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RESUMO

BAETTKER, E. C. Avaliacdo do desempenho de filtros anaerébios preenchidos
com diferentes meios suportes no tratamento de agua residuaria sintética.
2015. 136 f. Dissertacdo (Mestrado em Engenharia Civil) — Programa de POs-
Graduacdo em Engenharia Civil - Universidade Tecnologica Federal do Parana.
Curitiba, 2015.

As caracteristicas do material suportem afetam diretamente a eficiéncia de um
reator, pois 0 numero e os tipos de células que aderem em cada meio suporte
podem variar de um material para outro. A partir do desenvolvimento dos primeiros
filtros anaerdbios um ponto crucial identificado pela comunidade cientifica foi a
busca por materiais suportes que melhor se adequassem, ou seja, inertes a
biomassa imobilizada, proporcionando bons resultados, facilidade operacional e
economicamente viaveis. Uma alternativa é a utilizacdo de materiais alternativos
para preenchimento dos filtros, com estrutura resistente, biolégica e quimicamente
inerte, leveza, maior area especifica e porosidade elevada, com possibilidade de
colonizacéo acelerada dos microrganismos e custos reduzidos. Neste trabalho foram
avaliadas a estabilidade e o comportamento hidrodinamico de trés filtros anaerébios
de fluxo ascendente, operados de modo continuo, preenchidos com diferentes meios
suportes para imobilizacdo da biomassa, sendo carvao vegetal, ceramica de argila e
borracha de pneu, no tratamento de agua residuaria sintética a base de glicose
como fonte de carbono. Os filtros, em escala de bancada (1,3 L), foram operados
com TDH de 8 h e 4 h em duas etapas e mantidos a temperatura ambiente. A
caracterizacdo fisico-quimica dos materiais foi realizada com determinacdo dos
parametros pH, massa especifica aparente, densidade, teor de umidade, material
volatil, teor de cinzas, numero de iodo, porosidade, granulometria, analise da
morfologia, &rea superficial, volume e tamanho dos poros. O comportamento dos
filtros foi avaliado por meio da determinacdo dos parametros de pH, temperatura do
liquido, alcalinidade total e a bicarbonato, acidos volateis e DQO nas amostras do
afluente e do efluente. Além disso, foram realizados ensaios de estimulo-resposta
tipo pulso com eosina Y como tracador para avaliar o comportamento hidrodinamico
do reator. O desempenho dos filtros em termos de pH, alcalinidade total e a
bicarbonato e acidos volateis foi estavel nas duas etapas de operacao. Os valores
obtidos em termos de DQO nas amostras do afluente e efluente dos filtros com
carvao ativado foram: - Etapa I: 457 e 38 mg.L™ (94% de remocao); - Etapa II: 291 e
79 mg.L™" (79% de remocéo); com ceramica de argila foram: - Etapa I: 457 e 81
mg.L™ (81% de remocao); - Etapa II:: 291 0 e 129 mg.L™ (60% de remoc&o); e com
borracha de pneu foram: - Etapa |: 457 e 58 mg.L™ (88% de remoc&o); - Etapa |I:
291 e 117 mg.L™ (63% de remocao). O teste estatistico de Kruskal-Wallis. e o pés-
teste de Dunn confirmaram os dados experimentais e provaram que para maior
parte dos parametros ha diferenca nos valores entre os filtros e entre as duas
etapas. Sendo as diferencas obtidas entre os filtro devido as caracteristicas distintas
de cada material, e as diferencas entre as etapas ocorrem pelo aumento da carga
hidraulica, pois 0 aumento da velocidade ascensional diminui o tempo de retengéo
celular e assim o grau de estabilidade. Contudo, meio suporte permitem aos filtros
mais estabilidade e boas eficiéncias de degradacéao.

Palavras-chave: Carvdo ativado. Ceramica de Argila. Borracha de Pneu. Filtro
anaerobio. Hidrodinamico.
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ABSTRACT

BAETTKER, E. C. Performance of anaerobic filters filled with different material
support in synthetic wastewater treatment. 2015. 136 f. Dissertation (Master in
Civil Engineering)— Graduate Program in Civil Engineering — Federal Technological
University of Parana. Curitiba, 2015.

The characteristics of material directly affect the reactor efficiency, because the
number and the types of cells what adhere in each material support can be totally
different from material to another. From the development of the first anaerobic filters
an important point identified by the scientific community was the search for materials
that support better fitted, i.e. biomass immobilized inert, providing good results,
operating ease and economically viable. An alternative is to use alternative materials
for filling of filters, with sturdy structure, biologically and chemically inert, lightness,
bigger specific area and high porosity, with possibility of rapid colonization of
microorganisms and reduced costs. In this thesis it was evaluated the stability and
the hydrodynamic behavior of three upflow anaerobic filter, operated in continuous
mode, filled with different material support from immobilization to biomass being
active carbon, clay ceramic and tire rubber in the synthetic wastewater treatment on
based glucose as carbon source. The filter, in bench scale (1,3 L), was operated
HRT to 8 hours and 4 hours in two steps Kept at ambient temperature. The
physicochemical characterization of the materials was carried out with determination
of parameters pH, bulk density apparent, density, moisture content, volatile material,
ash content, iodine number, porosity, particle size, morphology analysis, surface
area, volume and size pores. The behavior of the filters was evaluated by
determining the parameters pH, liquid temperature, total and bicarbonate alkalinity,
volatile acids and COD in samples of influent and effluent. Further, tests were
performed stimulus-response type pulse with eosin Y, to evaluate the hydrodynamic
regime of the reactor.The values obtained in terms of COD in samples of influent and
effluent filters with activated carbon were: - Stage |: 457 and 38 mg.L" (94% of
removal); - Stage II: 291 and 79 mg.L™ (79% of removal), with clay ceramic were: -
Stage I: 457 e 81 mg.L™ (81% of removal); - Stage Il: 291 and 129 mg.L™* (60% of
removal) and tire rubber were: - Stage I: 457 and 58 mg.L™ (88% of removal); -
Stage II: 291 and 117 mg.L™ (63% of removal). The Kruskal-Wallis Statistical test
and the Dun post-test confirmed the experimental data and proved from most part of
parameters there is difference on values between the filters and between the two
steps. Being the differences obtained between the filters due to distinct
characteristics of each material, and the differences between the steps happened by
hydraulic charging increased, because the ascending speed increased reduce the
retention cellular therefore the degree of stability. However, material support allow
the filters more stability and good degradation efficiencies.

Keyswords: Activated carbon. Clay ceramic. Tire rubber, Anaerobic filter.
Hidrodynamic
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1 INTRODUCAO

A tecnologia anaerdébia ocupa posicdo de destaque nos processos de
tratamento de efluentes no mundo, especialmente em paises de clima tropical, onde
as condi¢cBes ambientais sdo favoraveis para esse tipo de tratamento. No Brasil essa
tecnologia € utilizada desde o inicio dos anos 1980.

Em comparacdo com o0 processo aerobio convencional, 0 processo
anaerobio de tratamento de efluentes tem vantagens em relagdo a simplicidade
operacional, economia e possibilidade de recuperacdo de energia, ndo requerimento
de oxigénio, baixa producdo de lodo e geracdo de gas metano, residuo com
potencial de aproveitamento energético. Por outro lado, esse processo possui
desvantagens em relacdo a remocédo de nutrientes, tais como nitrogénio e fésforo,
eficiéncia de remocédo de matéria organica e inibicdo bioldégica (WANG et al., 1986;
SPERLING, 2005).

Os processos biologicos anaerdbios com biomassa imobilizada, como por
exemplo, filtros anaerdbios, proporcionaram avango no tratamento das mais diversas
substancias poluentes, pois possibilitam estabilizacdo da matéria organica, retencao
mais efetiva da biomassa no sistema, aumentando o tempo de retencéo celular e
desvinculando-o do tempo de detencao hidraulica (FREIRE, 2005).

No filtro anaerdbio o sentido de escoamento pode ser ascendente ou
descendente, além de possuir biofilme aderido ao material suporte também
apresenta consideravel quantidade de agregados ou flocos com bactérias, e até
granulos que permanecem nos intersticios através dos quais ocorre 0 escoamento
do liquido (CAMPOS,1990).

A partir do desenvolvimento dos primeiros reatores anaerObios com
biomassa imobilizada, com destaque para o trabalho pioneiro de Young e McCarty
(1969), um ponto crucial identificado pela comunidade cientifica foi a busca por
materiais suportes que se adequassem aos reatores, ou seja, que fossem inertes a
biomassa ali imobilizada, proporcionando bons resultados, facilidade de operacéo, e,
principalmente, resultando em configuragdes economicamente viaveis.

Diante desse contexto, muitos estudos envolveram avaliacdo de materiais
gue fossem apropriados meios suportes para a biomassa. Um dos materiais

tradicionais na area de tratamento de efluentes é o carvao ativado, muito utilizado
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como adsorvente de diversas substancias e como meio suporte efetivo para fixagao
da biomassa (LI et al., 2005).

Além disso, o carvao ativado contribui na remocdo de compostos
recalcitrantes e inorganicos, produzindo efluente final com melhor qualidade e
viabilizando o reuso (SANTOS, 2013). Nao obstante aos bons resultados
proporcionados pelo carvdo, uma tendéncia mais moderna dessa area de pesquisa
€ a avaliacdo de residuos que pudessem ser uma alternativa como meio suporte
para biomassa.

Inicialmente as pesquisas envolvendo a avaliagdo de materiais suporte
apresentaram um carater especulativo. Basicamente, esses materiais eram
colocados dentro dos reatores e posteriormente verificava-se a sua eficiéncia,
sobretudo na remocdo de matéria organica de um determinado efluente. Porém,
com o avango das ciéncias dos materiais e o melhor conhecimento de suas
propriedades, surgiram novas possibilidades de discussao a respeito dos materiais
suporte e, consequentemente, dos reatores.

As caracteristicas do material afetam diretamente a eficiéncia de um
biorreator, pois 0 numero e os tipos de células que aderem em cada meio suporte
podem variar de um material para outro. Neste aspecto, é importante o
conhecimento das principais propriedades desses materiais, como tamanho e
volume dos poros, area superficial, dentre outras.

Alguns estudos realizados com filtros anaerdbios tratando esgoto sanitario
sintético demonstram sua aplicabilidade com bons resultados com eficiéncias de
remocdo de matéria organica variando de 60 a 90% (ZAIAT, 1996; PASSIG;
BLUNDI, 1997; DE NARDI, 1997; CABRAL, 1998; SARTI, 2006; CRUZ et al., 2012).

Considerando que o padrdo de fluxo nos reatores esta diretamente
associado a sua eficiéncia e desempenho, os estudos hidrodindmicos também tem
relevancia, uma vez que possuem 0 mesmo estabelecimento de parametros para
simulacdo, ampliacdo e, principalmente, otimizacdo dos reatores de biomassa
imobilizada (DE NARDI et al., 1999).

A realizagdo do estudo hidrodindmico em um filtro contribui para o aumento
da eficiéncia do mesmo, pois possibilita deteccdo de zonas mortas, caminhos
preferenciais, recirculacdo interna e outras anomalias do escoamento do liquido.

Estas anomalias podem prejudicar a eficiéncia do filtro no tratamento de efluente
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devido a diminuicdo ou aumento do volume util e do tempo de detencédo hidraulica

do reator (PASSIG; BLUNDI, 1999; CARVALHO et al., 2008; SALGADO, 2008).
Diante deste contexto, este trabalho teve como objetivo avaliar o

desempenho de filtros anaerobios, preenchidos com diferentes materiais suporte,

quanto & estabilidade e ao comportamento hidrodinamico.
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2 OBJETIVOS

2.1 OBJETIVO GERAL

O objetivo geral desse trabalho foi avaliar a influéncia do carvao ativado, da
ceramica de argila e da borracha de pneus automotivos como meios suportes no

desempenho de filtros anaerdbios tratando agua residuaria sintética.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

Para alcancar o objetivo geral foram propostos o0s seguintes objetivos
especificos:

. Caracterizar os materiais suporte através da determinacdo de pH,
densidade aparente, densidade especifica, teor de umidade, teor de cinzas, teor de
material volatil, nimero de iodo, granulometria, andlise da morfologia, area
superficial, volume e tamanho dos poros;

. Monitorar e avaliar o comportamento dos filtros anaerébios com
diferentes suportes, pela determinacdo de pH, temperatura, DQO, alcalinidade total
e a bicarbonato e acidos volateis de amostras do afluente e do efluente e;

. Avaliar o comportamento hidrodinamico e a presenca de anomalias nos

filtros anaerdbios através de ensaios de estimulo - resposta tipo pulso.
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 CONSIDERACOES GERAIS

Os fundamentos da digestdo anaerdbia estdo amplamente divulgados na
literatura relacionada ao tema. Em funcéo deste contexto, optou-se por elaborar uma
revisdo da literatura mais direcionada aos filtros anaerobios e também aos materiais
para suporte de biomassa, focos principais desta pesquisa. Um topico a respeito da

fluidodinamica em reatores anaerdbios encerra o capitulo.

