de confiancga
de 95%. No entanto, a eficiéncia de remoc¢ao da DQO total para essa mesma fase
foi significativamente maior para o Reator 1 (30,7%) em relagéo ao Reator 2 (6,5%).
Por outro lado, para a fase 9, as médias para a relagdo SVT/ST entre os dois
reatores ndo podem ser consideradas estatisticamente diferentes entre si, para um
nivel de confianga de 95%. Contudo, as eficiéncias médias de remogéo da DQO
total para a nona fase foram de 48,7%, para o Reator 1, e 28,8%, para o Reator 2,
valores que podem ser considerados diferentes entre si, para 0 mesmo nivel de
confianga. Logo, a relacdo SVT/ST n&o se correlacionou, neste estudo, com o
desempenho da microbiota relativo a remocdo da DQO, e ndo permitiu detectar
adequadamente as diferengas existentes entre os lodos dos dois reatores,
provenientes de origens distintas.

Visando complementar os resultados obtidos para a série de sélidos e
aprofundar a investigagdo sobre a microbiota dos lodos inoculados nos dois

reatores, foram realizadas analises de microscopia optica e de varredura.
4.5.2 Analises de microscopia dos lodos dos reatores de bancada

A seguir sao apresentados os resultados das microscopias optica de campo
claro e de fluorescéncia e eletrbnica de varredura, realizadas nas amostras dos
lodos dos Reatores 1 e 2.
4.5.2.1 Resultados para a microscopia Optica de campo claro

Na FIGURA 4.22 sao apresentadas as fotomicrografias relacionadas a

microscopia oOptica de campo claro para o Reator 1, inoculado com lodo de lagoa

facultativa do sistema de tratamento de lixiviado do Aterro Municipal de Curitiba.
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FIGURA 4.22 — FOTOMICROGRAFIAS PARA O LODO DO REATOR 1 — MICROSCOPIA OPTICA
DE CAMPO CLARO
".-'I Ui AR i

o wd

FONTE: a autora (2020)

LEGENDA: a, b e c: lodo do Reator 1, 29° dia de operacao, fase 1; d: 42° dia de operacao, fase 3; e:
49° dia de operacao, fase 4; f: 56° dia de operacéo, fase 5; g: 63° dia de operacgao, fase
6; h: 77° dia de operacao, fase 7; i: 91° dia de operacéao, fase 8; j e k: 98° dia e 105° dia
de operagéo, respectivamente, fase 9; I: 119° dia de operacéo, fase 10. As setas (—)
apontam para micro-organismos planctonicos; os asteriscos (*) indicam micro-
organismos filamentosos. Imagens a, b e ¢: aumento de 1000x e coloragéo devida ao
método de Gram; imagens d a I: aumento de 200X
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Para o Reator 1, em todas as fotomicrografias (FIGURA 4.22), foi observada
a presencga de organismos associados ao fitoplancton, o que indica que estiveram
associados ao lodo deste reator durante toda a operacédo do sistema anaerdbio e,
portanto, provavelmente tenham sido coletados junto com o lodo utilizado para a
inoculagao do reator, proveniente de lagoa facultativa. As fotomicrografias a, b e ¢
da FIGURA 4.22 apresentam os organismos fitoplancténicos em destaque.

Organismos associados ao fitoplancton ndo ocupam nicho ecoldgico no
processo anaerobio, ndo sendo, portanto, relevantes para a conversao da matéria
organica a biogas pelos sistemas associados. Por outro lado, estes organismos
podem ter contribuido como fonte de matéria organica para a microbiota, o que pode
exercer efeito dubio, isto €, ao mesmo tempo que servem como fonte de alimento
podem ser contabilizados como sdlidos volateis totais (SVT) do lodo, o que, por sua
vez, contribui para a ndo especificidade dos SVT como parametro indicador indireto
da concentragdo de micro-organismos relevantes para os processos bioldgicos.

Para a sétima fase de operacdo, a COV foi mantida em 0,6 g DQO/L.d,
porém o TDH foi reduzido de 10 para 5 dias. Neste mesmo periodo, a eficiéncia
meédia de redugao da concentracdo da DQO total para o Reator 1 diminuiu de 42,2%
(fase 6) para 30,7% (fase 7). Da analise de microscopia optica do lodo do Reator 1,
foi observado, a partir da fase 8 (FIGURA 4.22i), o menor tamanho de floco biolégico
em relacao as fases anteriores. Esta reducéo do tamanho dos flocos biolégicos do
lodo do Reator 1 pode estar relacionada a mudanga do TDH e a menor eficiéncia
média de remogao da DQO total, como discutido na Segéo 4.4.1.

Da analise da microscopia 6ptica de campo claro do lodo do Reator 1, desde
a primeira fase de operacgao, foi possivel observar a presenga de alguns poucos
filamentos. Entretanto, como indicado pelos asteriscos nas fotomicrografias da
FIGURA 4.22, foi observado maior niumero de filamentos no Lodo 1 a partir da fase
8. Nesta etapa, além da suplementacdo do lixiviado com glicose, também foi
adicionada diariamente solucao de fosfato aos reatores.

Este suplemento foi adicionado para que fosse obtida relacdo DQO/P de
200/1 para o substrato afluente aos reatores. Deve ser salientado que o lixiviado
apresentava deficiéncia de fosforo, visto que a sua relagao DQO/P era de 1.221/1, e
a recomendacado para a aclimatacdo da microbiota e/ou partida do processo
anaerodbio é de que a relagéo seja de, no maximo, 300/1 (ANNACHHATRE, 1996).

Por outro lado, o fosfato adicionado pode ter estimulado a proliferagado dos micro-
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organismos em geral, em particular dos filamentosos, cuja presenga passou a ser
mais expressiva no Lodo 1 em comparagéao as fases sem adi¢ao do nutriente (1 a 7).

Na FIGURA 4.23 sdo apresentadas as fotomicrografias relacionadas a
microscopia Optica de campo claro para o Reator 2, inoculado com lodo de reator

UASB do sistema de tratamento de esgoto sanitario da ETE Padilha Sul.

FIGURA 4.23 - FOTOMICROGRAFIAS PARA O LODO DO REATOR 2 — MICROSCOPIA OPTICA
DE CAMPO CLARO

FONTE: a autora (2020)
LEGENDA: a: lodo do Reator 2, 20° dia de operagéo, fase 1; b: 34° dia de operacao, fase 3; c: 41°
dia de operacéo, fase 4; d: 48° dia de operacao, fase 5; e: 55° dia de operacao, fase 6;
f: 69° dia de operacéo, fase 7; g: 83° dia de operacgao, fase 8; h: 90° dia de operacéo,
fase 9; i: 111° dia de operagéo, fase 10. Os asteriscos (*) apontam para regides com
concentragao de micro-organismos filamentosos. Imagem a: aumento de 1000x e
coloragéo devida ao método de Gram; imagens b a i: aumento de 200X
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Ao comparar as fotomicrografias do Lodo 2, é possivel observar que houve o
aumento do tamanho do floco do biolégico entre as fases 1 (FIGURA 4.23a) e 6
(FIGURA 4.23e). A partir da fase 3 de operacdo dos reatores de bancada, foi
realizada suplementacg&o do lixiviado de aterro sanitario com solug&o de glicose (10
g/L), de forma que 50% da concentragdo da DQO afluente correspondia ao lixiviado
e 50% a glicose. Em fungdo da facilidade de biodegradagado, a glicose pode ter
estimulado o metabolismo microbiano e levado ao aumento da produgdo de
substancias poliméricas extracelulares, levando a agregacao dos flocos bioldgicos
e/ou ao aumento da populacdo microbiana em comparacao as fases 1 e 2, quando
apenas lixiviado diluido foi utilizado como substrato.

A partir da fase 7, no entanto, foi observada a diminuicdo do tamanho dos
flocos biolégicos para o Lodo 2 (FIGURA 4.23f). Nesta fase da operacao, o TDH foi
reduzido de 10 para 5 dias, tendo sido observada diminuicdo significativa da
eficiéncia de reducéo da concentracdo DQO total em relagao a fase anterior, 6, para
o Reator 2 (30,1%, para a fase 6, e 6,5%, para a fase 7). Essa diminuigdo da
eficiéncia pode estar relacionada a desagregacao dos flocos bioldgicos e perda de
biomassa microbiana, conforme discutido previamente na Secdo 4.4.1 sobre a
influéncia do TDH no desempenho dos sistemas anaerdbios.

Para o lodo do Reator 2, da analise da microscopia optica de campo claro,
nao foi possivel observar a presenga de micro-organismos filamentosos para as
fases de operacdo 1 a 7. Porém, como apontado na FIGURA 4.23 (fotomicrografias
g, h e i), a partir da fase 8, coincidentemente com o inicio da adi¢do de fosfato ao
substrato, micro-organismos filamentosos passaram a ser observados.

Na FIGURA 4.24 sido apresentadas as fotomicrografias dos lodos dos
Reatores 1 e 2, com destaque para os micro-organismos filamentosos. Em sistemas
anaerobios, a presenga de micro-organismos filamentosos parece estar associada a
formagdao e manutengao da estrutura dos flocos biolégicos e/ou granulos de lodo
(YAMADA et al., 2005; YAMADA et al., 2007). Em lodos de reatores UASB, por
exemplo, micro-organismos filamentosos foram observados na superficie dos
granulos, formando estruturas similares a redes (YAMADA et al., 2005; YAMADA et
al., 2007). Para o processo anaerdbio, ha exemplos de estudos que identificaram
dois filos de bactérias com representantes filamentosos: Chloroflexi (YAMADA et al.,
2005; SUN et al., 2016) e o candidato a filo Modulibacteria (YAMADA et al., 2007;
SEKIGUCHI et al., 2015).
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FIGURA 4.24 - FOTOMICROGRAFIAS PARA OS LODOS DOS REATORES 1 E 2 — MICROSCOPIA
OPTICA DE CAMPO CLARO

& b

FONTE: a autora (2020)

LEGENDA: a: lodo do Reator 1, 91° dia de operagéo; b: lodo do Reator 2, 83° dia de operagéo.
Aumento de 1000X. Ambos os reatores encontravam-se na fase 8 de operagéo

Estudos de culturas puras de bactérias filamentosas isoladas de sistemas
anaerobios mostraram que esses micro-organismos tém a capacidade de fermentar
diferentes tipos de carboidratos, como a glicose (SEKIGUCHI et al., 2015; SUN et
al., 2016). Entretanto, os micro-organismos isolados apresentaram crescimento
fastidioso, requerendo nutrientes, além de uma fonte de carbono, o0 que sugere que
estabelecem relagbes metabdlicas com outros micro-organismos do processo
anaerébio e que dependem de condigdes ambientais complexas para se
desenvolverem. Estes resultados estdo de acordo com os obtidos nesta pesquisa,
visto que os filamentos foram observados para as fases de operagcdo em que 0s
reatores recebiam como afluente lixiviado, glicose (carboidrato) e fosfato (nutriente).