3.2 HISTORICO E FUNCIONAMENTO DOS FILTROS ANAEROBIOS

Os filtros anaerdbios surgiram na década de 1950 e ampliaram as
possibilidades das configuracfes anaerobias, sobretudo em virtude da eficiéncia de
remocdo de matéria organica, principalmente se comparados aos tanques sépticos,
reatores anaerébios desenvolvidos pelo francés Louis Mouras ainda no século XIX.
E praticamente unanime na comunidade cientifica creditar ao trabalho de Young &
McCarty (1969) boa parcela do interesse por este reator.

Young & McCarty (1969) utilizaram um filtro anaerdbio (24,5 1) preenchido
com pedras de quartzito (uma rocha metamdérfica cujo componente principal € o
quartzo) para tratar efluente sintético a base de proteina e carboidrato, com
concentracdo de matéria organica variavel de 1500 a 6000 mg.L™* em termos de
Demanda Quimica de Oxigénio (DQO). Os autores implementaram variacdo do
tempo de detencdo hidraulica de 4,5 a 72 h, e observaram eficiéncia global de
remocao de DQO de 90%.

No Brasil, foram realizadas experiéncias na década em 1977, em unidades
piloto na Universidade de Sao Paulo. Na época, foram comprovados os resultados
apresentados por Young & McCarty.

Em 1982, a Associagdo Brasileira de Normas Técnicas (ABNT) revisou a

Norma sobre construcéo e instalacdo de tanques sépticos e disposicéo do efluente
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final, recomendando o uso de filtros anaerdbios para pds-tratamento dos efluentes
de tanques sépticos. A partir desse momento os filtros se tornaram mais usuais no
Brasil.

Na NBR 7229/82 (ABNT, 1982) intitulada “Construcao e instalagao de fossas
sépticas e disposi¢ao dos efluentes finais” sao incorporadas diretrizes basicas para
projeto e construgdo de filtros anaerdbios utilizados como pods-tratamento de
efluentes de tanques sépticos. Porém este modelo de filtro anaerdbio apresentou
alguns problemas operacionais devido a dificuldade de remocéo do excesso de lodo
acumulado na camara inferior de entrada.

Como os filtros anaerdébios ndo se limitaram apenas a poés-tratamento,
depois de alguns estudos e discussodes, a ABNT publicou a NBR 13969/97 intitulada
“Tanques sépticos - Unidades de tratamento complementar e disposicao final dos
efluentes liquidos - Projeto, construgcdo e operagcao” no ano de 1997 sobre pos-
tratamento de efluente de tanques sépticos na qual sdo apresentados modelos mais
detalhados e preocupac&o com 0s aspectos operacionais.

Com essa norma foi possivel difundir melhor essa tecnologia e aperfeicoar
sua utilizacdo, pois muitos dos filtros anaerdbios implantados com base nas
diretrizes da NBR 7229 de 1982 apresentaram problemas operacionais iniciais.
Assim, os estudos com filtro anaerdbio foram além da sua utilizagdo apenas para
pos-tratamento dos efluentes de tanques sépticos.

De acordo com conceito disposto na NBR 13969/97, filtro anaerdbio de leito
fixo com fluxo ascendente consiste em um reator biolégico com esgoto em fluxo
ascendente, composto de uma camara inferior vazia e uma camara superior
preenchida de meio filtrante submerso, onde atuam microrganismos facultativos e
anaerobios, responsaveis pela estabilizacdo da matéria organica.

Os filtros anaerdébios de leito fixo com fluxo ascendente podem ser utilizados
como a principal unidade de tratamento, mas sdo mais adequados para pos-
tratamento, pois removem soélidos suspensos, sendo utilizados como polimento do
efluente de reatores anaerdbios. Porém os sélidos suspensos podem obstruir os
intersticios do meio suporte nos filtros quando em elevadas concentracées (AVILA,
2005).

Quanto ao sentido de escoamento, estes filtros podem apresentar sentido
horizontal ou vertical, sendo que no ultimo, os filtros podem funcionar através de

fluxo descendente (afogados ou ndo afogados) e ascendente (obrigatoriamente
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afogados), com amplo predominio das configuragcdes de fluxo ascendente nas
pesquisas envolvendo esgoto sanitario (ANDRADE NETO et al.,2001 ).

O filtro anaerdbio de fluxo ascendente consiste de um tanque contendo
como meio suporte brita ou outro material inerte, formando um leito fixo (Figura 1). A
estabilizacdo da matéria organica nesses reatores consiste, basicamente, em um
processo de contato, no qual a agua residuaria passa por uma massa de sélidos
biologicamente ativa, contida no interior do reator, na qual ocorre a conversao da
matéria organica em produtos finais, especialmente metano e gas carbonico
(YOUNG, 1991).

saida
de biogas

efluente

afluente

—- |

descarte
de lodo

Figura 1. Representacdo esquematica de
um filtro anaerdébio de fluxo ascendente.
Fonte: Chernicharo, 2007.

Para obter correta aplicacdo dos filtros anaerdbios é necessario conhecer e
compreender o0s aspectos fundamentais dessa tecnologia de tratamento,
especialmente da bioquimica e microbiologia da digestdo anaerdbia (ANDRADE
NETO, 2000).

A determinacdo de alguns parametros como pH, alcalinidade e acidos
volateis sdo primordiais para indicar a estabilidade dos filtros. Segundo Speece
(1996), a utilizacdo de biomassa imobilizada traz vantagens em relacdo a aplicagéo

de células livres ou em suspensdo, como obtencdo de maiores concentragcdes



25

celulares, além de maiores tempos de retencdo celular, superiores aos obtidos em
sistemas com células néo aderidas.

Convém salientar ainda que, embora os filtros anaerébios sejam
classificados como reatores com biomassa imobilizada, ha presenca de biomassa
suspensa e floculada entre os intersticios do meio suporte.

As principais vantagens dos filtros anaerdbios estdo associadas ao processo
anaerobio e ao leito fixo, sendo elas (SPERLING, 1996; FORESTI, 2002; ZAIAT,
2004; LETTINGA, 2006; CHERNICHARO, 2007):

e Obtencéo de efluente clarificado e com baixa concentracdo de matéria

organica;

e Na&o ha requerimento de energia elétrica para geracao de oxigénio;

e Menor perda dos solidos biologicos no efluente;

e Menor producédo de lodo;

e Resisténcia as variagdes da vazao afluente e;

e Liberdade de projeto em termos de configuracdes e dimensdes.

Por outro lado, esses filtros apresentam as seguintes desvantagens:

e S&o relativamente sensiveis a descargas toxicas;

e Possuem menor estabilidade operacional;

e Apresentam menor eficiéncia comparado com o processo aerébio;

e Apresentam possibilidade de obstrucdo dos intersticios (entupimento ou
colmatacéao do leito) e;

e Apresentam remocéo de nitrogénio, fésforo e patdégenos insatisfatoria.

De acordo com Netto (2007) os filtros anaerébios, também denominados
reatores anaerobios de leito fixo, foram um dos primeiros sistemas a tratar efluentes
com baixa concentracdo de matéria organica, caracteristicas de esgotos sanitarios.
Sendo assim, os resultados obtidos em pesquisas com essa configuragcao permitem

avancos com a utilizacéo desta tecnologia.
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3.3 MATERIAIS SUPORTE

A técnica de imobilizacdo de células € amplamente utilizada em filtros
anaerdbios tratando aguas residuarias, pois o principal objetivo consiste em
aumentar a concentracdo de biomassa e o tempo de retenc&o celular no filtro. No
entanto, a escolha do material de apoio pode ser um fator determinante na selecéo
da populacdo microbiana do filtro, e diferentes materiais suporte podem ser
utilizados para aplicacdes especificas (SILVA et al., 2006).

Os materiais utilizados para fixacdo do biofilme tém efeito sobre o
desempenho dos filtros anaerobios, pois além de reterem fisicamente os soélidos
suspensos presentes na agua residuaria, devem ser adequados a fixacdo dos
microrganismos na formagdo do biofilme. O meio suporte pode ser sintético ou de
origem natural.

O tipo de material suporte utilizado para imobilizacdo da biomassa anaerdbia
pode afetar a eficiéncia de um reator biolégico, uma vez que o namero e tipo de
células que aderem ao suporte podem variar de um material para outro. A adesao
celular ao material suporte pode ser afetada pelas propriedades fisico-quimicas
densidade, granulometria, &area superficial, porosidade, dentre outras. Essas
caracteristicas sdo importante durante o estabelecimento da primeira camada
microbiana (SILVA et al, 2006).

Na escolha do material como meio suporte devem ser atendidos os
requisitos como: ser inerte e ndo causar efeito toOxico na biomassa; apresentar
durabilidade e custo acessivel e possuir caracteristicas e propriedades que sejam
apropriadas a fixacdo dos microrganismos. Assim, muitos materiais apresentam, a
principio, potencial para serem utilizados em reatores com biomassa imobilizada.

Diante da importancia para o desempenho dos reatores anaerdbios com
biomassa imobilizada (portanto ndo somente de leito fixo, mas também os de leito
expandido e fluidificado) constata-se que essa linha de pesquisa relacionada a
avaliacdo de material suporte para biomassa é bastante proficua. Nesse aspecto, é
possivel separa-los em dois grupos, sendo: um primeiro grupo formado por suportes
com utilizagdo "consolidada", destacando-se, por exemplo, a brita e a areia e, no
segundo grupo, incluem-se os chamados "alternativos”, ou seja, materiais que ainda

demandam maiores investiga¢cdes pela comunidade cientifica.
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N&o obstante aos bons resultados proporcionados pelo primeiro grupo, uma
tendéncia mais moderna dessa area de pesquisa e que se encaixa no segundo
grupo € a avaliacdo da aplicabilidade de residuos como material suporte para
biomassa. Assim, inclui-se uma nova funcdo a um material que anteriormente seria

descartado, agregando-lhe valor.

3.4 APLICACOES DE FILTROS BIOLOGICOS COM DIFERENTES MEIOS
SUPORTES

E interessante que se utilizem materiais alternativos para preenchimento dos
filtros, com estrutura resistente, bioldégica e quimicamente inerte, leveza, maior area
especifica e porosidade elevada, com possibilidade de colonizacdo acelerada dos
microrganismos e custos reduzidos.

Tendo em vista a preocupacédo de atender estes requisitos, podem-se adotar
diversos materiais, dentre eles: blocos ceramicos, anéis plasticos, fragmentos de
pneu, ceramica, pedra britada, cilindros ou esferas perfuradas, bambu, polietileno,
espuma de poliuetano (PINTO E CHERNICHARO, 1996; SPEECE, 1996, CAMPOS,
1999, TORRES et al.,, 2003; SANTOS et al, 2010; TONETTI et al.,, 2013;
FERNANDES et al. 2013; MOCKAITIS et al. 2014).

Varios autores avaliaram filtros anaerébios de fluxo ascendente tratando
esgotos sanitarios e obtiveram eficiéncias de remocao de matéria organica (DQO)
na faixa de 40 a 95% (CAMARGO, 2000; BUSATO, 2004; MELIDIS et al., 2009;
WOLFF, 2010; OLIVEIRA et al., 2011, TONETTI, 2011 CRUZ et al., 2012).

Camargo (2000) monitorou um filtro anaerébio de fluxo ascendente (0,75 m®)
com recheio de bambu (da espécie Bambusa tuldoides) no tratamento de esgotos
domésticos. O filtro foi operado com vaz&o inicial de 20,4 L.h™* e reducdo do TDH de
nove para seis horas. Nessa etapa o autor obteve valores de eficiéncia de remocéo
de matéria organica de 64,4%, 60,2% e 84,0% no TDH de 9 h, 7 h e 6 h,
respectivamente, e de remocdo de SST de 60 a 70%, ou seja, a diminuicao
gradativa do TDH né&o influenciou a estabilidade de desempenho do reator.

O autor também avaliou o desempenho do filtro quando submetidos a

diminuicdo no pH do afluente (atingindo valor de 1,7), com aproximadamente 570
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dias de operacado, o que provocou choque &cido nos filtros, resultando na remocéao
de aproximadamente 20%, 40%, 30% e 15% de DQO total, DQO filtrada, DBO e
SST, respectivamente. De acordo com o autor a diminui¢cdo brusca no valor de pH
provocou uma reducdo na remocao de DQO total e SST, devido provavelmente a
um decaimento na populagdo de microrganismos responsaveis pela degradacéo
anaerobia do efluente, sensiveis a mudancas de pH.

Busato (2004) avaliou o desempenho de um filtro anaerdbio de fluxo
ascendente (454 m®) como pés-tratamento do efluente de um reator UASB (300 m®)
na ETE de Imbituva/PR. O filtro, preenchido com brita n° 4, foi operado com vazéo
média de 10,26 L.s* e TDH de 12,61 h. O autor obteve eficiéncia de 37% de DQO
para o filtro e eficiéncia global do sistema UASB/filtro de 71% para DQO e 33,9%
para SSV.

Melidis et al. (2009) operaram um filtro anaerdbio de leito fixo em escala
piloto com volume total de 40 L no tratamento de esgotos sanitarios. O filtro,
preenchido com anéis de vidro poroso, foi operado com TDH de 5,52 h, 6,72 h e
8,64 h em temperaturas de 25,8 °C, 30,8 °C e 35,8 °C durante 165 dias,
respectivamente. Os autores obtiveram a melhor eficiéncia na temperatura de 30,8
°C e TDH de 8,64 h com remoc¢do de matéria organica de aproximadamente 60%.
Os autores obtiveram eficiéncia de remocao global média de 52% para DQO e de
57% para SST. Os autores observaram que a diminuicdo do TDH acarretava na
diminuicdo da eficiéncia, por isso as melhores eficiéncias de remocdo de matéria
organica estéo relacionadas ao maior TDH, neste trabalho.

Oliveira et al. (2011) avaliaram um reator anaerdbio ascendente de leito fixo
tratando esgotos sanitarios da cidade de Pelotas/RS. O reator foi construido de
policloreto de vinila (PVC), com 60 cm de altura e 15 cm de diametro, com argila
expandida com granulometria média variando de 5 mm a 15 mm como meio suporte
e operado com TDH de 8 h e vazdo de 0,65 L.h™*. Os autores obtiveram eficiéncia
média de remocao de DQO de 87,2% e SST de 94%.

Tonetti et al. (2011) estudaram trés filtros anaerobios com volume de 500 L,
preenchidos com anéis de bambu, operando-os com tempo de detencao hidraulica
de 9 h, para determinar o periodo de partida de cada filtro, sem o emprego de
in6culo adaptado, e verificar a eficiéncia no tratamento de esgotos domésticos com
TDH inferior a 12 h, sugerido na NBR 7229/93 (ABNT, 1982).
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Os autores notaram que a remocao média global de matéria organica foi de
81,4 £ 6,4% em termos de DQO bruta, 76 £ 12% em relagdo a DQO filtrada e 71 +
15% em termos de DBO ap0s 19 semanas.

Cruz et al. (2012) avaliaram o tratamento de esgoto sintético por um reator
anaerébio de fluxo ascendente operado em regime continuo a temperatura
ambiente. O reator foi construido em tubos de PVC de didametro de 10 cm, altura de
45 cm e volume util de 1,7 L preenchido com espuma de poliuretano.

Os autores obtiveram alcalinidade a bicarbonato do efluente tratado de 163 a
812 mgCaCOs.L™?, 4cidos volateis de 16 a 240 mgHAc.L™?, pH na faixa de 5,12 a
8,38 e remocédo de DQO meédia de 74,4 % em todo o periodo operacional.

Além dos exemplos previamente citados, na Tabela 1, podem ser
observadas outras aplicac6es de filtros anaerdbios, com diferentes meios suportes
no, tratamento de efluentes e os valores obtidos em termos de remocdo de DQO
bruta.



Tabela 1. Diferentes meios suportes aplicados em processos anaerébios
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Efluente Meio suporte Volume total cov TDH (h) Média da eficiéncia de Referéncia
(L) (kg.m>.d™ remocéo —
DQO Bruta (%)
Esgoto sanitario Escorias de alto forno 60 0,59 -2,2 6-24h 49 -70 Pinto e Chernicharo (1996)
Esgoto sintético Espuma de poliuretano 2 0,1- 0,21 5 90 Cabral et al. (1998)
Esgoto sanitario Anéis de eletroduto 3,4 - 9,5 36 Andrade Neto et al. (2000)
corrugado 4,8 48
7,2 48
Esgoto sanitario Bambu 750 -- 9 64 Camargo (2001)
7 60
6 84
Efluente de UASB Brita n.°4 681.000 0,06 12,6 37 Busato (2004)
Esgoto sanitario Anéis de plastico 1,88 0,8 19 69 Avila (2005)
Espuma de poliuretano 73
Brita n.°4 68
Esgoto sanitario Espuma de poliuretano 6,72 - 6,8e10 63 Netto (2007)
Esgoto sanitario Brita 0,73 0,01 0,86 26 Campos et al. (2008)
Ceramica 30
Ceramica + argamassa 35
Efluente sanitario Esfera de vidro poroso 4,0 -- 55 49 Melidis et al. (2009)
6,7 50
8,6 60
Esgoto sanitario Bambu 3,6 -- 12 90 Souza et al. (2011)
Esgoto sanitario Bambu 500 0,1 12 81 Tonetti et al. (2011)
Esgoto sintético Espuma de poliuretano 2,7 - 51 74 Cruz et al. (2012)

Fonte: Autoria propria, 2015.
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3.4.1 Estudos com meio suporte — Carvao Ativado Granular

O carvéao ativado pode ser obtido a partir de 0ssos, materiais como madeira,
endocarpo de coco, endocarpo de nozes, sementes, polimeros sintéticos e outros. E
considerado um excelente adsorvente com boa superficie especifica e porosidade.

Pode ser definido de acordo com suas caracteristicas como forma, tamanho
de particula, volume de poro, area superficial, estrutura do microporo, distribuicdo de
tamanho de poro e caracteristicas fisicas e quimicas da superficie. Todos esses
parametros podem ser modificados, obtendo-se diferentes tipos de carvao com
caracteristicas melhoradas, o que lhes confere maior capacidade de absorcéo e
adsorcdao - tanto em fase liquida quanto gasosa (Basal, 2005).

E o adsorvente mais utilizado para remocdo de poluentes organicos das
aguas residuérias devido a boa capacidade de adsorcédo ele também atua como
meio suporte para o crescimento aderido da biomassa e como um agente de fricgao,
entretanto seu custo elevado € uma limitacao.

De acordo com Santos (2013), o carvdo ativado adsorve substancias
organicas dissolvidas, produtos microbianos sollveis (PMS) e substancias
poliméricas extracelulares (SPE) que sdo importantes contribuintes para incrustacéo,
além de contribuir na remocdo de compostos recalcitrantes e inorganicos,
produzindo efluente final com melhor qualidade e possibilidade de reuso.

O desempenho do sistema de tratamento de aguas residuarias pode ser
relacionado diretamente com a eficiéncia de remocao de DQO obtida no processo,
por isso nos estudos descritos a seguir enfatizarao esse parametro.

Garcia et al. (2008) tiveram como objetivo determinar o desempenho de um
reator anaerobio (7,2 L) operado em batelada sequencial (AnSBBR) com ciclo de 8
h, tratando esgoto doméstico durante 10 meses. Os materiais utilizados como meios
suporte para imobilizacdo de biomassa foram espuma de poliuretano, carvao
vegetal, pedra pomes sintética e polietileno reciclado de baixa densidade.

De acordo com os autores, a espuma de poliuretano foi considerada como o
melhor meio suporte, pois notaram perda de constituintes quimicos da pedra-pome
durante a fase experimental, mesmo observado maior coeficiente cinético para este
material. Em termos de remocao de DQO, os melhores valores obtidos pelos autores
foram de 60% para a espuma de poliuretano, 48% para a pedra pome, 40% para o

carvao ativado e 33% para o polietileno reciclado de baixa densidade.
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Acharya et al. (2008) operaram trés reatores anaerdbios de leito fixo
alimentados com efluente de destilaria concentracdo de matéria organica variavel de
110.000 a 190.000 mg.L™. Os meios suportes testados foram carvéo vegetal, casca
de coco e fibras de néilon em reatores de vidro com volume de 2 L e tempo de
detencao hidraulica variavel em 30, 20, 15, 10, 8 e 6 dias.

Os autores verificaram que o carvao vegetal e a fibra de coco apresentaram
melhores resultados em termos de remocdo de matéria organica em comparacao
com fibras de nylon. O reator com carvao vegetal houve redugcéo de DQO em 80% e
DBO em 88% com TDH 30 d e COV de 6,2 kg.m™>.d™*.0 desempenho do reator com
casca de coco com TDH de 30 d e COV de 6,2 kg.m>.d™, a eficiéncia de remocao
de DQO e DBO foram de 80% e 89%, respectivamente. Com a fibra de nailon, os
autores obtiveram eficiéncia de remocdo maxima de 60% de DQO e 67% de DBO
para TDH de 30 d.

Tavares (2008) operou um reator anaerobio horizontal de leito fixo (2 L) para
avaliar a degradacdo do alquilbenzeno linear sulfonado (LAS), contendo carvao
vegetal para imobilizacdo da biomassa. O reator foi operado com TDH de 12 h e
alimentado com sacarose, bicarbonato de sédio e extrato de levedura na etapa |,
incluido o LAS na etapa I, retirada a sacarose na etapa Ill e retirado o extrato de
levedura na etapa IV.

De acordo com o autor nessa ultima etapa houve aumento de células mortas
no reator verificada através de microscopia Optica de contraste. O reator apresentou
eficiéncia de remocéo do LAS de 62 = 31% na etapa Il, 40 + 33% na etapa lll e 67
3% na etapa IV e cerca de 83 £+ 9% de remocao em temos de DQO. Tais resultados
indicam que a presenca do LAS no efluente ndo interfere na remoc¢cdo de matéria
organica.

Watanabe et al. (2013) utilizaram carvao vegetal do cedro japonés como
material de apoio para adesdo microbiana para avaliar a producédo de metano
durante a digestdo anaerdbia de efluente sintético a base de glicerol. Foram
operados dois filtros de 1,5 L um preenchido com carvdo e outro sem, inoculados
com lodo de efluente domestico.

Produgédo de metano do filtro contendo carvao foi aproximadamente 1,6
vezes maior do que a partir do filtro sem carvao vegetal, e a producao de metano era
estavel ao longo de 50 dias com taxa de carregamento de DQO de 2,17 g.L™*.d*. O

exame de comunidades microbianas no carvao revelou a presenga de organismos
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degradadores e da comunidade de arqueias. Os autores ainda afirmam que o uso de
carvdo de cedro japonés na digestdo anaerdObia de glicerol € uma pratica
sustentavel, pois além de aumentar a producdo de metano, também permite a

utilizacao do liquido tratado em plantacdes de arroz e terras araveis.

3.4.2 Estudos com meio suporte — Ceramica de argila

Ceramica é um material produzido a partir da argila com elevado teor de
ferro, o qual produz cor vermelha no produto final. Esse material possui boa
resisténcia mecanica e quimica e seus usos sao diversos, incluindo fabricacdo de
tijolos, telhas e lajotas. A producédo da ceramica pode ser realizada com processos
de baixa tecnologia e capital, sendo assim um material de facil aquisicdo (SANTOS,
1989).

Alguns trabalhos tem sido realizados com a ceramica de argila como meio
suporte em filtros no tratamento de aguas residuarias.

Picanco et al. (2001) operaram durante 149 d um reator anaerébio de 34,5 L
de volume, 200 mm de diametro e 1,20 m de altura, com TDH de 24 h e recheio de
espuma de poliuretano, PVC, ceramica de argila e ceramica porosa. Os autores
observaram remocdo média de DQO de 68,3%, correspondente a taxa de
carregamento organica volumétrico média de 1,06 KgDQO.m3.dia™.

Os autores notaram que 0s materiais suporte com menor quantidade de
biomassa aderida foram o PVC e a ceramica de argila e que a porosidade e a
espessura do biofilme influenciaram na capacidade de retencdo de biomassa e no
consumo de substrato do reator.

Rivera et al. (2002) avaliaram o tratamento de efluente de destilaria em um
filtro anaerdbio de fluxo ascendente (7,5 L) preenchido com anéis Rasching de
ceramica e operado com TDH de 48 h e carga organica variavel de 0,20 a 10,52
kg.m>3d™.

Os autores verificaram valor médio de pH de 7,3 e aumento da producao de
acidos volateis em funcdo do aumento da carga organica, contudo houve o
tamponamento com a geracdo de alcalinidade.