Sun e colaboradores (2016), ao realizarem a cocultura de isolados
filamentosos do filo Chloroflexi com arqueas metanogénicas hidrogenotroficas,
observaram o aumento na taxa de crescimento dos primeiros, concomitantemente a
producdo de metano pelas ultimas, o que indica que 0s micro-organismos
filamentosos podem ocupar importante nicho ecoldégico no processo anaerobio, isto
é, o dos sintroficos.

Apesar da importancia e presenga em sistemas que apresentavam elevadas
eficiéncias de degradagcdo da matéria organica, os micro-organismos filamentosos
também tém sido associados a falhas do processo anaerébio devidas ao fenébmeno
de inchamento dos granulos de lodo (bulking). Yamada e colaboradores (2007), por
exemplo, reportaram o supercrescimento de micro-organismos filamentosos em

granulos de lodo de reator UASB em escala plena, operado em condigdes
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mesofilicas. Os granulos cuja concentragao de filamentos era elevada apresentavam
baixa sedimentabilidade, flotavam e eram eliminados do reator juntamente com o
efluente. O mesmo fendbmeno foi observado por Li e colaboradores (2008), porém
para reator UASB em escala de bancada. Em ambos os casos, o bulking, devido ao
crescimento excessivo dos micro-organismos filamentosos nos granulos de lodo,
levou a perda da eficiéncia e a falha completa do sistema anaerdbio. Logo, o
controle desses micro-organismos em sistemas anaerdbios e o entendimento dos
fatores que levam ao seu supercrescimento sao de fundamental importancia para a
manutencio das condigdes operacionais associadas ao processo anaerobio.

Neste contexto, em que ha ainda a limitada compreensao sobre a fisiologia,
nicho ecoldégico e filogenia dos micro-organismos filamentosos associados a
sistemas anaerobios, técnicas simples, como as de microscopia Optica, podem
auxiliar no monitoramento e no controle da presenga destes organismos em lodos,

conforme realizado nesta pesquisa.

4.5.2.2 Resultados para a microscopia 6ptica de fluorescéncia

As fotomicrografias de fluorescéncia para os lodos dos Reatores 1 e 2 séo
apresentadas nas FIGURAS 4.25 e 4.26, respectivamente.

Ao comparar as fotomicrografias correspondentes ao mesmo campo visual,
porém obtidas por meio de modos diferentes (microscopia 6ptica de campo claro e
de fluorescéncia), é possivel observar que os flocos bioldgicos constituintes dos dois
lodos apresentaram, sob excitacdo por luz ultravioleta, pontos com emissado de
fluorescéncia, distribuidos por toda a superficie dos flocos. Como as arqueas
apresentam autofluorescéncia quando visualizadas sob as mesmas condi¢cdes que
as utilizadas nesta analise, € possivel, portanto, relacionar os pontos luminosos
obtidos nas fotomicrografias a presenca de micro-organismos metanogénicos nos
flocos bioldgicos constituintes dos lodos dos Reatores 1 e 2.

Também pode ser observado que, tanto para as fotomicrografias
apresentadas na FIGURA 4.25 como para as da FIGURA 4.26, os micro-organismos
filamentosos presentes nos flocos dos lodos dos Reatores 1 e 2 ndo apresentaram
autofluorescéncia quando as amostras foram excitadas pela luz ultravioleta. Isso
indica que, de fato, os micro-organismos filamentosos pertencem ao dominio

Bacteria, e ndo Archaea, conforme previamente discutido.
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FIGURA 4.25 - FOTOMICROGRAFIAS PARA O LODO DO REATOR 1 - MICROSCOPIA OPTICA
DE FLUORESCENCIA

-

hkma, Y
FONTE: a autora (2020)

LEGENDA: a e b: mesmo campo para lodo do Reator 1 em microscopia de campo claro e de
fluorescéncia, respectivamente, 93° dia de operacgéao; ¢ e d: mesmo campo para lodo
do Reator 1 em microscopia de campo claro e de fluorescéncia, respectivamente, 96°
dia de operagédo. Aumento de 200X. Setas (—) apontam para organismos
fitoplancténicos; asteriscos (*) indicam micro-organismos filamentosos

FIGURA 4.26 - FOTOMICROGRAFIAS PARA O LODO DO REATOR 2 - MICROSCOPIA OPTICA
DE FLUORESCENCIA

FONTE: a autora (2020)

LEGENDA: a e b: mesmo campo para lodo do Reator 2 em microscopia de campo claro e de
fluorescéncia, respectivamente, 85° dia de operacgéao; ¢ e d: mesmo campo para lodo
do Reator 2 em microscopia de campo claro e de fluorescéncia, respectivamente, 88°
dia de operagéo. Aumento de 200X. Asteriscos (*) indicam micro-organismos
filamentosos
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Embora existam limitagbes para a aplicagcdo da microscopia Ooptica de
fluorescéncia a visualizagdo de arqueas, como a presenca de interferentes que
também podem emitir fluorescéncia na amostra, fibras vegetais, por exemplo, a
técnica pode ser empregada, como nesta pesquisa, para a prospecgao rapida de
micro-organismos metanogénicos e metabolicamente ativos em lodos anaerdbios.

Neste trabalho, a microscopia Optica de fluorescéncia foi utilizada para
avaliar a distribuicdo de possiveis micro-organismos metanogénicos nos lodos
inoculados nos dois reatores durante a aclimatacao da microbiota ao lixiviado.
Entretanto, a técnica também pode ser aplicada a analise morfolégica de células
individuais ou de grupos celulares, como realizado por Contrera e colaboradores
(2018). Estes autores utilizaram um reator anaerdbio com biofiime em bateladas
sequenciais, em escala piloto, para o tratamento de lixiviado de aterro sanitario e
aplicaram a microscopia de fluorescéncia para identificar células que apresentavam
similaridade morfolégica a de arqueas metanogénicas.

Na FIGURA 4.27 sao apresentadas as fotomicrografias produzidas por
Contrera e colaboradores (2018). E possivel observar que, além de apresentarem
morfologia similar a ja identificada e reportada para arqueas do género
Methanosarcina, houve a emissao de autofluorescéncia pelas células ao serem
excitadas por luz ultravioleta. Este fator leva a maior confiabilidade na identificacao
de arqueas metanogénicas em amostras ambientais, visto que, com excecgado de
poucos micro-organismos do dominio Bacteria, as arqueas sao as unicas a

apresentarem autofluorescéncia quando excitadas pela luz ultravioleta.

FIGURA 4.27 — FOTOMICROGRAFIAS DE LIXIVIADO E MATERIAL SUPORTE — MICROSCOPIA
OPTICA DE FLUORESCENCIA

FONTE: adaptado de Contrera et al. (2018)

LEGENDA: a: amostra de lixiviado de aterro sanitario sob fluorescéncia, morfologia similar a de
células metanogénicas (género Methanosarcina); b: amostra de lixiviado de aterro
sanitario tratado por processo anaerdbio sob fluorescéncia, morfologia similar a de
células metanogénicas; c: material suporte utilizado em sistema anaerdbio sob
fluorescéncia, morfologia similar a de células metanogénicas
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4.5.2.3 Resultados para a Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV)

Na FIGURA 4.28 sao apresentadas as fotomicrografias obtidas para o lodo
do Reator 1. Assim como para a microscopia Optica, no lodo do Reator 1, foi
possivel observar a presenga de organismos fitoplanctonicos, advindos do lodo
coletado de uma lagoa facultativa. Também foi observada a presenga de poucos
micro-organismos filamentosos, conforme previamente discutido para a analise por
microscopia optica. Estes micro-organismos filamentosos podem ter sido favorecidos
durante as fases de operagao 8 e 9, pois ocorreu, para ambas, a adicdo simultanea
de glicose e de fosfato ao reator.

Para ambas as fases de operagdo investigadas (8 e 9), a partir das
fotomicrografias da FIGURA 4.28, é possivel observar a presenca de pontos
relacionados ao acumulo de substancias poliméricas extracelulares, produzidas
pelos micro-organismos do lodo do Reator 1 (na FIGURA 4.28, estas substancias
sdo evidenciadas por asteriscos). Isso indica que havia a intensa atividade
metabdlica microbiana durante a coleta das amostras de lodo para a analise por
MEV. A secrecao de substancias poliméricas extracelulares também pode estar
associada a formagéo de flocos biolégicos mais uniformes e resistentes, conforme
sugerido por Rocha, Braga e Braga (2017). Ao avaliar a formagao e maturagéao de
biofilmes por MEV, os autores observaram que amostras de lodo que apresentaram
maior secrecao de substancias poliméricas extracelulares estava associada a maior
uniformidade da estrutura, o que, por vez, favorecia a manutencao de populagdes
microbianas metabolicamente ativas nos granulos de lodo dos sistemas anaerobios.

As fotomicrografias apresentadas na FIGURA 4.28 também indicam que,
durante as fases de operagdo avaliadas para o Reator 1 (8 e 9), houve o notavel
predominio de micro-organismos com células cocdides. A matriz do lodo estava
densamente povoada por estes micro-organismos, para ambas as fases
investigadas, como pode ser observado a partir da comparagdo entre as

fotomicrografias a e b versus c e d.