Os autores obtiveram eficiéncia de remocdo de DQO maxima de 65% com

TDH de 2 d e teor de matéria organica inferior a 7,32 kg.m>d™. Para os valores de
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carga organica acima de 7,32 kg.m™d™, houve eficiéncia de 42,2%, provavelmente
devido ao aumento na concentracéo de &cidos volateis de 200 & 3500 mg.L™ no
reator. Esse valor ultrapassou os limites recomendados para operacdo desse
sistema, que é de 2000 mg.L™.

Campos et al. (2008) estudaram o desempenho de filtros anaerébios de
fluxo ascendente em escala de laboratério, com capacidade de 730 mL, preenchidos
com residuo ceramico (tijolos) com granulometria média de 5,2 mm; residuo
cimenticio (argamassa) com granulometria média de 4,5 mm de entulhos da
construcdo civil; e brita granitica com granulometria média de 5,6 mm. A vazdo de
operacdo foi 0,85 L.h™ e os filtros foram alimentados com efluente proveniente da
estacao de tratamento de Cachoeira do Sul/RS.

Os autores notaram eficiéncias de remocdo de DQO de 29,6% para
ceramica, 32,4% para ceramica e residuo cimenticio e 25,8% para brita granitica em
20 d de operacgao.

Han et al. (2013) utilizaram particulas de cerdmica de barro como meio
suporte em um reator anaerébio de leito fixo (15 L) com diametro de 200 mm e altura
de 1,7 m. No topo da camada suporte de 1,0 m foi adicionado cascalho como
barreira para impedir que o recheio fosse carreado com o efluente. O reator foi
alimentado com efluente sintético a base de glicose, sulfato de aménio, fosfato de
potassio e bicarbonato de sddio com concentracdo de DQO variando de 1000 a
4500 mg.L™.

Os autores verificaram tempo de partida de 45 d, remocao de DQO de 76%
mesmo com temperatura variando de 15° a 30° C. Foi observado aumento da
remocdo de DQO em funcdo do aumento da concentracdo de matéria organica
aplicado ao reator.

Stets et al. (2014) avaliou a eficiéncia do tratamento de efluente de
abatedouro em filtros bioldgicos anaerébios de fluxo ascendente preenchidos com
anéis de polipropileno, espuma de poliuretano e fragmentos de tijolo de argila, com
volume atil de 1040 mL, 910 mL e 910 mL, respectivamente. Os filtros foram
operados com tempos de detencédo hidraulica (TDH) variando de 30, 20, 18, 14, 10,
8,6,54,3,2,15e1d.

O autor verificou reducao de pH nos filtros em funcdo da reducdo do TDH e
relacdo acidos volateis/alcalinidade inferior a 0,13 e a maior eficiéncia de remogéo
de DQO 80,76% no filtro preenchido com tijolo de argila com TDH de 1 d.
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Analise do pH, alcalinidade, acidos volateis, solidos totais e volateis e
nitrogénio indicaram bom os desempenho nos trés filtros testados. Proteobacteria,
Methanomicrobiales e Methanosarcinales foram os grupos de bactérias encontrados
nos filtros. Apesar das semelhancas, o filtro com pedacos de tijolo de barro continha

mais populacdes bacterianas e Archaea do que nos outros filtros.

3.4.3 Estudos com meio suporte — Borracha de pneu

De acordo com estudos da Agéncia Nacional da Industria de Pneumaticos
(ANIP), o pneu é composto de matérias primas como borracha natural, borracha
sintética, derivados de petrdleo como o negro de fumo, cabos de aco, cordonéis de
aco ou nailon, produtos quimicos como enxofre. A parcela de utilizacdo de cada um
desses itens na fabricacdo dos pneus varia de acordo com o0 uso que serd dado ao
produto final. Prova disso, € a diferenca da composicado entre os pneus destinados
aos automoveis de passeio e pneus destinados a caminhdes de carga.

Nos compostos da banda de rodagem dos pneus de automoveis
empregados predominantemente em estradas pavimentadas, a borracha sintética é
preferida por suas caracteristicas, em relacdo a borracha natural. Nos pneus de
caminhdes de carga empregados em mudltiplas estradas, predomina a borracha
natural, por sua maior resisténcia aos cortes e laceragées (ANIP, 2014).

No Brasil, parte dos pneus inserviveis é reaproveitada, depois de ser moida
e separada dos demais componentes do pneu, como em solados de sapato,
materiais de vedacdo, dutos pluviais, pisos para quadras poliesportivas, pisos
industriais e tapetes para automéveis. A borracha moida e separada também é
misturada ao asfalto para uso em pavimentagcédo, gerando o asfalto borracha, que
apresenta importantes vantagens estruturais ao asfalto. No entanto, a maioria da
borracha de pneu é gueimada como combustivel alternativo nas industrias de
cimento.

Em 2013 o indice de reciclagem de pneus no Brasil foi de 85%. Existe cerca
de 30 empresas que processam pneus no pais inteiro. Em 2013, foram cadastrados
1127 pontos de coleta, sendo que destes, 647 estdo localizados nos municipios com

populacao acima de cem mil habitantes (CEMPRE, 2013).
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Além destas formas de reaproveitamento, alguns trabalhos tem sido
realizados com o pneu de borracha como recheio de filtros no tratamento de aguas
residuarias.

Collaco (2001) avaliou o comportamento de residuos de pneus como meio
suporte em leitos cultivados no tratamento de esgotos sanitarios e obteve reducao
de 71,54% da DQO.

Umana et al. (2008) operaram dois reatores anaerobios de leito fixo (26 L
cada) em escala de laboratério de fluxo ascendente e alimentacdo semi continua
com efluente de estrume de animais bovinos. Cada reator tinha um meio suporte
para imobilizagdo dos microrganismos, sendo um com a combinacéo de borracha de
pneus inserviveis e zedlita (R1), e o outro com so borracha de pneu inservivel (R2).

Os autores observaram as melhores eficiéncias de remocdo de DQO de
82% e 77% para R1 e R2 no TDH de 5,5 d, respectivamente; a qualidade do
efluente melhorou com o aumento do TDH de 1,0 para 5,5 d e as maiores eficiéncias
de remocéo de DQO, DBOs » € solidos volateis foram verificadas no reator R1.

Os autores enfatizaram que este reator € capaz de operar com efluente de
estrume em TDH 5 vezes menor do que o utilizado em um reator convencional.

Santos et al. (2010) operaram reator anaerébio de leito expandido (5 I) com
residuos de pneu triturado como meio suporte no tratamento de efluentes de
industria de refrigerantes. O reator era composto de um tubo de vidro com diametro
interno de 10 mm e alimentado em fluxo ascendente em trés etapas, TDH de 8 h, 4
h e 15 h, respectivamente.

Foi constatada a producdo de alcalinidade no interior do reator, indicando
uma estabilidade do sistema. A concentracdo de acidos volateis também foi menor
no efluente.

A primeira fase obteve melhor média de remocao, 84,9%, e a segunda fase
pior média de remocéo, 72,3%. Os autores justificam a esse decréscimo na remoc¢ao
na segunda fase atribuido ao colapso ocorrido no sistema. A média global de
remocdo de DQO foi de 84,9%, para a carga organica volumétrica de 0,19 g.L™d™,
isto &€, TDH de 8h.

Sirinukulwattana et al. pesquisam a eficiéncia do tratamento de efluente em
dois reatores anaerébios de leito fluidizado (RALF) utilizando como meio suporte

granulos de borracha.
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A experiéncia foi dividida em duas partes, a primeira foi a partida do sistema
com efluente sintético a base de sacarose , concentracdo de DQO de 1045 mg.L™
alimentando continuamente os dois reatores RALF (1,6 L) e vazado constante de
46,8 L.d* e tempo de detencao hidraulica de 0,84 h. Na segunda etapa foi mantida a
vazdo, e cada reator operou uma concentracbes diferentes, sendo o RALF1
operando com concentracéo inicial de DQO 522 mg.L™ e depois de 70 mg.L™ e o
RALF2 com concentracéo inicial de DQO de 174 mg .L ™! e apés 70 mg .L™.

O resultado de eficiéncia de remocdo de DQO para o RALF1 foi de 81,45%
para primeira etapa e de 88,44% e 81,18% para as duas concentragées na segunda
etapa. Para o RALF2 a eficiéncia de remogao de DQO foi de 96,49% para a primeira
etapa e de 91,40% e 91,02% para as duas concentracdes na segunda etapa.

Os autores afirmaram que os reatores com suporte de granulos de borracha
obtiveram boas eficiéncias, além disso, apresentam vantagens em termos de um
menor tempo de retengéo, o que pode poupar mais energia e simultaneamente tratar

uma maior quantidade de efluente.

3.5 ENSAIOS HIDRODINAMICOS

O conhecimento dos mecanismos hidrodindmicos em filtros anaerobios é
fundamental para melhoria da eficiéncia do processo e para deteccdo de problemas
operacionais. O conhecimento do comportamento hidrodinamico pode ser analisado
a partir de um estudo com tracadores, que consiste em obter informac¢des sobre a
distribuicdo do tempo de residéncia do fluido (DRT) que esta escoando. Este
pardmetro pode ser determinado por ensaios de estimulo e resposta (Figura 2)
(LEVENSPIEL, 2000).
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A Injecéo
Concentracgao A tipo pulso
de Tragador Curva Resposta -
>
Tempo

Figura 2. — Representacdo esquematica de um ensaios de estimulo-resposta
tipo pulso.
Fonte: Sassaki, 2005.

Com as curvas obtidas pelos ensaios de estimulo e resposta da distribuicéo
do tempo de residéncia (DTR) € possivel conhecer o tempo de permanéncia das
moléculas individuais do fluido que escoa no reator. A partir destas curvas, sao
obtidas informacdes como tempo médio de residéncia ou tempo médio de detencéo
hidraulica, modelo mateméatico que melhor descreve o comportamento hidrodinamico
do reator, conversdes esperadas no reator para um dado sistema reacional com
modelo cinético conhecido, problemas associados com projeto, falhas operacionais,
além da identificacdo de anomalias do escoamento nos reatores (LEVENSPIEL,
2000).

Essas anomalias podem ser zonas mortas, canais preferenciais e/ou curtos-
circuitos que podem reduzir sua eficiéncia.

De acordo com Binder (1973), zonas mortas reduzem os volumes efetivos
dos reatores de modo que os picos de saida dos tracadores aparecem antes do
previsto e com isso o TDH real € menor que o TDH tedrico. Esse espacos
estagnados dentro dos reatores impedem a capacidade de distribuicdo uniforme dos
tracadores ao longo de sua altura.

Os canais preferenciais indicam os caminhos mais faceis de serem
percorridos pelo liquido e podem interferir na distribuicdo uniforme do tracadores ao
longo do reator, acarretando no adiantamento da resposta dos tracadores (RIBEIRO,
2007).



39

Segundo Sarathai et al. (2010), a presenca dos curtos-circuitos corresponde
a relacao entre o primeiro aparecimento do tracador no efluente do reator e o TDH
nominal, ou seja, sdo caminhos percorridos por particulas do fluido que resultam em
tempos de detencdo hidraulica nos reatores inferiores ao tempo de detencéo
hidraulica teérico (TDH).

Segundo Liu et al. (2007), com o estudo da hidrodindmica e do grau de
mistura que ocorrem em um reator € possivel conhecer a extensédo do contato entre
substrato e a populacdo microbiana, podendo interferir na transferéncia de massa e
no desempenho do potencial do reator.

Um dos parametros importante nesse ensaio € a escolha do tracador, que
deve ser gquimicamente e biologicamente inerte, de facil deteccdo, que possibilite
elevada recuperacdo das massas injetadas, apresente estabilidade e seguranca no
manuseio. De acordo com De Nardi et al. (1999), a escolha errada do tracador a ser
utilizado nos ensaios hidrodinamicos pode causar erros de interpretacdo nos
resultados das analises dos parametros dos modelos matematicos utilizados,
principalmente quanto ao grau de mistura do liquido dentro do reator.

De Nardi et al. (1999) utilizaram um reator anaerdbio horizontal de leito fixo
(RAHLF) (1,9 L), preenchido com esferas de ceramica porosa (5 cm de diametro).
Os autores realizam testes de estimulo e resposta com os tracadores: azul de
bromofenol, dextrana azul, eosina Y, mordante violeta, rodamina WT e verde de
bromocresol, recomendados pela literatura como sendo os mais adequados
tracadores em estudos hidrodinamicos de bioreatores, especialmente em sistemas
de tratamento de aguas residuarias, e verificaram o efeito das caracteristicas do
tracador nas curvas de distribuicdo de tempo de residéncia (DTR).

A partir dos ensaios, 0os autores observaram que as caracteristicas do
tracador tém influéncia decisiva nas curvas DTR, sendo que o grau de mistura
aparente observado nas respostas dos tracadores, com excecdo da dextrana azul,
foi atribuido a difusdo do tracador nos poros do recheio do reator. O teste com
dextrana azul forneceu resultados mais precisos, podendo-se afirmar que o RAHLF
comporta-se como reator de escoamento predominantemente tubular.

Romero et al. (2011) avaliaram o comportamento hidrodindmico de um
reator anaerobio de leito fixo Armfield, em escala de laboratorio, com volume de 5,5
L, operado com variagdo de vaz&o de 2,29 mL.min™ a 204 mL.min™*, TDH de 12 h a
48 h e mantido a temperatura de 25 °C. O reator foi alimentado com agua residuéria
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de abatedouro de aves. Os ensaios de estimulo-resposta tipo pulso foram realizados
com o tragador rodamina B.

Os autores observaram que o TDH real resultou de 12, 40, 100 e 180 h, ou
seja, igual o maior do que o TDH tedrico de 12, 24, 36 e 48 h, respectivamente e
atribuiram este comportamento ao atraso na resposta do tragador, provavelmente
devido a adsorcao do tracador na biomassa. Com os resultados, os autores notaram
gue o reator apresentou comportamento hidrodindmico com tendéncia ao fluxo de
mistura completa para vaz&o de 0,14 a 1,68 L.h™* com equivaléncia de 1 a 9 reatores
de mistura completa em série (N-CSTR) e de comportamento proximo de fluxo de
pistdo com baixa dispersdo axial para maiores vazbes de 6,6 a 12,24 L.h*. O
coeficiente de dispersdo foi de 0,49. Os autores destacaram a ocorréncia do
fendbmeno de cauda longa, o que poderia indicar presencas de zonas estagnadas no

reator.
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4 MATERIAIS E METODOS

Neste capitulo s8o descritos os materiais e métodos aplicados no
desenvolvimento da pesquisa. Os experimentos foram conduzidos no Laboratério de
Saneamento (LABSAN) do Departamento Académico de Construcdo Civil da
Universidade Tecnolégica Federal do Parana (DACOC/UTFPR), na sede Ecoville do

campus Curitiba.

4.1 FILTROS ANAEROBIOS

Nesta pesquisa foram utilizados trés filtros anaerdbios idénticos, sendo cada
um preenchido com um material suporte diferente: carvdo ativado, ceramica de
argila e borracha de pneus automotivos.

Os filtros anaerdbios de fluxo ascendente eram constituidos de um tubo
cilindrico de plexiglass, com diametro interno de 6 cm e comprimento de 65 cm, com
volume total de 1,3 L. A altura do material suporte era de aproximadamente 55 cm.
Os filtros possuiam uma entrada inferior para alimentacdo do afluente, trés pontos
de coleta de amostras ao longo da altura (espacados de 13 cm a partir da base),
uma saida superior no sentido (para coleta do efluente tratado), além do dispositivo
para a saida do gas gerado, no topo do reator, no sentido axial (Figura 3).
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Figura 3. Filtros de plexiglass - a) Esquema com as medidas; b) Da esquerda para a direita:
filtros com meio suporte carvao, ceramica de argila e borracha de pneu respectivamente.
Fonte: Autoria propria, 2015.

O volume total de cada filtro € de 1,3 L, esse valor foi obtido através da
subtracdo da massa do reator preenchido com dgua da massa do reator vazio. Em
procedimento semelhante, a estimativa do volume util foi obtida através da massa de
cada reator preenchido com seu respectivo material suporte e agua, subtraida da
massa do reator preenchido apenas com o material suporte (sem agua). Para a
obtencdo das massas foi utilizada uma balanca marca Marte, modelo 2C20. Os
volumes Uteis resultantes foram os seguintes: 0,5 L quando preenchido com carvao

ativado, 0,7 L com ceramica de argila e 0,8 L com a borracha de pneu.
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4.2 AGUA RESIDUARIA SINTETICA

Os filtros foram alimentados com esgoto sanitario sintético, simulando
esgoto sanitario, composto por glicose como principal fonte de carbono, adaptado a
partir da metodologia proposta por Del Nery (1987). Zaiat (1999) utilizou este mesmo
efluente sintético para dois experimentos: avaliacdo de transferéncia de massa
externa e dos parametros cinéticos intrinsecos; e também para testes de
desempenho, em um reator anaerébio horizontal de leito fixo. Freire et al. (2008)
utilizaram a mesma solugdo para estudos fluidodindmicos e avaliacdo de
desempenho de reator anaerébio de leito fluidificado, e Conceicdo et al. (2013)
utilizaram esse efluente (acrescido de um corante téxtil) para avaliar o desempenho
de um sistema (reator UASB seguido de adsor¢do) na remoc¢ao de matéria organica
e cor.

Na Tabela 2 é apresentada a composicdo do esgoto sanitario sintético para

concentracdo de matéria organica em termos de DQO de 500 mg.L™.

Tabela 2. Composi¢ao da agua residudria sintética

Concentracéo Estoque 1 Estoque 2
Composto (mg.L™h
Glicose’ 500 - -
Uréia 31,25 X
Sulfato de niquel 0,25 X
Sulfato ferroso 1,25 X
Cloreto férrico 0,125 X
Cloreto de calico 11,75 X
Cloreto de cobalto 0,02 X
Oxido de selénio 0,0175 X
Fosfato de potassio monobasico 21,25 X
Fosfato de potéssio dibasico 5,425 X
Fosfato de sédio dibasico 8,35 X
Bicarbonato de sédio* 500 - -

* A glicose e o bicarbonato s&o adicionados no final do preparo das solucgdes.

Os valores apresentados na Tabela 2 sdo baseados na concentracdo de

tabela, basta acrescentar os reagentes na proporcéo desejada.

glicose de 500 mg.L™. Para concentracdes de DQO diferentes da estipulada na
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O efluente foi elaborado a partir de duas solugcbes estoques contendo
reagentes em concentragéo 1000 mil vezes maior, mantidas em refrigeracdo, sendo
0 estoque 2 composta pelos fosfatos e o estoque 1 com o restante dos reagentes,
com excecao da glicose e do bicarbonato, adicionados somente no momento final de
preparacao.

Esse efluente era preparado semanalmente, em torno de 100 L, para a
alimentacdo continua dos trés filtros. Contudo se observou que havia uma
degradacéo consideravel no decorrer da semana, por isso, tomou-se o cuidado de
preparar efluente novo a cada ensaio para que o valor de DQO inicial fosse o

mesmo em todos 0S ensaios.

4.3 LODO DE INOCULO

O indculo utilizado no experimento foi coletado de um Reator Anaerdbio de
Manta de Lodo e Fluxo Ascendente (RALF) pertencente a uma estacdo de
tratamento de esgotos do municipio de Curitiba, estado do Paran& (Figura 4).

Figura 4. Amostra do lodo anaerobio.
Fonte: Autoria propria, 2015.
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Exames microbiolégicos e determinacdes das concentracbes de solidos
totais e volateis foram realizados durante o periodo de inoculagdo para avaliar as
principais caracteristicas do lodo.

Os exames microbioldgicos do inoculo foram realizados por microscopia
Optica comum em um microscopio de epifluorescéncia Marca Bel (objetiva 100x) no
Laboratorio de Microbiologia Ambiental da UFSCar — Sorocaba, com o auxilio da
Professora Dra. lolanda Silveira Duarte, que observou e caracterizou as amostras
com preparacgao a fresco.

As andlises de solidos totais, solidos totais volateis e solidos totais fixos
foram realizadas com amostras de 50 mL do lodo, de acordo com metodologia
descrita no Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater
(EATON et al., 2005).

4.3 MATERIAIS SUPORTES

Foram escolhidos trés matérias suportes para avaliacdo, sendo eles o
carvao ativado granular, ceramica de argila e borracha de pneu (Figura 5).

Figura 5. Materiais suportes usados: a) carvdo ativado, b) cerdmica de argila e c) borracha de
pneu.
Fonte: Autoria propria, 2015.

c)
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Na Tabela 3 esta apresentada a massa utilizada de cada material nos filtros,
que foram obtidas através do preenchimento dos filtros com cada material, depois

pesados e descontado o peso do filtro vazio.

Tabela 3. Massa utilizada de cada material nos filtros

Filtro Massa (9)
Carvéo ativado 764
Ceramica de argila 987
Borracha de pneu 338

O carvao ativado granular foi obtido de doacdo da empresa Veolia Walter
Solutions. A ceramica de argila e residuo de construcao civil e a borracha de pneu e
residuo de pneu de recapagem que foram adquiridos através de doacéo.

O carvao ativado é um material de baixa densidade, elevada porosidade e
bastante versétil, sendo utilizado tanto como material suporte em reatores
bioldgicos, como adsorvente em estudos envolvendo tratamento de aguas e aguas
residudrias. Em ambos os casos, com eficiéncia consolidada e evidenciada pela
literatura (Acharya et al., 2007; Freire, 2005; Tavares, 2008 e Santos, 2013). Essa
caracteristica atualmente credencia sua utilizacdo nas pesquisas para servir como
um padrdo de comparacao com outros materiais.

A ceramica porosa possui custo inferior quando comparada aos outros
materiais, por ser proveniente de residuos da construcao civil. Sua escolha baseou-
se em resultados promissores obtidos em pesquisas recentes sobre adsorcao, o que
a credencia como meio suporte de reatores.

Conceicdo et al. (2013) utilizaram ceramica de argila como material
adsorvente em estudos de remocéao de cor de uma solugcdo com corante. Pelo fato
da argila, em suas diferentes formas (bentonita, vermiculita, dentre outras), ser um
material de comprovado potencial adsorvente, 0s autores corretamente presumiram
gue a ceramica (obtida a partir da queima da argila a 600 °C) também manifestaria
tal caracteristica.

A borracha de pneu serviu como investigacdo no estudo. Esse material
também é um residuo e foi adquirido como rejeito de recapagem de pneu de

caminhdo. A escolha pela borracha de pneu segue o mesmo principio da ceramica
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de argila de agregar valor a um residuo, possibilitando reaproveitamento em
oposicdo ao descarte. Poucos estudos sdo reportados na literatura sobre esta
utilizacdo, mas alguns trabalhos indicaram resultados satisfatorios (COLLACO,
2001; NICIURA, 2005; UMANA et al., 2008; SANTOS et al., 2010, BARROS et al.,
2012).

4.4 CARACTERIZACAO FiSICO-QUIMICA DO MATERIAL SUPORTE

A caracterizacao fisico-quimica dos materiais suporte foi realizada com o
objetivo de correlacionar as caracteristicas de cada material com a capacidade de
aderéncia dos microrganismos e remocéao de matéria organica.

Para a caracterizacéo fisico-quimica do carvao ativado, ceramica e borracha
de pneu foram determinados: pH, massa especifica aparente, densidade (massa
especifica), modulo de finura, teor de umidade, teor de material volatil, teor de
cinzas, numero de iodo, distribuicdo granulométrica e morfologia através da

visualiza¢do da particula com MEV.

4.4.1 pH

A determinagdo do pH dos materiais suporte foi realizada em triplicata de
acordo com procedimentos descritos na norma ASTM D 3838-80 (1999). O
procedimento foi pesar 10 g do material suporte e colocar em contato com 100 mL
de &gua deionizada. Esta suspensdo foi aquecida a aproximadamente 90 °C e
agitada por 15 min £ 10 s. Em seguida, filtrou-se imediatamente a solu¢cdo em papel
filtro qualitativo e deixou-a esfriar até a temperatura de 50 £ 5 °C para determinar o
pH através do pHmetro da marca pHTEK, modelo pHS-3E, inicialmente calibrado

com solugdes tampao fosfato de pH =4,0 e pH = 7,0.
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4.4.2 Massa Especifica Aparente

A determinacdo da massa especifica aparente dos materiais suporte,
também chamando de massa unitaria, foi realizada em triplicata de acordo com
procedimentos descritos na ABNT NBR 12076 (1991). A norma define massa
unitaria como a relagdo entre a massa do agregado lancado no recipiente e o
volume deste recipiente, considerando, portanto, os vazios entre os grdos. Esta
determinacdo se faz necessaria para o correto calculo da massa necessaria para
preenchimento do filtro.

O procedimento foi secar, inicialmente, massa do material suporte suficiente
para encher uma proveta de 100 mL (durante o periodo 3 h) e uma proveta de 100
mL (durante 30 min) em estufa, a temperatura de 130 £ 5 °C. Apds o resfriamento do
carvao ativado e da proveta em dessecador até a temperatura ambiente, a massa da
proveta foi determinada em uma balanca de precisdo da marca Marconi, modelo
AUW?220D. Preencheu-se, entdo, a proveta com material suporte até 100 mL (100
cm®) e novamente foi determinada sua massa. O valor obtido foi subtraido da massa
da proveta para obter a massa do carvao. O fundo da proveta foi batido numa
superficie de madeira até o ponto em que ndo acontecesse mais a compactacédo do
material.