FIGURA 4.28 - FOTOMICROGRAFIAS PARA O LODO DO REATOR 1 — MICROSCOPIA
ELETRONICA DE VARREDURA

3.000x | d

FONTE: a autora (2020)
LEGENDA: a e b: lodo do Reator 1, 89° dia de operagéo, fase 8; ¢ e d: lodo do Reator 1, 103° dia de
operagao, fase 9. Setas (—) apontam filamentos e asteriscos (*) indicam provaveis
acumulos de substancias poliméricas extracelulares
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Na FIGURA 4.29 sao apresentadas as fotomicrografias para o lodo do
Reator 1, com destaque para os aglomerados de células cocoides. Esta morfologia
celular, conforme previamente mencionado, foi identificada como predominante nas

amostras de lodo do Reator 1 processadas para a MEV.

FIGURA 4.29 - FOTOMICROGRAFIAS PARA O LODO DO REATOR 1 — MICROSCOPIA
ELETRONICA DE VARREDURA — CELULAS COCOIDES

FONTE: a autora (2020)
LEGENDA: a: lodo do Reator 1, 89° dia de operagéo, fase 8; b: lodo do Reator 1, 103° dia de
operacgao, fase 9

Na FIGURA 4.30 séo apresentadas as fotomicrografias de referéncia para a

identificacdo de arqueas metanogénicas do género Methanosarcina sp.

FIGURA 4.30 - FOTOMICROGRAFIA — GENERO METHANOSARCINA sp.
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FONTE: modificado de Garrity e Holt (2001)
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A partir da comparacao entre as FIGURAS 4.29 e 4.30, sugere-se que 0s
agrupamentos de cocos identificados nesta pesquisa apresentaram similaridade com
micro-organismos  metanogénicos da ordem  Methanosarcinales, género
Methanosarcina sp. Além de formarem aglomerados, micro-organismos do género
Methanosarcina podem estar presentes como células individuais em sistemas
anaerobios (GARRITY; HOLT, 2001). Células cocdides irregulares e
individualizadas, por outro lado, assemelham-se também a algumas arqueas
metanogénicas da ordem Methanomicrobiales.

Estas duas morfologias, de aglomerados e de células cocodides, foram
igualmente identificadas por Rocha (2011) em amostras de lodo anaerdbio inoculado
em reatores de bateladas sequenciais, em escala de bancada, aplicados ao
tratamento de lixiviado de aterro sanitario. Apesar de utilizar uma técnica diferente
de microscopia (6ptica de fluorescéncia), Contrera e colaboradores (2018) também
observaram micro-organismos com morfologia similar a do género Methanosarcina
em reator de bateladas sequenciais, em escala piloto, aplicado ao tratamento de
lixiviado, conforme previamente apresentado na FIGURA 4.27.

Na FIGURA 4.31 s&o apresentadas as fotomicrografias obtidas a partir de
amostras de lodo do Reator 2 durante as fases 8 e 9 de operacéao.

Na FIGURA 4.31, sdo indicados o0s micro-organismos filamentosos
presentes no lodo do Reator 2. Especialmente para a fotomicrografia c, € possivel
observar a abundancia destes filamentos no lodo, conforme sugeriram os resultados
das analises por microscopia optica. No periodo entre as fases de operacao 8 e 9,
foi observado o aumento da concentragdo de micro-organismos filamentosos, como
pode ser observado a partir da comparagdo entre as fotomicrografias a e ¢c. O
crescimento da populagdo de micro-organismos filamentosos pode ter ocorrido
devido ao aumento da concentragao do substrato alimentado aos reatores durante a
fase 9, particularmente da glicose adicionada ao lixiviado, e da adi¢cao de fosfato,

nutriente importante para o crescimento celular microbiano.
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FIGURA 4.31 - FOTOMICROGRAFIAS PARA O LODO DO REATOR 2 — MICROSCOPIA
ELETRONICA DE VARREDURA

000G 4 T
FONTE: a autora (2020)
LEGENDA: a e b: lodo do Reator 2, 81° dia de operacgéo, fase 8; ¢ e d: lodo do Reator 2, 95° dia de

operagao, fase 9. Setas (—) apontam filamentos e asteriscos (*) indicam cavidades
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Em comparagdo ao lodo do Reator 1, as amostras de lodo do Reator 2
apresentaram-se menos homogéneas. E possivel, inclusive, observar
fragmentagdes dos flocos bioldgicos nas fotomicrografias da FIGURA 4.31. Nas
fotomicrografias b e d s&o indicadas as cavidades formadas nos flocos biologicos.
Essas cavidades, observadas também por Rocha (2011) ao avaliar amostras de lodo
anaerobio por MEV, tratam-se, possivelmente, de canais de circulagdo do biogas e
de outros tipos de material, e podem contribuir para a maior fragilidade da estrutura
dos flocos bioldgicos. Conforme sugerido por Yamada e colaboradores (2007) e Li e
colaboradores (2008), a presengca de poros e canais em granulos de lodos
anaerobios esta associada também ao fénomeno de bulking, levando ao
aprisionamento de bolhas de gas no granulo e a consequente flotagdo e perda do
lodo de um sistema anaerobio.

Ao comparar a formacdo e maturacdo dos biofilmes de dois reatores
anaerobios em bateladas sequenciais, em escala piloto, Rocha, Braga e Braga
(2017) observaram que o lodo que havia sido submetido a um bioaumento
apresentava granulos mais compactos e uniformes e isso, por vez, estava associado
a maior eficiéncia na redugdo da concentracdo da DQO pelo sistema
correspondente. Para esta pesquisa, sugere-se, da mesma forma, que a menor
uniformidade do Lodo 2 esteja associada a menor eficiéncia de remog¢ao de matéria
organica observada para o Reator 2 em comparacédo ao Reator 1, para a fase 8
(32,0%, para o Reator 1; 9,9%, para o Reator 2) e fase 9 (48,7%, para o Reator 1;
28,8%, para o Reator 2). Os resultados da MEV estdo de acordo com os obtidos
para a analise por microscopia Optica, para os quais foi observada a diminuigdao do
tamanho dos flocos bioldgicos do lodo do Reator 2 a partir da fase 7.

Apesar do lodo do Reator 2 apresentar estrutura pouco uniforme, e embora
a morfologia predominante nas amostras do Lodo 2 seja de células cocdides, foram
observadas morfologias nao visualizadas nas amostras de lodo do Reator 1. Na
FIGURA 4.32 sao apresentadas as fotomicrografias das amostras de lodo do Reator
2, com destaque para micro-organismos baciliformes. Estes micro-organismos
apresentam similaridade morfolégica a arqueas metanogénicas da ordem

Methanobacteriales.
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FIGURA 4.32 - FOTOMICROGRAFIAS PARA O LODO DO REATOR 2 — MICROSCOPIA
ELETRONICA DE VARREDURA — CELULAS BACILIFORMES

12.000x | b

FONTE: a autora (2020)
LEGENDA: a: lodo do Reator 2, 81° dia de operacao, fase 8; b: lodo do Reator 2, 95° dia de
operacgao, fase 9. As setas (—) apontam para os micro- organismos baciliformes

As informacdes apresentadas na FIGURA 4.33 podem ser utilizadas como
referéncia para a identificacao de similaridade morfolégica com arqueas do género
Methanobrevibacter sp. Estes micro-organismos sdo caracterizados por
apresentarem morfologia cocobacilar com extremidades afuniladas, em formato de
langa. Nas fotomicrografias 4.32a, no canto inferior direito, apontado por uma seta, e
4.32b, no centro, apontado por uma seta, € possivel observar micro-organismos com

morfologia similar aquela da fotomicrografia da FIGURA 4.33.

FIGURA 4.33 - FOTOMICROGRAFIA — GENERO METHANOBREVIBACTER sp.

FONTE: Garrity e Holt (2001)
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Para as amostras de lodo de ambos os reatores processadas para a MEV, a
morfologia predominante foi a de células cocoides ou esferoides, conforme
mencionado anteriormente, compativeis com a morfologia de arqueas
metanogénicas hidrogenotroficas. Em nenhuma das amostras foram visualizados
micro-organismos que apresentassem morfologia similar a de arqueas
metanogénicas do género Methanothrix (nome alternativo: Methanosaeta). Esta
observacao é relevante pois sugere que, para as fases de operacao analisadas, 8 e
9, a metanogénese ocorreu predominantemente pela via hidrogenotroéfica. Arqueas
metanogénicas do género Methanothrix (nome alternativo: Methanosaeta) sao as
unicas exclusivamente acetoclasticas, e sua auséncia nas amostras avaliadas para
ambos os reatores indica que a via metanogénica acetoclastica foi pouco
significativa para o tratamento do lixiviado pelos sistemas anaerébios estudados.

Ao isolar e cultivar micro-organismos de lixiviado de aterro sanitario, Rocha,
Braga e Braga (2017) observaram, por meio de analises moleculares e de MEV, que
a maior parte da populacdo microbiana metanogénica era, de fato, composta por
arqueas hidrogenotréficas, particularmente dos géneros Methanobacteriales e
Methanomicrobiales, resultado em consonancia com os observados nesta pesquisa.
De maneira similar, Contrera e colaboradores (2018) observaram, por meio de
microscopia Optica, a predominancia de morfologias celulares cocoides e
baciliformes, similares as de arqueas metanogénicas hidrogenotroficas, para
amostras de lixiviado de aterro sanitario e de lixiviado efluente de um sistema
anaeroébio de tratamento.

Estudos relativos a influéncia de fatores ambientais sobre a dindmica de
populacdes microbianas associadas a sistemas anaerobios tém mostrado que, para
concentragbes elevadas de nitrogénio amoniacal total (NAT), por exemplo,
superiores a 1.500 mg/L, e de aménia livre, maiores que 200 mg/L, as arqueas
metanogénicas hidrogenotroficas sao favorecidas em detrimento das acetoclasticas
(DE VRIEZE et al., 2015; GAO et al., 2015; POIRIER et al., 2016; DE JONGE et al.,
2017; BONK et al., 2018; PARK et al., 2018).

Para este estudo, o predominio de micro-organismos com morfologias
compativeis as de arqueas hidrogenotréficas e a auséncia de micro-organismos
similares a arqueas acetoclasticas podem ser atribuidos, portanto, as elevadas
concentracdes afluentes de NAT, para as fases 8 e 9 (1.300 e 1.500 mg NHy/L,

respectivamente), e de NHj3;, para as mesmas fases (230 e 250 mgiL,
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respectivamente). Como sugerem os demais estudos citados, as arqueas
metanogénicas hidrogenotréficas sdo mais resistentes a elevadas concentragdes de
NAT e de amoénia livre em comparagao as acetoclasticas, o que se torna relevante
para sistemas bioldgicos aplicados ao tratamento de lixiviado, agua residuaria que
geralmente apresenta elevada concentragao destas substancias.

Visando a comprovagao dos resultados obtidos e das suposi¢cdes baseadas
apenas nas analises de microscopia, Optica e eletrbnica de varredura, pode-se
sugerir que os resultados obtidos por meio destas técnicas sejam confirmados por
analises moleculares baseadas na quantificagdo do material genético microbiano.
Também sugere-se que os dados obtidos a partir dessas analises moleculares
sejam correlacionados as condigcdes ambientais e operacionais dos sistemas
aplicados ao tratamento de lixiviado, de forma a aprofundar a compreensao acerca
da influéncia destes fatores sobre a dindmica populacional microbiana.

Finalmente, outra consideracédo importante € que as analises de microscopia
continuem a ser utilizadas para a avaliagdo de sistemas anaerdbios, como
complemento as analises de parametros fisicos e quimicos. No QUADRO 4.10 sao
apresentadas as principais vantagens e limitagdes das técnicas utilizadas neste

estudo, bem como s&o sugeridas aplicagdes para estudos futuros.

QUADRO 4.10 - COMPARATIVO ENTRE AS~TECNICAS DE MICROSCOPIA UTILIZADAS E
SUGESTOES DE APLICACAO
(continua)

Microscopia eletrénica,

Microscopia optica de Microscopia optica de
P P P P de varredura ou de

campo claro fluorescéncia L
transmissao
Médio, além de

Grau de .

- demandar mais tempo
dificuldade para . .
Baixo Baixo para o preparo das
o preparo das .
amostras que as demais
amostras .
técnicas

Custo do

material
necessario ao Baixo Baixo Elevado

preparo das

amostras

Custo do
equipamento Baixo Médio Elevado

(microscoépio)

Sim: equipamento de
ponto critico e
metalizador, para a
microscopia eletrénica de
varredura, e micrétomo,
para a microscopia
eletrénica de transmisséo

Sim: cubo de filtro
apropriado para a
amostra e lampada de
mercurio ou outra para
emissao de luz
ultravioleta

Necessidade de
equipamento N&o
adicional
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QUADRO 4.10 - COMPARATIVO ENTRE ASNTECNICAS DE MICROSCOPIA UTILIZADAS E
SUGESTOES DE APLICACAO

(concluséo)

Microscopia 6ptica de
campo claro

Microscopia 6ptica de
fluorescéncia

Microscopia eletrénica,
de varredura ou de
transmissao

Recomendacgao
de utilizagcao

Detecgao rapida de
organismos indesejados
ao processo anaerobio,
como protozoarios, algas

ou bactérias filamentosas
em elevadas
concentracoes;
caracterizagao
morfolégica de micro-
organismos
individualizados

Deteccgao rapida de
presenca de arqueas
metanogénicas em lodos
anaeroébios ou em
culturas mistas

De varredura: andlise da
diversidade e da
densidade populacional
microbiana de lodos;
caracterizagao
morfoldgica de micro-
organismos;
corroboragao de técnicas
moleculares e outros
métodos de identificagao
microbiana.

De transmisséao: analise
da formacgao e espessura
de biofilmes em material
suporte (crescimento
aderido) ou em granulos

Potencialidades
e sugestoes para
trabalhos futuros

Acompanhamento da
formacao e estrutura de
flocos ou granulos
biolégicos em funcao de
distintas condigbes
operacionais e
ambientais

Identificagéo precisa de
micro-organismos
utilizando marcadores
especificos por meio da
técnica de hibridizagao
fluorescente in situ (FISH
— fluorescence in situ
hybridization)

As microscopias
eletrbnicas de varredura
e de transmissao podem

ser combinadas a

espectroscopia de raios X
por disperséo em energia
(EDS — energy-dispersive
X ray spectroscopy), que
permite a analise dos
elementos quimicos
presentes na amostra

FONTE: a autora (2020)
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5 CONCLUSAO

Nesta pesquisa, visando a aclimatacao ao lixiviado de aterro sanitario, dois
lodos foram coletados, um deles, Lodo 1, proveniente de lagoa facultativa
componente de um sistema de tratamento de lixiviado de aterro sanitario, e o outro,
Lodo 2, de reator UASB utilizado para o tratamento de esgoto doméstico. Os lodos
foram armazenados durante seis meses, sob refrigeracéo, condigbes que afetaram
particularmente a atividade metanogénica especifica do Lodo 2, mas nao do Lodo 1.
O lixiviado também foi armazenado durante seis meses, a temperatura ambiente, o
que resultou na significativa diminuigdo da sua biodegradabilidade.

Os dados obtidos para os bioensaios visando a determinacdo da
concentragao da DQO soluvel inerte e da biodegradabilidade anaerdbia confirmaram
a recalcitrancia do lixiviado. Porém, os planejamentos fatoriais associados a esses
bioensaios mostraram que as condigdes experimentais utilizadas, como a origem do
lodo e a concentragao afluente do lixiviado, podem ter influenciado os resultados.

Os Lodos 1 e 2 foram inoculados em reatores de bancada, Reator 1 e
Reator 2, mantidos em operacao por 120 e 112 dias, respectivamente. A operacao
foi subdividida em 10 fases. Durante as fases iniciais, foram obtidos valores baixos
para a eficiéncia de remoc¢ao da DQO pelos dois sistemas anaerébios, tendo sido
observado, também, o arraste de sdlidos dos reatores. Assim, com o objetivo de
adicionar ao lixiviado uma fonte de carbono suplementar para estimular o
desenvolvimento, a adaptacao da microbiota e agregacdo dos micro-organismos em
flocos sedimentaveis, uma solugao de glicose passou, entdo, a ser alimentada. Apos
a adigdo da glicose ao lixiviado, foi identificado o menor arraste de solidos dos
reatores. Também foi observado o aumento da eficiéncia de remogéao da DQO pelos
dois sistemas anaerobios associados, tendo sido obtidos os valores maximos de
49%, para o Reator 1, e 29%, para o Reator 2.

Em relacao as condicbes ambientais avaliadas, foi observada a aclimatacao
da microbiota dos dois sistemas a concentragbes de nitrogénio amoniacal total
proximas a 2.500 mg/L e de amodnia livre em torno de 300 mg/L. A adi¢cao de fosfato,
na propor¢ao DQO/P de 200/1, ndo teve efeito observavel sobre a eficiéncia de
remogdo da matéria organica dos sistemas anaerdbios, para as condigdes

experimentais e periodo avaliado, de 7 dias. Contudo, as analises de microscopia
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Optica mostraram que o foésforo adicional pode ter levado a proliferagcado de micro-
organismos filamentosos.
Quanto as condicdes ambientais, apenas o tempo de detencdo hidraulica
(TDH) parece ter influenciado negativamente a aclimatacdo da microbiota dos
Reatores 1 e 2, em curto prazo. A mudanca deste pardmetro, de 10 para 5 dias,
levou a significativa reducéo da eficiéncia de remogédo da DQO dos dois sistemas,
mas ambos se recuperaram apos aproximadamente 20 dias. Os resultados de
eficiéncia de remogdao da DQO indicam que a microbiota foi adequadamente
aclimatada as seguintes condi¢gdes operacionais: TDH de 4 dias; carga organica
volumétrica de 1,0 g DQO/L.d; concentragdo da DQO afluente de 4.000 mg O2/L.
Durante as fases em que a glicose foi utilizada juntamente com o lixiviado,
foram observadas diferencas significativas entre o desempenho da microbiota dos
Lodos 1 e 2, sendo a eficiéncia de remocdo da DQO determinada para o Reator 2
menor que para o Reator 1. As diferengas entre a eficiéncia dos dois sistemas foram
atribuidas principalmente a provavel limitagdo da microbiota sintréfica e
metanogénica do Lodo 2 em converter os acidos organicos acumulados no meio
reacional a biogas, condigdo sugerida a partir da maior concentragdo da acidez
volatil total para o Reator 2, em comparacéo ao Reator 1, durante estas fases.
Durante a ultima fase da operagdo dos reatores, em que o substrato foi
lixiviado puro, houve redugado significativa da eficiéncia para os dois sistemas
anaerodbios, que, nesta fase, apresentaram desempenho similar. Isso foi atribuido
principalmente a elevada concentragdo de amoénia livre presente nos reatores, na
ordem de 1.100 mg/L, o que provavelmente levou a inibigdo da microbiota dos lodos.
A avaliacdo dos biofilmes por Microscopia Eletronica de Varredura permitiu
observar maior uniformidade estrutural do Lodo 1 em comparac¢ao ao Lodo 2, o que
pode estar associado a maior eficiéncia observada para o primeiro. A identificacao
de morfologias similares as de arqueas dos géneros Methanosarcina e
Methanobrevibacter permite supor que houve predominio da metanogénese
hidrogenotrofica durante a aclimatagdo da microbiota metanogénica dos Lodos 1 e 2
ao lixiviado de aterro sanitario. Dessa forma, as técnicas de microscopia se
mostraram uteis para a obtengao de informagdes sobre a microbiologia dos sistemas
anaerdbios. Contudo, ressalta-se a necessidade de complementacéo futura destes
resultados com dados obtidos a partir de técnicas moleculares visando a

quantificacao e identificagdo dos micro-organismos dos lodos.
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6 SUGESTOES PARA ESTUDOS FUTUROS

A seguir, sdo apresentadas recomendagdes para pesquisas futuras visando
complementar os resultados obtidos neste estudo:

e realizar bioensaios associados a planejamentos fatoriais para determinar as
condigbes operacionais e ambientais otimas para o tratamento anaerobio do
lixiviado de aterro sanitario;

o utilizar técnicas moleculares, como a reagdo em cadeia da polimerase
quantitativa, para a quantificagcdo de micro-organismos anaerobios e facultativos
em funcdo de diferentes condicbes operacionais e ambientais associadas a
sistemas de tratamento de aguas residuarias;

o utilizar técnicas de microscopia 6ptica e eletrdnica para acompanhar a formacéao e
a maturagao de biofilmes microbianos;

e associar técnicas moleculares como a hibridizacdo fluorescente in situ a
microscopia Optica de fluorescéncia, para avaliar a composi¢gao e o arranjo de
populacdes microbianas anaerdbias e facultativas em funcdo de diferentes

condicdes operacionais € ambientais.