Anotou-se o volume correspondente ao nivel ocupado pelo carvao (mL) apds
a compactacdo e procedeu-se o célculo de densidade aparente por meio da
Equacéo 1.

M1—M,

Pg=— Equacéo 1

Em que:

pa = densidade aparente (g.mL™ ou g.cm™);

M1 = massa da proveta (Q);

M, = massa de carvao ativado somada a massa da proveta (g);

V = volume determinado apés a compactacéo do material (mL™ ou cm™).
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4.4.3 Densidade

Para determinagcdo da densidade, ou da massa especifica, dos materiais
suporte utilizou-se o ensaio do Frasco de Le Chatelier (NBR NM 23:2001), usado
para determinacdo da massa especifica de materiais finos. A norma define como
massa especifica a massa da unidade de volume do material, considerando,
portanto, apenas a massa e volume dos gréos. Este ensaio foi adotado por permitir
gue o ensaio seja realizado com materiais de diferentes faixas de densidade.

O procedimento, realizado em triplicada, foi o de preencher o frasco de Le
Chatelier com auxilio de um funil de haste longa com querosene até a marca de 1
cm3. Colocou-se o frasco em banho de agua a temperatura ambiente por 30 min
para obter equilibrio térmico com a 4gua, uma vez que 0 querosene possui um alto
valor de variacdo volumétrica em funcdo da temperatura ambiente, e registrou-se
entdo a primeira leitura. Pesou-se uma massa de cada material que promovesse
deslocamento do liquido entre 18 cm?® e 23 cm?3 e realizou-se entdo, a segunda
leitura. A massa especifica do material foi determinado pela Equacao 2.

Pe = Equacéo 2

Em que:

pe = densidade (g.mL™ ou g.cm™);

M = massa do material pesado (g);

Vi = volume inicial marcado no vidro de Le Chatelier (mL™ ou cm™);

Vf = volume final deslocado apés inserido o material no frasco de Le Chatelier (mL™

ou cm’).
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4.4.4 Teor de Umidade

A determinacdo do teor de umidade dos materiais suporte foi realizada em
triplicata e adaptada para os materiais suporte de acordo com metodologia descrita
no método de secagem em estufa da norma ASTM D 2867-04 (2004).

A norma ASTM D 2867-04 estabelece que deve-se pesar de 1 a 2 g do
material quando o0 mesmo passar em peneira de n° 50 (que corresponde a abertura
de 48 mesh ou 0,3 mm, segundo ABNT/ASTM) e de 5 a 10 g quando o material ndo
passar por ela.

Para os materiais testados foram pesados 5 g em béqueres de 50 mL,
previamente tarados em balanc¢a analitica da marca Marconi, modelo AUW?220D, e
anotadas as massas dos béqueres, dos materiais suportes (amostras) e do conjunto
béquer + material suporte. Em seguida, os béqueres com as amostras foram
colocados na estufa a 150 + 5 °C durante 3 h. Apés este periodo, as amostras foram
retiradas da estufa, resfriadas em dessecador com silica gel até atingirem a
temperatura ambiente e determinadas suas massas. A determinacdo do teor de
umidade foi feita de acordo com a Equacéao 3.

(C-D)

TU (%) = 5" 100 Equacéo 3

Em que:

TU = Teor de umidade (%);

B = Massa do recipiente (Q);

C = Massa do recipiente com a amostra original (g);
D = Massa do recipiente com a amostra seca (g).

4.4.5 Teor de material volatil

A determinacgéo do teor de material volatil dos materiais suporte foi realizada
em triplicata de acordo com procedimentos descritos na norma ASTM D 5832-98
(2003). O método descrito nesta norma avalia a porcentagem de produtos volateis,
exclusivos do vapor de agua, presentes no carvao ativado, que sao liberados sob

condicdes especificas do teste.
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Para obtengéo do teor de material volétil, primeiramente determinou-se o
teor de umidade descrito no item 4.5.4, com um cadinho, previamente calcinado em
mufla da marca ZEZIMAQ, modelo 2000.G, a 950 °C por 30 min e resfriado no
dessecador com silica gel. A massa do cadinho foi determinada em balanca analitica
de precisao da marca Marconi, modelo AUW220D. Em seguida, foi acrescentado ao
cadinho tarado, aproximadamente, 1 g da amostra. O cadinho foi colocado na mufla
a 950 + 25 °C por 7 min + 10 s. Apés esse tempo, o cadinho foi retirado da mufla e
resfriado no dessecador até atingir a temperatura ambiente para posterior
determinacao da massa em balanca de precisao.

A porcentagem da perda de peso foi determinada pela Equacéo 4.

(c-D)
(c-B)

Perda de peso (%) = * 100 Equacao 4

Em que:
B = massa do cadinho (g);
C = massa do cadinho com amostra do material (g);

D = massa do cadinho com amostra sem materiais volateis (Q).

O teor de material volétil foi determinado pela Equacéo 5.

VM =E —-F Equacgéo 5

Em que:

VM = teor de material volatil contido na amostra (%);

E = perda de peso (%) definida pela Equacéo 4;

F = teor de umidade (%).

4.4.6 Teor de cinzas

A determinacéo do teor de cinzas dos materiais suporte foi realizada através
de uma adaptagéo da norma ASTM D 2866-94 (1999) em triplicata.



52

O método de determinacéo do teor de cinzas foi realizado da seguinte forma:
primeiramente, quatro cadinhos foram colocados na mufla da marca ZEZIMAQ,
modelo 2000.G, a 650 + 25 °C durante uma hora. Decorrido este tempo, 0s
cadinhos foram colocados no dessecador até atingirem a temperatura ambiente, e
em seguida, foram determinadas suas massas na balanca analitica.
Concomitantemente, a massa de aproximadamente 9 g dos materiais suporte foram
secas em estufa a 150 £ 5 °C por 3 h e, em seguida, transferidas para o dessecador
até atingirem temperatura ambiente.

Depois de resfriadas, massas de aproximadamente 5 g de cada amostra dos
materiais suporte provenientes da estufa foram pesadas nos cadinhos. Os cadinhos
foram, entdo, levados novamente para a mufla a 650 + 25 °C durante 8 h para
carbonizacdo das amostras. Apos este tempo, os cadinhos foram transferidos para o
dessecador para serem resfriados e, posteriormente, foram pesados. As massas
determinadas foram utilizadas na Equacao 6.

. de solid tant ~
Teor de cinzas (%) = et PO TETANEE 4 100 Equacao 6

massa inicial da amostra

4.4.7 Numero de lodo

Para determinar o numero de iodo nos materiais suporte foram utilizados os
procedimentos descritos na ABNT NBR 12073 (1991). O método descrito por esta
norma baseia-se na obtencdo da quantidade em miligramas de iodo adsorvido por
1,0 g de carvao ativado pulverizado, quando a concentracdo do filtrado residual é
0,02 N. A metodologia descrita foi adaptada para a ceramica porosa e para a
borracha de pneu.

A metodologia consistiu em moer cerca de 10 g de cada material até que
95% passasse pela peneira ABNT n° 325 e determinar as massas. Apds a moagem,
massas dos materiais suporte foram secas em estufa a 130 = 5 °C durante 3 h e, em
seguida, resfriadas em dessecador até atingirem a temperatura ambiente. Apos o
resfriamento, foram pesadas 1 g de carvéo, 10 g de ceramica e 8 g de borracha de
pneu, de acordo com dados obtidos em andlises preliminares, e adicionadas a 10

mL de &cido cloridrico na propor¢éo de 1:5, separadamente em béquers de 250 mL.
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Os béqueres foram colocados sobre uma chapa aquecida por 30 s até que a
mistura atingisse a ebulicdo. Apos esse periodo, estes foram retirados e resfriados a
temperatura ambiente.

Em seguida, foram adicionados 100 mL de solucdo de iodo 0,1 N em cada
béquer e agitou-se durante 30 s. Os contetdos dos béqueres foram, entéo, filtrados
com papel filtro qualitativo.

Os primeiros 30 mL de cada volume filtrado foram rejeitados e foram
retirados 50 mL do conteudo restante, previamente homogeneizado, para serem
titulados separadamente com solugdo de tiossulfato de sédio 0,1 N até atingirem
coloracdo levemente amarelada. Posteriormente, foram adicionados 2 mL de
solucéo indicadora de amido 0,5% em cada béquer e continuou-se a titulacdo até
gue a coloracédo azul ficasse incolor.

Finalmente anotou-se o volume total, em mL, de tiossulfato de s6dio 0,1 N
gasto na titulacdo (Va) e realizaram-se os calculos de acordo com as Equacdes 7, 8
e9.

Na Equacdo 7 é determinado o numero de iodo sem a correcdo da

normalidade do filtrado residual.

X  A—(2,2xBxVy) ~
_= Equacao 7
P quac¢

S

Em que:

X/M = nimero de iodo sem o fator de correcdo da normalidade do filtrado residual
(mg.g™);

A = normalidade da solucéo de iodo 0,1 N multiplicada pelo fator de correcédo da
solucéo e por 12693;

B = normalidade da solucédo de tiossulfato de sédio 0,1 N multiplicada pelo fator de
correcdo da solucao e por 126,93;

V, = volume total de tiossulfato de sédio 0,1 N gasto na titulagéo (mL);

p = massa da amostra de carvao ativado pulverizado (g).
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Na Equacédo 8 é determinada a normalidade do filtrado residual.

_ Nsza
T 50

Equacéo 8
Em que:

C = Normalidade do filtrado residual (N);

N, = Normalidade da solucéo de tiossulfato de sodio 0,1 N multiplicada pelo fator de
correcdo da solucao (N);

Va = volume total da solucéo de tiossulfato de sédio 0,1 N gasto na titulagcado (mL).

Na Equacéo 9 é determinado o numero de iodo.
X ~
I = ExD Equacao 9

Em que:

M = namero de iodo sem o fator de corre¢cdo da normalidade do filtrado residual
(mg.g™);

D = fator de corre¢cdo da normalidade do filtrado residual encontrado na tabela
Anexo A presente na norma ABNT NBR 12073:1991 a partir do valor de C da
Equacéao 8.

4.4.8 Granulometria

A composicdo granulométrica dos materiais suporte foi realizada segundo
procedimentos descritos pela NBR NM 248 (2003). Primeiro foram pesadas 300 g de
cada material suporte, que foram secas em estufa a 105 - 110 °C por
aproximadamente 3 h. Ap6s a secagem, massas dos materiais suporte foram
resfriadas em dessecador até atingirem a temperatura ambiente. Apdés o
resfriamento, as massas foram peneiradas em peneiras da série normal,
previamente limpas, em ordem crescente de aberturas da base para o topo, sendo

gue o fundo é encaixado em sua base.
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Apés colocar a amostra sobre o conjunto de peneiras e tampa-las, foi
promovida agitagdo mecanica por 8 min para promover separagado e classificacao
prévia dos diferentes tamanhos dos grdos das amostras. ApOs a agitacao,
comecando pela maior abertura, as peneiras foram destacadas removendo o
material retido em cada peneira para uma bandeja identificada, escovando a tela em
ambos os lados para limpé-la, sempre considerando como retido o material
removido pelo lado interno e passante como o material desprendido na parte inferior.

A massa retida em cada uma das aberturas das peneiras foi registrada e
foram realizados os calculos de porcentagem retida, porcentagem retida acumulada
e modulo de finura para possibilitar o tragado da curva granulométrica. A série de

peneiras utilizada é apresentada na Tabela 4.

Tabela 4. Série de peneiras de abertura normal

ASTM MESH Abert (mm)
3/8" - 9,5
1/4" - 6,3

4 4 4,75

8 8 2,36
16 14 1,18
30 28 0,6

50 48 0,3
100 100 0,15

O calculo das percentagens e do médulos de finura dos materiais de suporte
também seguiu as recomendacdes da NBR NM 248 (2003).

Na NBR NM 248 (2003) sdo apresentados métodos para calculo do modulo
de finura (MF) que corresponde a soma das porcentagens retidas acumuladas em
massa de um agregado, nas peneiras da série normal, dividida por 100. Este mddulo
€ comumente utilizado para avaliar de forma quantitativa a finura dos gréos, pois
varia com a curva granulométrica.

O modulo de finura € um nimero proporcional a area compreendida sobre a

curva granulométrica e costuma ser um parametro para classificacado de agregados
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e depende, portanto, dos diametros dos gréaos e suas distribui¢cdes (Figura 6).
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Figura 6. Exemplo de representacédo do mddulo de Finura (Coutinho, 1988)

4.4.9 Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

Ainda na fase de caracterizacdo dos materiais foi realizado a MEV, essa
analise foi repetida depois do material ser usado como recheio do filtros, por isso, 0s
materiais serdo denominados de particulas inertes quando naturais e de
bioparticulas com a formacéo do biofilme, essa denominacdo também foi utilizado
por Freire (2005).