176

REFERENCIAS

ALBERTSON, O. E. Ammonia nitrogen and the anaerobic environment. Journal of
the Water Pollution Control Federation, v. 33, n. 9, p. 978-995, 1961. Disponivel em:
www.jstor.org/stable/25034484. Acesso em: 20 ago. 2019.

ALFAIA, R. G. de S. M.; COSTA, A. M.; CAMPQOS, J. C. Municipal solid waste in
Brazil: A review. Waste Management and Research, v. 35, n. 12, p. 1195-1209,
2017. Disponivel em: doi.org/10.1177/0734242X17735375. Acesso em: 19 mar.
2019.

ALLEMAN, J. E. Free Ammonia-Nitrogen Calculator & Information. 1998. Disponivel
em: home.eng.iastate.edu/~jea/w3-research/free-ammonia/nh3.html. Acesso em: 07
mar. 2020.

AMARAL, M. C. S. et al. Avaliacdo da biodegradabilidade anaerobia de lixiviados de
aterro sanitario. Engenharia Sanitaria e Ambiental, v. 13, n. 1, p. 38-45, 2008.
Disponivel em: dx.doi.org/10.1590/S1413-41522008000100006. Acesso em: 31 jul.
2019.

AMARAL, M. C. S. et al. Characterization of landfill leachates by molecular size
distribution, biodegradability, and inert chemical oxygen demand. Water Environment
Research, v. 81, n. 5, p. 499-505, 2009. Disponivel em: doi.org/10.2175/
106143008X370557. Acesso em: 21 mar. 2020.

AMORIM, A. K. B. et al. Tratamento fisico-quimico de lixiviados: estudos em escala
de bancada com precipitagdo quimica, coagulacao/floculagdo, adsorgdo com carvao
ativado e reagente de Fenton. In: GOMES, L. P. (Coord.). Residuos Sélidos.
Estudos de Caracterizacdo e Tratabilidade de Lixiviados de Aterros Sanitarios para
as Condig¢ées Brasileiras. Rio de Janeiro: ABES, 2009.

ANGELIDAKI, I.; SANDERS, W. Assessment of the anaerobic biodegradability of
macropollutants. Reviews in Environmental Science and Biotechnology, v. 3, n. 2, p.
117-129, 2004. Disponivel em: doi.org/10.1007/s11157-004-2502-3. Acesso em: 01
ago. 2019.

ANNACHHATRE, A. P. Anaerobic treatment of industrial wastewaters. Resources,
Conservation and Recycling, v. 16, n. 1-4, p. 161-166, 1996. Disponivel em: doi.org/
10.1016/0921-3449(95)00053-4. Acesso em: 25 jul. 2019.

AQUINO, S. F. et al. Metodologias para determinagéo da atividade metanogénica
especifica (AME) em lodos anaerobios. Revista Engenharia Sanitaria e Ambiental, v.
12, n. 2, p. 192-201, 2007. Disponivel em: dx.doi.org/10.1590/S1413-
41522007000200010. Acesso em: 20 ago. 2019.

ASSOCIACAO BRASILEIRA DE EMPRESAS DE LIMPEZA PUBLICA E RESIDUOS
ESPECIAIS (ABRELPE). Panorama dos Residuos Sélidos no Brasil 2018/2019. Sao
Paulo: ABRELPE, 2019, 68 p.



177

BAETTKER, E. C. Avaliacdo da tratabilidade de lixiviado de aterro sanitario
combinado com esgoto sanitario em reator anaerobio tipo UASB. Tese (Doutorado
em Engenharia de Recursos Hidricos e Ambiental) — Setor de Tecnologia,
Universidade Federal do Parana, Curitiba, 2019.

BARKER, H. A. Biological formation of methane. Industrial and Engineering
Chemistry, v. 48, n. 9, p. 1438-1442, 1956. Disponivel em: pubs.acs.org/doi/pdf/
10.1021/ie51400a023. Acesso em: 20 ago. 2019.

BARROS NETO, B. de; SCARMINIO, I. E. ; BRUNS, R. E. Como fazer
experimentos: pesquisa e desenvolvimento na ciéncia e na industria. 4. ed. Porto
Alegre: Bookman, 2010.

BOCHER, B. T. W. et al. Relating methanogen community structure and anaerobic
digester function. Water Research, v. 70, p. 425-435, 2015. Disponivel em:
dx.doi.org/10.1016/j.watres.2014.12.018. Acesso em: 11 ago. 2019.

BONK, F. et al. Ammonia inhibition of anaerobic volatile fatty acid degrading
microbial communities. Frontiers in Microbiology, v. 9, p. 1-13, 2018. Disponivel em:
doi.org/10.3389/fmicb.2018.02921. Acesso em: 02 mar. 2020.

BRAZ, G. H. R. et al. Organic overloading affects the microbial interactions during
anaerobic digestion in sewage sludge reactors. Chemosphere, v. 222, p. 323-332,
2019. Disponivel em: doi.org/10.1016/j.chemosphere.2019.01.124. Acesso em: 04
ago. 2019.

BRAZ, G. H. R. et al. The time response of anaerobic digestion microbiome during an
organic loading rate shock. Applied Microbiology and Biotechnology, v. 102, p.
10285-10297, 2018. Disponivel em: doi.org/10.1007/s00253-018-9383-9. Acesso
em: 01 mar. 2020.

BUSWELL, A. M.; BORUFF, C. S. The relation between the chemical composition of
organic matter and the quality and quantity of gas produced during sludge digestion.
Sewage Works Journal, v. 4, n. 3, p. 454-460, 1932. Disponivel em: www.jstor.org/
stable/25028162. Acesso em: 14 fev. 2019.

CABEZAS, A. et al. How to use molecular biology tools for the study of the anaerobic
digestion process? Reviews in Environmental Science and Bio/Technology, v. 14, p.
555-593, 2015. Disponivel em: doi.org/10.1007/s11157-015-9380-8. Acesso em: 26
mai. 2020.

CHEESEMAN, P.; TOMS-WOOQOD, A.; WOLFE, R. S. Isolation and properties of a
fluorescent compound, Factor420, from Methanobacterium Strain M.o.H. Journal of
Bacteriology, v. 112, n. 1, p. 527-531, 1972. Disponivel em: www.ncbi.nlm.nih.gov/
pmc/articles/PMC251440/. Acesso em: 22 fev. 2020.

CHERNICHARO, C. A. de L. Reatores Anaerobios. 22 ed. Belo Horizonte: Editora
UFMG, 2016.



178

CONSELHO NACIONAL DO MEIO AMBIENTE (CONAMA). Resolugao n° 430, de
13 de maio de 2011. Dispde sobre as condi¢des e padrdes de langamento de
efluentes, complementa e altera a Resolugcédo n° 357, de 17 marcgo de 2005, do
Conselho Nacional do Meio Ambiente — CONAMA. Diario Oficial da Uni&o, Brasilia,
DF, n. 92, 16 de mai. 2011, p. 89. Disponivel em: www2.mma.gov.br/port/conama/
legiabre.cfm?codlegi=646. Acesso em: 09 jul. 2019.

CONTRERA, R. C. et al. Biomass growth and its mobility in an AnSBBR treating
landfill leachate. Waste Management, v. 82, p. 37-50, 2018. Disponivel em: doi.org/
10.1016/j.wasman.2018.10.006. Acesso em: 23 fev. 2020.

CONTRERA, R. C. et al. The “Chemical oxygen demand/total volatile acids” ratio as
an anaerobic treatabiliy indicator for landfill leachates. Brazilian Journal of Chemical
Engineering, v. 32, n. 1, p. 73-86, 2015. Disponivel em: doi.org/10.1590/0104-6632.
20150321s00003024. Acesso em: 24 fev. 2020.

COROMINAS, LI. et al. Transforming data into knowledge for improved wastewater
treatment operation: A critical review of techniques. Environmental Modelling &
Software, v. 106, p. 89-103, 2018. Disponivel em: doi.org/10.1016/j.envsoft.2017.
11.023. Acesso em: 06 ago. 2019.

COSTA, A. M.; ALFAIA, R. G. de S. M.; CAMPQOS, J. C. Landfill leachate treatment in
Brazil — An overview. Journal of Environmental Management, v. 232, p. 110-116,
2019. Disponivel em: doi.org/10.1016/j.jenvman.2018.11.006. Acesso em: 08 mar.
2019.

DE FRANCISCI, D. et al. Microbial diversity and dynamicity of biogas reactors due to
radical changes of feedstock composition. Bioresource Technology, v. 176, p. 56-64,
2015. Disponivel em: dx.doi.org/10.1016/j.biortech.2014.10.126. Acesso em: 04 ago.
2019.

DE JONGE, N. et al. Microbial population dynamics in continuous anaerobic
digestersystems during start up, stable conditions and recovery after starvation.
Bioresource Technology, v. 232, p. 313-320, 2017. Disponivel em: doi.org/10.1016/
j-biortech.2017.02.03. Acesso em: 07 mar. 2020.

DE VRIEZE, J. et al. Ammonia and temperature determine potential clustering in the
anaerobic digestion microbiome. Water Research, v. 75, p. 312-323, 2015.
Disponivel em: doi.org/10.1016/j.watres.2015.02.025. Acesso em: 10 ago. 2019.

DE VRIEZE, J. et al. The full-scale anaerobic digestion microbiome is represented by
specific marker populations. Water Research, v. 104, p. 101-110, 2016. Disponivel
em: dx.doi.org/10.1016/j.watres.2016.08.008. Acesso em: 07 mar. 2020.

DE VRIEZE, J.; VERSTRAETE, W.; BOON, N. Repeated pulse feeding induces
functional stability in anaerobic digestion. Microbial Biotechnology, v. 6, n. 4, p. 414-
424, 2013. Disponivel em: doi.org/10.1111/1751-7915.12025. Acesso em: 04 ago.
2019.



179

DILALLO, R.; ALBERTSON, O. R. Volatile acids by direct titration. Journal of the
Water Pollution Control Federation, v. 23, n. 4, p. 356-365, 1961. Disponivel em:
www.jstor.org/stable/25034391. Acesso em: 07 ago. 2019.

DODDEMA, H. J.; VOGELS, G. D. Improved identification of methanogenic bacteria
by fluorescence microscopy. Applied and Environmental Microbiology, v. 36, n. 5, p.
752-754, 1978. Disponivel em: www.ncbi.nlm.nih.gov/pmc/articles/PMC243133/.
Acesso em: 22 fev. 2020.

DUBOIS, M. et al. Colorimetric method for determination of sugars and related
substances. Analytical Chemistry, v. 28, n. 3, p. 350-356, 1956. Disponivel em:
doi.org/10.1021/ac60111a017. Acesso em: 01 mar. 2020.

EDWARDS, T.; MCBRIDE, B. C. New method for the isolation and identification of
methanogenic bacteria. Applied Microbiology, v. 29, n. 4, p. 540-545, 1975.
Disponivel em: www.ncbi.nlm.nih.gov/pmc/articles/PMC187022/. Acesso em: 22 fev.
2020.

EHRIG, H. J. Water and element balances of landfills. In: Baccini P. (editores).
The Landfill. Lecture Notes in Earth Sciences, v. 20, p. 83-115. Berlim: Springer,
1989.

ESLAMI, H. et al. Effect of organic loading rates on biogas production and
anaerobic biodegradation of composting leachate in the anaerobic series
bioreactors. Ecological Engineering, v. 110, p. 165-171, 2018. Disponivel em:
doi.org/10.1016/j.ecoleng.2017.11.007. Acesso em: 26 fev. 2020.

FERREIRA, M. M. C. Quimiometria: Conceitos, métodos e aplicagbes. Campinas:
Editora da Unicamp, 2016.

GAO, S. et al. Tolerance response to in situ ammonia stress in a pilot-scale
anaerobic digestion reactor for alleviating ammonia inhibition. Bioresource
Technology, v. 198, p. 372-379, 2015. Disponivel em: dx.doi.org/10.1016/
j-biortech.2015.09.044. Acesso em: 17 mar. 2020.

GARRITY, G. M.; HOLT, J. G. Phylum All. Euryarchaeota phy. nov. In. BOONE, D.
R.; CASTENHOLZ, R. W. (Ed.). Bergey’s Manual® of Systematic Bacteriology, 2™
ed. New York: Springer, 2001. v. 1: The Archaea and the Deeply Branching and
Phototrophic Bacteria.

GERMIRLI, F.; ORHON, D.; ARTAN, N. Assessment of the initial inert soluble COD
in industrial wastewaters. Water Science and Technology, v. 23, n. 4-6, p. 1077-
1086, 1991. Disponivel em: doi.org/10.2166/wst.1991.0559. Acesso em 14 jul. 2019.

GOOGLE MAPS; CNES; AIRBUS; DIGITALGLOBE. Aterro da Caximba. 2019.
Disponivel em: www.google.com.br/maps/place/Aterro+do+Caximba/@-
25.6197428,49.3388345,984m/data=13m2!1e3!4b1!14m5!3m4!1s0x94dcfe4f90dd2ab9
:0x2a81f2dde68fc5a9!8m2!3d-25.6197477!4d-49.3366458!5m1!1e4. Acesso em: 01
jul. 2019.



180

GOOGLE MAPS; CNES; AIRBUS; DIGITALGLOBE. ETE Padilha Sul. 2019.
Disponivel em: www.google.com.br/maps/place/ETE+Sanepar+Padilha+Sul+-
+Ganchinho,+Curitiba+-+PR/@-25.5630298,-49.2475866,985m/ data=!3m2!1e3!4b1
14m5!3m4!11s0x94dcfo7f3b115837:0xce8e374dd56b9ad6!8m2!3d-25.5632736!4d-
49.2454996!5m1!1e4. Acesso em: 01 jul. 2019.

GOOGLE MAPS; CNES; AIRBUS; MAXAR TECHNOLOGIES. Estre Ambiental CGR
Iguacgu. 2019. Disponivel em: www.google.com.br/maps/dir/-25.6600192,-
49.3429116//@-25.6582178,-49.3452592,1048m/data=!3m1!1e3!14m2!4m1!3e3.
Acesso em: 26 ago. 2019.

GOUX, X. et al. Start-up phase of an anaerobic full-scale farm reactor — Appearance
of mesophilic anaerobic conditions and establishment of the methanogenic microbial
community. Bioresource Technology, v. 212, p. 217-226, 2016. Disponivel em:
doi.org/10.1016/j.biortech.2016.04.040. Acesso em: 18 jun. 2020.

GREENING, C. et al. Physiology, biochemistry, and applications of F420- and Fo-
dependent redox reactions. Microbiology and Molecular Biology Reviews, v. 80, n. 2,
p. 451-493, 2016. Disponivel em: dx.doi.org/10.1128%2FMMBR.00070-15. Acesso
em: 17 fev. 2020.

HAO, L. et al. New insights into the key microbial phylotypes of anaerobic sludge
digesters under different operational conditions. Water Research, v. 102, p. 158-169,
2016. Disponivel em: doi.org/10.1016/j.watres.2016.06.014. Acesso em: 11 ago.
2019.

[INO, T. et al. Candidatus Methanogranum caenicola: a novel methanogen from the
anaerobic digested sludge, and proposal of Methanomassiliicoccaceae fam. Nov.
and Methanomassiliicoccales ord. nov., for a methanogenic lineage of the class
Thermoplasmata. Microbes and Environments, v. 28, n. 2, p. 244-250, 2013.
Disponivel em: doi.org/10.1264/jsme2.ME12189. Acesso em: 29 jul. 2019.

JERIS, J. S.; MCCARTY, P. L. The biochemistry of methane fermentation using c*
tracers. Journal of the Water Pollution Control Federation, v. 37, n. 2, p. 178-192,
1965. Disponivel em: www.jstor.org/stable/25035234. Acesso em: 18 fev. 2019.

JU, F.; LAU, F.; ZHANG, T. Linking microbial community, environmental variables,
and methanogenesis in anaerobic biogas digesters of chemically enhanced primary
treatment sludge. Environmental Science & Technology, v. 51, n. 7, p. 3982-3992,
2017. Disponivel em: doi.org/10.1021/acs.est.6b06344. Acesso em: 07 mar. 2020.

KATO, M. T.; FIELD, J. A.; LETTINGA. G. Anaerobe tolerance to oxygen and the
potentials of anaerobic and aerobic cocultures for wastewater treatment. Brazilian
Journal of Chemical Engineering (online), v. 14, n. 4, 1997. Disponivel em:
doi.org/10.1590/S0104-66321997000400015. Acesso em: 27 mar. 2020.

KENNEDY, K. J.; LENTZ, E. M. Treatment of landfill leachate using sequencing
batch and continuous flow upflow anaerobic sludge blanket (UASB) reactors. Water
Research, v. 34, n. 14, p. 3640-3656, 2000. Disponivel em: doi.org/10.1016/S0043-
1354(00)00114-7. Acesso em: 02 mar. 2020.



181

KJELDSEN, P. et al. Present and long-term composition of MSW landfill leachate: A
review. Critical Reviews in Environmental Science and Technology, v. 32, n. 4, p.
297-336, 2002. Disponivel em: doi.org/10.1080/10643380290813462. Acesso em: 08
mar. 2019.

KOWALCZYK, A. et al. Refinement of biodegradation tests methodologies and the
proposed utility of new microbial ecology techniques. Ecotoxicology and
Environmental Safety, v. 111, p. 9-22, 2015. Disponivel em: doi.org/10.1016/
j-ecoenv.2014.09.021. Acesso em: 01 ago. 2019.

LATOCHESKI, E. C.; BRAGA, M. C. B. Relacao entre solidos volateis e atividade
metanogénica especifica de lodos anaerdbios. In: SIMPOSIO SOBRE SISTEMAS
SUSTENTAVEIS, 5., 2019, Porto Alegre. Anais... , v. 1. Porto Alegre: Editora GFM,
2019. p. 944-950.

LEE, C. et al. Quantitative analysis of methanogenic community dynamics in three
anaerobic batch digesters treating different wastewaters. Water Research, v. 43, n.
1, p. 157-165, 2009. Disponivel em: doi.org/10.1016/j.watres.2008.09.032. Acesso
em: 23 jul. 2019.

LEE, J.; HWANG, S. Single and combined inhibition of Methanosaeta concilii by
ammonia, sodium ion and hydrogen sulfide. Bioresource Technology, v. 281, p. 401-
411, 2019. Disponivel em: doi.org/10.1016/j.biortech.2019.02.106. Acesso em: 10
ago. 2019.

LEMAIGRE, S. et al. Potential of multivariate statistical process monitoring based on
the biogas composition to detect free ammonia intoxication in anaerobic reactors.
Biochemical Engineering Journal, v. 140, p. 17-28, 2018. Disponivel em:
doi.org/10.1016/j.bej.2018.08.018. Acesso em: 11 ago. 2019.