A MEV foi realizada nos materiais suporte e nas particulas com biomassa
aderida ap6s 180 dias de operacdo dos reatores. Os materiais suporte foram
previamente secos com bomba a vacuo por 8 h.

As particulas com biomassa aderida foram fixadas em solucdo de
glutaraldeido 2,5% em tampéo fosfato 0,1 M (pH 7,3) por periodo minimo de 12 h, a
temperatura de 4 °C, aproximadamente.

Apbs a fixacdo, o material foi desidratado em uma série gradativa de alcool
etilico em diversas concentracdes (50%, 60%, 70%, 80%, 90%, 95% e 100%, V/v),
permanecendo por 10 min em cada concentracdo. Repetiu-se a desidratacdo em
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alcool 100% por mais duas vezes. ApOs a desidratacdo, as amostras foram
colocadas em estufa a 30 °C durante 3 h.

Antes de serem analisadas, as amostras foram fixadas nos stubs com fitas
adesivas de dupla face de carbono (Figura 7a) e em seguida foram metalizadas no
metalizador Quorum, modelo Q150RES (Figura 7b,c).

c)
Figura 7. Procedimentos de MEV: a) Amostras presas na fita de carbono e fixadas no
“stub”; b) amostras metalizadas; c) metalizador Quorum, modelo Q150RES; d)
microscépio Zeiss modelo EVO/MAI 15

Apbs esse procedimento, as amostras foram levadas ao microscopio Zeiss
modelo EVO/MAI 15 (Figura 7d) e foram feitas as imagens com aproximacao de
5000 vezes (5 kx) e 10000 vezes (10 kx).
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As amostras para a MEV foram coletadas e preparadas na véspera da
andlise. As analises foram realizadas no Laboratério do Departamento Académico

de Mecanica da UTFPR, campus Curitiba.

4.4.10 Area superficial, volume, tamanho dos poros e porosidade

Os parametros area superficial, volume, tamanho dos poros e porosidade
dos materiais suporte foram determinados no Laboratério de Catalise do
Departamento de Engenharia Quimica da Universidade Estadual de Maringa. As
andlises foram realizadas no Analisador de &rea superficial e volume de poros
NOVA1200 — QuantaChrome, com auxilio do manual do usuario NOVAWin user
manual para a conduta dos experimentos e o programa Quantachrome™ NovaWin -
Series Windows - Based Operating and Data Analysis Software. Para a andlise da
superficie empregou-se o método de BET (Brunauer, Emmett, Teller) e para os
calculos das areas e dos volumes foi utilizado o método de BJH (Barrett, Joyner-
Halenda).

Este método é utilizado para medir a area de superficie especificas dos
sélidos a partir da analise das isotermas de adsor¢cdo de nitrogénio nos poros a
temperatura de nitrogénio liquido. Além disso, também €& permitida a avaliacdo do
volume de poros e distribuicdo de tamanho de poros (SING et al., 1985).

4.5 INOCULACAO DOS REATORES

O lodo foi imobilizado nos filtros nos materiais suporte de acordo com
metodologia proposta por Zaiat et al. (1994). Os meios suportes foram colocados em
recipientes contendo lodo até que ficassem totalmente encobertos
(aproximadamente 1 L de lodo) durante 24 h. Ap6s esse periodo, foi realizado

descarte do lodo excedente e os materiais foram colocados no interior dos reatores.
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4.6 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

O aparato experimental, composto de 3 filtros anaerdbios preenchidos com
carvao ativado, ceramica de argila e borracha de pneu, foi afixado na sala de
reatores do Laboratorio de Saneamento do campus Curitiba, sede Ecoville (Figura
8).

Os filtros anaerobios foram colocados em operacéo no dia 17 de outubro de
2013. A agua residuaria sintética com DQO de aproximadamente 500 mg.L™,
armazenada em um reservatério com capacidade de 100 L, foi conduzida aos
reatores por meio de bomba dosadora tipo pistdo com fluxo em pulso da marca
ProMinent, modelo Conb 1201(Figura 8).

Inicialmente, a vazéo de alimentacéo foi estabelecida tal que resultasse em
um tempo de detencdo hidraulica de 12 h. As mudangas nas condi¢fes de entrada
dos reatores foram estabelecidas sempre apos a verificacdo do estagio de equilibrio
dindmico aparente (EEDA). Na Tabela 5 estdo apresentados os valores dos

parametros operacionais estabelecidos na entrada.

Tabela 5. Valores dos Pardmetros Operacionais

Material Etapa TDH (h) Vazédo (L.h™) Periodo de
operacao (dias)
Carvéo Ativado Inicial 12 0,04 0 a 58°
I 8 0,06 59 a 137°
Il 4 0,12 138°a 215°
Ceramica de Argila Inicial 12 0,06 0ab58
I 8 0,09 59 a 137°
Il 4 0.18 138°a 215°
Borracha de Pneu Inicial 12 0,07 0 a58°
| 8 0,10 59 a 137°

Il 4 0,20 138° a 215°
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Efluente

Ceramica de argila

Afluente

Sentido do liquido

Reservatorio

b)
Figura 8. Foto do aparato experimental (a) e esquema do aparato

experimental com detalhes (b).
Fonte. Prépria autoria, 2014.
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Na etapa inicial ocorreu a inoculacdo dos filtros em regime de batelada, com
duracdo de 24 horas. Apés esse periodo, a operacdo foi em regime continuo com
TDH de 12 horas, sendo as vazfes sao distintas para cada filtro devido o volume util
ocupado ser diferente, os filtros foram alimentado com efluente sintético e
monitorado até que se atingisse o EEDA. Nas outras etapas a vazédo foi sendo
aumentada gradativamente para que os filtros fossem operados com TDHde 8 he 4
h, mas sem variacdes bruscas no sistema.

A Etapa | foi operada com TDH de 8 h e monitorada até que se atingisse o
EEDA, no 82° dia de operacéo. Os filtros foram avaliados através de perfis temporais
(duracao diaria 0 — 24 h) e perfis ao longo da altura dos filtros, sendo trés temporais
e trés espaciais, intercalando com ensaios hidrodinamicos, essa etapa durou ate o
137° dia.

A Etapa Il iniciou no 138° dia de operacdo com TDH de 4 h, foi monitorada
até que atingisse o EEDA, no 156° dia de operacdo. Foram avaliados da mesma
maneira citada na Etapa I.

O desempenho e estabilidade dos filtros foram verificados através dos
pardmetros pH, alcalinidade total, alcalinidade a bicarbonato, acidos volateis e DQO
em amostras do afluente e efluente, de acordo com metodologias apresentadas na
Tabela 5.

Nos perfis temporais foram coletadas amostras em coletor automatico (ISCO
6712) do afluente e efluente de cada filtro em intervalos de 3 h, durante periodo total
de 24 h para determinagdo dos mesmos pardmetros do monitoramento do
desempenho e estabilidade. As analises, em duplicata, corresponderam aos
mesmos parametros avaliados no monitoramento de rotina do reator, descritos no

tépico anterior e referenciados na Tabela 6.



62

Tabela 6. Parametros analisados, seus respectivos método de andlise, metodologia e a
referencia utilizada.
Parametros Método de Anélise Método N° Referéncia

Temperatura do liquido (°C) - - -

pH Potenciométrico 4500 H* Eaton et al. (2005)
Alcalinidade Total (mgCaCO3.L™) Titulométrico - Ripley et al. (1986)
Alcalinidade Parcial (mgCaCO,.L™) Titulométrico - Ripley et al. (1986)
Alcalinidade Intermediaria (mgCaCOs.L™) Titulométrico - Ripley et al. (1986)
Alcalinidade a Bicarbonato (mgCaCOs.L™) Titulométrico - Ripley et al. (1986)
Acidos volateis (mgHAc.L™) Titulométrico - Dillalo & Albertson (1961)
DQO (bruta e filtrada) (mgO,.L™) Espectrofotométrico 5220 D Eaton et al. (2005)

Além dos perfis de amostragem temporal foram realizados perfis espaciais
ao longo da altura dos filtros, com coleta de amostras do afluente, efluente e dos
pontos intermediarios de cada filtro. Na Figura 9 € apresentada a nomenclatura para

identificacdo dos pontos de coleta em cada filtro.

& Efluente

$ 2

‘} Afluente

Figura 9. Nomenclatura das
amostra dos pontos de coleta.
Fonte: Autoria propria, 2015.
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Os resultados dos perfis de amostragem temporal e espacial, obtidos em
todas as fases ao longo da operagdo dos filtros foram empregados para
demonstracdo do comportamento do sistema e serviu para comparar os filtros com

cada material suporte.

4.7 ENSAIOS HIDRODINAMICOS

4.7.1 Descrigéo dos ensaios

Para avaliar o comportamento hidrodinamico dos filtros anaerébios de leito
fixo foram realizados ensaios de estimulo-resposta tipo pulso com o tracador eosina
Y, ap0s os mesmos terem alcancado o estado de equilibrio dindmico aparente. Os
ensaios hidrodinamicos foram realizados das duas etapas operacionais, sendo 3
ensaios para cada filtro, totalizando 9 ensaios.

Os ensaios hidrodinamicos foram realizados com vazao afluente de 0,08;
0,09 e 0,11 L.h"* para o carvdo ativado, ceramica de argila e borracha de pneu,
respectivamente e tempo de detencao hidraulica (TDH) de aproximadamente 8 h.

As massas moleculares, as massas aplicadas e as concentracfes de eosina

Y sdo apresentadas na Tabela 7.

Tabela 7. Caracteristicas da solugdo do tragcador eosina Y no ensaio de estimulo-resposta.

Material Perfil Massa Molecular Massa aplicada Concentracéo do
(g.mol™) do tracador (mg) | tracador (mg.10 mL™)
Ceramica de argila I 692 20,14 2,01
I 692 20,57 2,06
1] 692 20,08 2,01
Borracha de Pneu I 692 20,19 2,02
I 692 20,65 2,07
1] 692 20,20 2,02

Em cada ensaio o tempo de inje¢céo foi de aproximadamente 10 s, e apds a

injecdo do tragcador foram feitas coletas das amostras do efluente de cada filtro em
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intervalos de 30 min com utilizacdo de um coletor automético de amostras da marca
ISCO série 6772.

O tempo total de duracédo dos ensaios foi determinado de tal forma que as
amostras fossem coletadas pelo menos trés vezes o TDH tedrico de 8 h.

Para determinacdo da concentracdo do tracador nas amostras do efluente,
foi utilizado o meétodo colorimétrico de leitura de absorbancia, realizado em
espectrofotometro Hach uv-vis, modelo DR/5000, com comprimento de onda de
516 nm para a eosina Y.

Na Tabela 8 pode ser observado um resumo das definicbes das variaveis
empregadas nos modelos tedricos uniparamétricos para obtencdo da curva de
distribuicAo do tempo de residéncia hidraulica (Eg) em funcdo do tempo

adimensional (0).

Tabela 8. Definicdo das varidveis para a obtencdo da curva de distribuicdo do tempo de
residéncia hidraulica (E8) em fungado do tempo adimensional(6)

Variaveis Definicao Significado
E C Curva de distribuicdo da
’ s idade de saida do tracador
g ZCE_ME Area sob a curva de
distribuicdo
. 2 t.CLAtL, Tempo médio de residéncia
2 il S S
2 C. At obtido da curva
L
6 . Tempo Adimensional
R
Curva de distribuicdo do
Ey tg-E; tempo de detencao
hidraulica
. tZ.CL AL, .
a2 Lt; L ta Variancia
2 C. At
Og at ,-"té Variancia Adimensional
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As curvas experimentais da variacdo de concentracdo dos tracadores ao
longo do tempo, C(t), foram normalizadas (&rea sobre a curva igual a 1) de acordo
com Levenspiel (2000), resultando em curvas de distribuicdo do tempo de residéncia
hidraulica (EB) em funcdo do tempo adimensional (8). Apés a normalizagdo, foi
possivel calcular a variancia para cada ensaio (0g?).

O ajuste das curvas experimentais de distribuicdo do tempo de detencéo
hidraulica em funcdo do tempo adimensional foi realizado com base nos modelos
tedricos uniparameétricos de dispersdo de pequena (PD) e de grande intensidade

(GD) e de tanques de mistura completa em série (N-CSTR) (Tabela 9).