LETTINGA, G. et al. Use of the upflow sludge blanket (USB) reactor concept for
biological wastewater treatment, especially for anaerobic treatment. Biotechnology
and Bioengineering, v. XXII, p. 699-734, 1980. Disponivel em: doi.org/10.1002/
bit.260220402. Acesso em: 28 jul. 2020.

LI, J. et al. Filamentous granular sludge bulking in a laboratory scale UASB reactor.
Bioresource Technology, v. 99, n. 9, p. 3431-3438, 2008. Disponivel em: doi.org/
10.1016/j.biortech.2007.08.005. Acesso em: 13 mar. 2020.

LIU, Y.; WHITMAN, W. B. Metabolic, phylogenetic, and ecological diversity of the
methanogenic Archaea. Annals of the New York Academy of Sciences, v. 1125, n. 1,
p. 171-189, 2008. Disponivel em: doi.org/10.1196/annals.1419.019. Acesso em: 29
jul. 2019.

MACLEOQD, F. A.; GUIOT, S. R.; COSTERTON, J. W. Layered structure of bacterial
aggregates produced in an upflow anaerobic sludge bed and filter reactor. Applied
and Environmental Microbiology, v. 56, n. 6, p. 1598-1607, 1990. Disponivel em:
www.ncbi.nim.nih.gov/pmc/articles/PMC184478/pdflaem00087-0102.pdf. Acesso
em: 20 ago. 2019.



182

MADIGAN, M. T.; MARTINKO, J. M.; PARKER, J. Microbiologia de Brock. Tradugao
de: KYAW, C. M. 10. ed. Sao Paulo: Prentice Hall, 2004. Titulo original: Brock
Biology of Microorganisms.

MCCARTY, P. L. Anaerobic waste treatment fundamentals. Part One: Chemistry and
Microbiology. Public Works, v. 95, n. 9, p. 107-112, 1964a.

MCCARTY, P. L. Anaerobic waste treatment fundamentals. Part Two: Environmental
Requirements and Control. Public Works, v. 95, n.10, p. 123-126, 1964b.

MCCARTY, P. L. Anaerobic waste treatment fundamentals. Part Three: Toxic
Materials and their Control. Public Works, v. 95, n.11, p. 91-94, 1964c.

MCCARTY, P. L; JERIS, J. S.; MURDOCH, W. Individual volatile acids in anaerobic
treatment. Journal of the Water Pollution Control Federation, v. 35, n. 12, p. 1501-
1516, 1963.

MCCARTY, P. L; MCKINNEY, R. E. Salt toxicity in anaerobic treatment. Journal of
the Water Pollution Control Federation, v. 33, n. 4, p. 399-415, 1961a. Disponivel
em: www.jstor.org/stable/25034396. Acesso em: 24 jul. 2019.

MCCARTY, P. L; MCKINNEY, R. E. Volatile acid toxicity in anaerobic digestion.
Journal of the Water Pollution Control Federation, v. 33, n. 3, p. 223-232, 1961b.
Disponivel em: www.jstor.org/stable/25034369. Acesso em: 24 jul. 2019.

MELBINGER, N. R.; DONNELLON, J.; HERMAN, R. Z. Effects of ammonia nitrogen
in high-rate digestion (with discussion). Journal of the Water Pollution Control
Federation, v. 43, n. 8, p. 1658-1670, 1971. Disponivel em: www.jstor.org/ stable/
25037154. Acesso em: 19 fev. 2019.

MORAIS, R. G. de. Estudo da adaptacao do inéculo ao lixiviado de aterro sanitario
visando o tratamento anaerobio em reator de leito fluidizado. 107 f. Dissertagao
(Mestrado em Engenharia de Recursos Hidricos e Ambiental) — Setor de Tecnologia,
Universidade Federal do Parana, Curitiba, 2016.

MULLER, WR.; FROMMERT, I.; JORG, R. Standardized methods for anaerobic
biodegradability testing. Reviews in Environmental Science and Biotechnology, v. 3,
n. 2, p. 141-158, 2004. Disponivel em: doi.org/10.1007/s11157-004-4350-6. Acesso
em: 01 ago. 2019.

NIERYCHLO, M. et al. Species-level microbiome composition of activated sludge -
introducing MiDAS 3 ecosystem-specific reference database and taxonomy. bioRxiv,
p. 1-20, 2019. Disponivel em: doi.org/10.1101/842393. Acesso em: 07 mar. 2020.

NOUHA, K. et al. Critical review of EPS production, synthesis and composition
for sludge flocculation. Journal of Environmental Sciences, v. 66, p. 225-245, 2018.
Disponivel em: dx.doi.org/10.1016/j.jes.2017.05.020. Acesso em: 20 mar. 2020.



183

O’LEARY, P. R.; TCHOBANOGLOUS, G. Landfilling. In: TCHOBANOGLOUS, G;
KREITH, F. (Ed.). Handbook of Solid Waste Management. 2" ed. New York:
McGraw-Hill, 2002. p. 14.1-14.93.

OZ, N. A. et al. Effect of seed sludge microbial community and activity on the
performance of anaerobic reactors during the start-up period. World Journal of
Microbiology and Biotechnology, v. 28, n. 2, p. 637-647, 2012. Disponivel em:
dx.doi.org/10.1007/s11274-011-0857-5. Acesso em: 12 fev. 2019.

PAGGA, U. Testing biodegradability with standardized methods. Chemosphere, v.
35, n. 12, p. 2953-2972, 1997. Disponivel em: doi.org/10.1016/S0045-
6535(97)00262-2. Acesso em: 01 ago. 2019.

PARK, JH. et al. Effects of acclimation and pH on ammonia inhibition for mesophilic
methanogenic microflora. Waste Management, v. 80, p. 218-223, 2018. Disponivel
em: doi.org/10.1016/j.wasman.2018.09.016. Acesso em: 08 set. 2019.

PARKIN, G. F. et al. Response of methane fermentation systems to industrial
toxicants. Journal of the Water Pollution Control Federation, v. 55, n. 1, p. 44-53,
1983. Disponivel em: www.jstor.org/stable/25041796. Acesso em: 15 fev. 2019.

PAUL, K. et al. “Methanoplasmatales,” Thermoplasmatales-related Archaea in termite
guts and other environments, are the seventh order of methanogens. Applied and
Environmental Microbiology, v. 78, n. 23, p. 8245-8253, 2012. Disponivel em:
doi.org/10.1128/AEM.02193-12. Acesso em: 24 jul. 2019.

PENG, Y. Perspectives on technology for landfill leachate treatment. Arabian Journal
of Chemistry, v. 10, n. 2, p. S2567-S2574, 2017. Disponivel em: dx.doi.org/10.1016/
j-arabjc.2013.09.031. Acesso em: 28 ago. 2019.

POIRIER, S. et al. Anaerobic digestion of biowaste under extreme ammonia
concentration: Identification of key microbial phylotypes. Bioresource Technology, v.
207, p. 92-101, 2016. Disponivel em: dx.doi.org/10.1016/j.biortech.2016.01.124.
Acesso em: 17 mar. 2020.

PRADO, L. L. do. Utilizagao de lodo de esgoto pirolisado como adsorvente de
amonio de lixiviado de aterro sanitario. Dissertagcao (Mestrado em Ciéncia do Solo) —
Setor de Ciéncias Agrarias, Universidade Federal do Parana, Curitiba, 2018.

REGUEIRO, L.; LEMA, J. M.; CARBALLA, M. Key microbial communities steering
the functioning of anaerobic digesters during hydraulic and organic overloading
shocks. Bioresource Technology, v. 197, p. 208-216, 2015. Disponivel em: doi.org/
10.1016/j.biortech.2015.08.076. Acesso em: 04 ago. 2019.

REITSCHULER, C.; LINS, P.; ILLMER, P. Primer evaluation and adaptation for cost-
efficient SYBR Green-based gPCR and its applicability for specific quantification of
methanogens. World Journal of Microbiology and Biotechnology, v. 30, n. 1, p. 293-
304, 2014. Disponivel em: doi.org/10.1007/s11274-013-1450-x. Acesso em: 24 jun.
2019.



184

RENOU, S. et al. Landfill leachate treatment: Review and opportunity. Journal of
Hazardous Materials, v. 150, n. 3, p. 468-493, 2008. Disponivel em: doi.org/10.1016/
j-jhazmat.2007.09.077. Acesso em: 18 mar. 2019.

RICE, E. W. et al. (Ed.). Standard Methods for the examination of water and
wastewater. 22th ed. Washington: American Public Health Association (APHA),
2012.

RIETOW, J. C. Avaliagcao do processo de arraste de amdbnia como pré-tratamento de
lixiviado de aterro sanitario para codisposi¢do em reatores anaerobios tipo UASB
tratando esgoto sanitario. 208 p. Dissertagao (Mestrado em Engenharia de Recursos
Hidricos e Ambiental) — Setor de Tecnologia, Universidade Federal do Parana,
Curitiba, 2018.

RIPLEY, L. E.; BOYLE, W. C.; CONVERSE, J. C. Improved alkalimetric monitoring
for anaerobic digestion of high-strength wastes. Journal of the Water Pollution
Control Federation, v. 58, n. 5, p. 406-411, 1986. Disponivel em: www.jstor.org/
stable/25042933. Acesso em: 03 ago. 2019.

ROCHA, M. C. V. da. Digestao anaerdbia de lixiviado de aterro sanitario: avaliagao
do bioaumento da microbiota autoimobilizada. 123 f. Dissertagcao (Mestrado em
Engenharia de Recursos Hidricos e Ambiental) — Setor de Tecnologia, Universidade
Federal do Parana, Curitiba, 2011.

ROCHA, M. C. V.; BRAGA, S. M.; BRAGA, M. C. B. Evaluation of the effects of
bioaugmentation on the efficiency of anaerobic treatment of landfill leachate. The
Journal of Solid Waste Technology and Management, v. 43, n. 2, p. 91-101, 2017.
Disponivel em: doi.org/10.5276/JSWTM.2017.91. Acesso em: 28 ago. 2019.

SAKAI S. et al. Methanocella paludicola gen. nov., sp. nov., a methane-producing
archaeon, the first isolate of the lineage ‘Rice Cluster I', and proposal of the new
archaeal order Methanocellales ord. nov. International Journal of Systematic and
Evolutionary Microbiology, v. 58, p. 929-936, 2008. Disponivel em: dx.doi.org/
10.1099/ijs.0.65571-0. Acesso em: 29 jul. 2019.

SEKIGUCHI, Y. et al. First genomic insights into members of a candidate bacterial
phylum responsiblefor wastewater bulking. Peerd, v. 3, n. €740, p. 1-24, 2015.
Disponivel em: doi.org/10.7717/peerj.740. Acesso em: 13 mar. 2020.

SOUTO, G. D. B. Lixiviado de aterros sanitarios brasileiros — estudo de remocgéo de
nitrogénio amoniacal por processo de arraste com ar (“stripping”). 371 p. Tese
(Doutorado em Engenharia Hidraulica e Saneamento) — Escola de Engenharia de
S3ao Carlos, Universidade de Sao Paulo, Sao Carlos, 2009.

SOUTO, T. F. et al. Influence of incubation conditions on the specific methanogenic
activity test. Biodegradation, v. 21, n. 3, p. 411-424, 2010. Disponivel em: doi.org/
10.1007/s10532-009-9311-x. Acesso em: 31 jul. 2019.



185

SPEECE, R. E. Anaerobic biotechnology for industrial wastewater treatment.
Environmental Science Technology, v. 17, n. 9, p. 416A-427A, 1983. Disponivel em:
pubs.acs.org/doi/abs/10.1021/es00115a725. Acesso em: 20 fev. 2019.

SPEECE, R. E. Environmental requirements for anaerobic digestion of biomass. In:
BOER, K. W.; DUFFIE, J. A. (Ed.). Advances in Solar Energy: an Annual Review of
Research and Development, v. 2. New York: Plenu Press, 1985. p. 51-123.

SUAREZ, W. et al. Predominance of syntrophic bacteria, Methanosaeta and
Methanoculleus in a two-stage up-flow anaerobic sludge blanket reactor treating
coffee processing wastewater at high organic loading rate. Bioresource Technology,
v. 268, p. 158-168, 2018. Disponivel em: doi.org/10.1016/j.biortech.2018.06.091.
Acesso em: 07 mar. 2020.

SUN, L. et al. Isolation and characterization of Flexilinea flocculi gen. nov., sp. nov., a
filamentous, anaerobic bacterium belonging to the class Anaerolineae in the phylum
Chiloroflexi. International Journal of Systematic and Evolutionary Microbiology, v. 66,
n. 2, p. 988-996, 2016. Disponivel em: doi.org/10.1099/ijsem.0.000822. Acesso em:
13 mar. 2020.

TALE, V. P. et al. Methanogen community structure-activity relationship and
bioaugmentation of overloaded anaerobic digesters. Water Research, v. 45, n. 16, p.
5249-5256, 2011. Disponivel em: doi.org/10.1016/j.watres.2011.07.035. Acesso em:
11 ago. 2019.

TCHOBANOGLOUS, G. et al. Tratamento de Efluentes e Recuperagdo de Recursos.
Traducgéo de: HESPANHOL, |.; MIERZWA, J. C. 5. ed. Porto Alegre: AMGH, 2016.
Titulo original: Wastewater Engineering: Treatment and Reuse.

TIAN, H. et al. Acclimation to extremely high ammonia levels in continuous
biomethanation process and the associated microbial community dynamics.
Bioresource Technology, v. 247, p. 616-623, 2018. Disponivel em: dx.doi.org/
10.1016/j.biortech.2017.09.148. Acesso em: 31 jul. 2019.

TREU, L. et al. Deeper insight into the structure of the anaerobic digestion microbial
community; the biogas microbiome database is expanded with 157 new genomes.
Bioresource Technology, v. 216, p. 260-266, 2016. Disponivel em: doi.org/10.1016/
j-biortech.2016.05.081. Acesso em: 07 mar. 2020.

VAN VELSEN, A. F. M. Adaptation of methanogenic sludge to high ammonia-
nitrogen concentrations. Water Research, v. 13, n. 10, p. 995-999, 1979. Disponivel
em: doi.org/10.1016/0043-1354(79)90194-5. Acesso em: 19 fev. 2019.

VENKITESHWARAN, K. et al. Correlating methane production to microbiota in
anaerobic digesters fed synthetic wastewater. Water Research, v. 110, p. 161-169,
2017. Disponivel em: doi.org/10.1016/j.watres.2016.12.010. Acesso em: 11 ago.
2019.

VUOLQO, J. H. Propagacéo de erros. In: VUOLO, J. H. Fundamentos da teoria de
erros. Sdo Paulo: Blucher, 1992.



186

XU, R. et al. Organic loading rate and hydraulic retention time shape distinct
ecological networks of anaerobic digestion related microbiome. Bioresource
Technology, v. 262, p. 184-193, 2018. Disponivel em: doi.org/10.1016/
j-biortech.2018.04.083. Acesso em: 04 abr. 2020.

YAMADA, T. et al. Characterization of filamentous bacteria, belonging to candidate
phylum KSB3, that are associated with bulking in methanogenic granular sludges.
The ISME Journal, v. 1, n. 3, p. 246-255, 2007. Disponivel em: doi.org/10.1038/
ismej.2007.28. Acesso em: 13 mar. 2020.

YAMADA, T. et al. Diversity, localization, and physiological properties of filamentous
microbes belonging to Chloroflexi subphylum | in mesophilic and thermophilic
methanogenic sludge granules. Applied and Environmental Microbiology, v. 71, n.
11, p. 7493-7503, 2005. Disponivel em: doi.org/10.1128/AEM.71.11.7493-
7503.2005. Acesso em: 13 mar. 2020.

ZANICOTTI, B. L. R.; POSSETTI, G. R. C. (Org.). Tecnologias Potenciais para o
Saneamento. Curitiba: SANEPAR, 2018. v. 3: Disposigao de lixiviado de aterro
sanitario em reatores UASB.

ZAYEN, A.; SCHORIES, G.; SAYADI, S. Incorporation of an anaerobic digestion step
in a multistage treatment system for sanitary landfill leachate. Waste Management, v.
53, p. 32-39, 2016. Disponivel em: doi.org/10.1016/j.wasman.2016.04.030. Acesso
em: 26 fev. 2020.

ZHANG, W. et al. Inhibitory effects of free propionic and butyric acids on the activities
of hydrogenotrophic methanogens in mesophilic mixed culture fermentation.
Bioresource Technology, v. 272, p. 458-464, 2018. Disponivel em: doi.org/10.1016/
j-biortech.2018.10.076. Acesso em: 08 set. 2019.

ZICKEFOOSE, C.; HAYES, R. B. Anaerobic Sludge Digestion: Operations Manual.
EPA 430/9-76-001. Washington: United States Environmental Protection Agency,
1976. Disponivel em: nepis.epa.gov/Exe/ZyPURL.cgi?Dockey=00000IKT.txt. Acesso
em: 09 abr. 2020.

ZIGANSHINA, E. et al. Comparison of anaerobic digestion strategies of nitrogen-rich
substrates: Performance of anaerobic reactors and microbial community diversity.
Waste management, v. 59, p. 160-171, 2017. Disponivel em: dx.doi.org/10.1016/
j-wasman.2016.10.038. Acesso em: 05 mar. 2020.

ZIGANSHIN, A. M. et al. Reduction of the hydraulic retention time at constant high
organic loading rate to reach the microbial limits of anaerobic digestion in various
reactor systems. Bioresource Technology, v. 217, p. 62-71, 2016. Disponivel em:
doi.org/10.1016/j.biortech.2016.01.096. Acesso em: 04 abr. 2020.



187

APENDICE 1 — EQUAGOES UTILIZADAS PARA A INTERPRETAGAO DOS
PLANEJAMENTOS FATORIAIS

Suposi¢coes assumidas para a estimativa do desvio experimental e do desvio-

padrao de um efeito:

1) A varidncia para todos os experimentos € a mesma, para toda a regido
experimental investigada;

2) A variancia (s?) obtida para o ponto central (PC) pode ser utilizada como
estimativa da variancia de um efeito;

3) O desvio-padrao (s) obtido para o ponto central (PC) pode ser utilizado como

estimativa do desvio-padrao para um efeito.

Equacoes para a estimativa do desvio experimental e desvio-padrao de um
efeito:

1) Eficiéncia média para o PC (¥ replicata) = m

, sendo n a replicata para o ponto
central (PC) e N o numero de replicatas realizadas para o PC
2) Numero de graus de liberdade (v) = numero de replicatas para o PC — 1

. e H \7 2
. (eficiénciap, - yreplicata)

\

3) Variancia para o PC (S?experimental) = , sendo n a replicata para o

PC
4) Desvio-padrao para o PC (Sexperimental) =4 Szexperimental

5) Desvio-padréo para um efeito (Sefeito) = Sexperimental
6) Valor limite para que o valor absoluto do efeito seja significativo = Sefeito X ttabelado,av
sendo a o nivel de significancia adotado e v o numero de graus de liberdade para

o PC. t corresponde ao ponto da distribuicao de Student para a e v.

Equacgoes utilizadas para o calculo dos efeitos dos fatores (concentragcao de

lodo e DQO afluente) sobre a resposta (eficiéncia de remogao da DQO):

_ -eficiénciaq+ eficiénciay - eficiénciag + eficiénciay

7) Efeito principal da concentragao do lodo (C) 5

eficiéncia4 + eficiéncia, - eficiénciag - eficiénciay
2

8) Efeito principal da DQO afluente (D) =

_ -eficiéncia, + eficiéncia, + eficiéncias - eficiénciay

9) Efeito da interagdo C x D (%) = >
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