Tabela 9. Modelos teéricos unipardmetricos de dispersao, pequena intensidade (PD), grande
intensidade (GD) e tanques em séries (N-STR)

Modelo Parametro Equacéao

Disperséo de pequena

D 1 (1-oy
- =2 — = -
intensidade oo (u.Lj = 2\/7r(D/u.L) exp{ 4(D/u.L)

Disperséao de grande

intensidade (tanque s R 8 R 2 c 1 oxp| - (1_0)2
aberto) L) lun) " 2Jz(DuD) 49(D/u.L)
Tanques de mistura
completa em série N _i_ﬁ ~ N(N.Q)N—l o
o’y o (N

Fonte: ADAPTADO DE LEVENSPIEL (2000).

Os modelos de dispersao representam o comportamento do filtro avaliado
por um reator de fluxo pistonado no qual ocorre dispersdo axial do escoamento.
Nesse modelo, o escoamento do fluido ocorre de forma ordenada através do filtro,
ou seja, ndo ha mistura ou difusdo ao longo do caminho de escoamento.

O modelo de tanques em série simula o comportamento do filtro avaliado
pelo nimero (N) de reatores de mistura completa (ideais) em série. A mistura
completa indica que o contetdo esta agitado e uniforme em todo o reator, ou seja, a
corrente de saida (efluente) tem a mesma composi¢cdo que o fluido no interior do
reator. Essas caracteristicas podem ser verificadas pelos parametros D (ou D/uL)

para os modelos de pequena e grande dispersdo ou pelo nimero (N) de reatores de
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mistura completa em série para o modelo N-CSTR. A estimativa desses parametros
foi realizada pela variancia dos dados de resposta apresentados na Tabela 9.

Com os resultados dos perfis hidrodinamicos foram feitas comparacdes para
avaliar o comportamento dos filtros preenchidos com diferentes materiais suporte e a

influéncia destes materiais no escoamento do fluido.

4.7.2 Anomalias no comportamento hidrodinamico dos reatores

O volume de zonas mortas foi calculado de acordo com metodologia
reportada por Pefia et al. (2006), com base nos valores de TDH tedrico e real obtido
a partir dos ensaios hidrodinamicos e do volume total dos filtros.

A presenca de curtos-circuitos foi verificada pela relacdo entre o tempo do
primeiro aparecimento do tracador no efluente do reator e o TDH te6rico de acordo
com Thackston (1987) e Sarathai et al. (2010).

A eficiéncia hidraulica reflete o volume efetivo e 0 nimero de tanques de
mistura completa em série e foi calculada de acordo com Persson et al. (1999) e
Sarathai et al. (2010).

As equacdes necesséarias para o célculo do volume de zonas mortas,
presenca de curto-circuitos e determinacédo da eficiéncia hidraulica estdo descritas
na Tabela 10.

Tabela 10. Equac¢des para determinacdo da presenca de zonas mortas, curtos-circuitos e
eficiéncia hidrdulica

Anomalias Equacbes Significado
B =relagéo entre o TDH real (h) e o TDH tedrico
TDH, (h);
B = - ; 3.
TDH, V, = volume ativo do reator (m”);
V; = volume total do reator (m3);
Volume de zonas mortas V.=V, x B Vg4 = volume de zonas mortas (m®).
Vd = Vt - Va
W = presenca de curto-circuitos;
- _ . x
Presenca de curtos-circuitos W= r_k T, = tempo em que oc?Lr)g pico da concentragao
T 3

1,= TDH real (h).

1 A = eficiéncia hidraulica;
Eficiéncia Hidraulica A="Ve (1 - _) Ve = volume efetivo (m*);
N N = nimero de tanques CSTR em série.
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4.8 AVALIACAO ESTATISTICA

Para verificar a homogeneidade e normalidade dos dados para o efluente
dos filtros, aplicou-se o teste de Lilliefors, tomando-se a amostragem de cada filtro e
depois de cada fase como repeticdes. Considerando que todos o0s parametros
apresentaram p < 0,05 pode-se afirmar que eles ndo possuem distribuicdo normal
por isso deve ser usado um teste ndo paramétrico para verificar estas diferencas.

Posteriormente, procedeu-se a andlise de variancia pelo teste de Kruskal-
Wallis (n>20), em nivel de 5% de probabilidade, isto é, 95% de confianca, para
verificar as diferencas significativas entre 0s recheios e entre as etapas
operacionais. Caso haja diferenca estatisticas, utiliza-se o método de Dunn para
determinar quais destes grupos séo diferentes. As analises estatisticas foram feitas

utilizando o programa BioEstat 5.3.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 CARACTERIZACAO FiSICO-QUIMICA DOS MEIOS SUPORTES

Na literatura sdo reportados diversos estudos de caracterizacdo fisico-
quimica de materiais usados para diversos fins, como por exemplo: adsor¢cdo ou
como meio suporte em processos de tratamento.

Na Tabela 11 sédo apresentados os resultados médios e os valores de desvio
padrdo da caracterizagao fisico-quimica de amostras do carvao ativado, ceramica de

argila e borracha de pneu.

Tabela 11. Valores médios e desvio padrdo dos resultados das analises fisico-quimicas de
caracterizacdo do Carvao Ativado, Ceramica de argila e Borracha de Pneu.

Parametros N Carvéo Ativado Ceramica de Argila | Borracha de Pneu
pH 3 6,7 £ 0,08 6,7 £ 0,07 7,4+0,16
Massa Especifica Aparente (g.cm3) | 3 0,63+ 0,01 0,96 + 0,02 0,38 + 0,01
Densidade (g.cm?3) 3 1,27 £ 0,01 2,44 +0,3 1,16 +0,2
Médulo de finura 3 2,98 + 0,01 4,98 + 0,01 4,12 + 0,01
Teor de Umidade (%) 3 49 +0,01 4+0,02 17 £ 0,04
Teor de Material Volatil (%) 3 51 +0,03 11+£0,01 78 £ 0,02
Teor de cinzas (%) 3 5,89+ 0,27 0,31+1,69 -
NGmero de lodo (mg.g™) 3 665,86 + 0,01 - 140,79+ 0,02
Porosidade (%) 3 86 78 -

*N=nUmero de amostras

Na Tabela 11 é possivel notar que os valores de pH do carvao ativado

granular e da ceramica de argila foram similares e iguais a 6,7 £ 0,08 e 6,7 + 0,07,

respectivamente.

Valix et al. (2004) obtiveram valores similares aos encontrados nesta

pesquisa para o carvao ativado e afirmaram gue a natureza quimica das superficies
de carbono sé&o inferidas a partir da acidez ou do pH do carbono. Os autores
obtiveram valores de pH entre 6,4 e 7,4 em carvdes vegetais do bagaco de cana

ativados de formas diferentes, o que conferiu superficies fracamente acidas ou
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bésicas a estes materiais. De acordo com o0s autores, estas propriedades mais
bésicas tornam estes carbonos altamente adequados na adsorcéo de efluentes em
fase liquida.

Os valores do pH do carvao ativado granular também foram similares aos
verificados por Garg et al. (2004) que obtiveram pH na faixa de 6,5 a 7,5 com carvao
vegetal de casca de coco. Kalderis et al. (2008) notaram valores inferiores para dois
tipos de carvao vegetal, sendo 5,3 para casca de arroz e 5,9 para bagaco de cana.

Os valores do pH da ceramica de argila (6,7 £ 0,07) foram diferentes dos
obtidos por Santos (2002) que variaram de 9,0 a 9,8 na adsor¢cdo de solucéo
contendo cobre (II). Dabare e Svinka (2014) verificaram variacéo de 6,2 a 10,2 no
pH de quatro tipos de ceramicas de argila porosas.

O valor de pH para borracha de pneu foi de 7,4 £ 0,16. Esse parametro ndo
€ comumente avaliado por outros autores para esse material, mas de acordo com
Hermenegildo et al. (2013), os componentes da borracha de pneu conferem
caracteristicas neutras ou levemente alcalinas a esse material.

Dependendo da superficie do material, ou seja, se esta € basica ou acida,
pode-se determinar suas propriedades adsortivas e também suas reacbes de
decomposicdo (BANSAL; GOYAL, 2005).

De acordo com o conceito descrito na norma NBR 12076 (1991) define-se
como massa especifica aparente a relacao entre a massa do material no recipiente e
o volume deste recipiente, considerando, portanto, 0s vazios entre 0s graos. Sendo
assim, valor da massa especifica do material pode auxiliar na determinacdo da
quantidade de material necessaria para preenchimento do filtro.

Ja a densidade, ou massa especifica, que € definido pela NBR NM 23 (2001)
como massa da unidade de volume do material, considerando, portanto, a massa e
volume dos graos incluindo os poros. Este valor obtido pode auxiliar na area em que
poderé haver formacéo do biofilme.

Para Santos (2005) a massa especifica aparente do meio suporte refere-se
principalmente a questao estrutural do filtro biolégico, e a densidade do meio suporte
esta relacionada com a area de contato entre o liquido e o biofilme formado.

Os valores encontrados para massa especifica aparente e densidade do
carvao ativado granular foram de 0,63 + 0,01 g.cm® e 1,27 = 0,01 g.cm?,
respectivamente, diferente dos obtidos por Zago (2010) de 0,28 a 0,53 g.cm™ e de

1,77 a 1,90 g.cm™ na caracterizagdo de carvbes vegetais para adsor¢cdo de
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saxitoxina. Gonzalez et al. (2014) verificaram densidade variando de 0,14 a 0,55
g.cm™em carvéo ativado vegetal a base de bambu.

Stets (2008) obteve densidade de 1,66 g.cm™, inferior ao valor obtido neste
trabalho de 2,44 + 0,02 g.cm™ para ceramica de argila em filtro biologico.

Alcantara et al. (2008) verificaram valores de densidade variando de 1,8 a
3,5 g.cm™ para diferentes ceramicas de argila. Han et al. (2009) notaram valor de
massa aparente especifica de 2,51 g.cm™ e de densidade de 1,89 g.cm?, para
ceramica de argila comercial. Estes autores verificaram valores proximos dos obtidos
neste trabalho.

A densidade aparente e a densidade relativa da borracha de pneu
resultaram em 0,38 £ 0,01 g.cm?3 e 1,16 £ 0,2 g.cm3, respectivamente. Estes valores
foram similares aos verificados para massa especifica aparente por Collaco (2006)
de 0,5 g.cm™ como meio suporte em leitos cultivados e para densidade por Barros
(2009) de 1,14 g.cm™ como meio suporte em um reator anaerobio de leito fluidizado.
Sirinukulwattana et al. (2013) caracterizaram borracha de pneu para utilizagcdo em
reatores e obtiveram densidade de 1,2 g.cm3, valor similar ao obtido neste trabalho.

Ha importancia na remoc¢ao da umidade dos materiais suporte e devido as
moléculas de agua ocuparem a superficie ativa do sélido, reduzindo a adesao e a
atividade microbiana. Por isso apds a analise é possivel identificar a necessidade de
secar o material para sua utilizacao.

Os valores de teor de umidade foram 49 £ 0,01%, 4 + 0,02% e 17 + 0,04%
para carvao ativado, ceramica de argila e borracha de pneu, respectivamente. Os
valores estdo diretamente ligados a forma de armazenamento e clima local, pois
essa andlise tem o intuito de demonstrar a caracteristica do material no momento da
determinacao do parametro.

Outros autores obtiveram valores distintos do teor de umidade, como
Loureiro (2012) que verificou 14,5% na amostra de carvao vegetal granular a base
de casca de coco; Zago (2010) que notou variacdo de 7,86 a 10,96% em carvdes
vegetais; e Kalderis et al. (2008) que obtiveram variacdo de 4,2 e 6,1% em carvao
vegetal de bagaco de cana e casca de arroz, respectivamente.

Nas ceramicas de argila analisadas por Santos (2002), os valores do teor de
umidade variaram de 4,4 a 8,5%. Niciura (2005) obteve teor de umidade de 1,02%
em borracha de pneu utilizado como meio suporte em um reator anaerdbio de leito

expansivel.
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Os parametros fisicos que afetam diretamente o teor de material volatil sédo
area superficial especifica e distribuicdo de porosidade. Elevados valores de teor de
material volatil geralmente significam valores baixos de area superficial especifica
(GONTIJO, 1996).

O material com maior teor de material volatil foi o borracha de pneu (78 +
0,02%), seguido do carvao ativado (51 + 0,03%) e da ceramica de argila (11 +
0,01%). Zago (2010) utilizou carvdes vegetais com teor de material volatil variando
de 6,54 a 11,97%, diferente do obtido neste trabalho.

Choi et al. (2014) obtiveram valores de teor de material volatil de 73,9 %
0,66% em residuos de borracha de pneu oriundos de uma empresa de reciclagem
de pneus na Coréia, similares aos obtidos neste trabalho.

Os valores obtidos para o teor de cinzas foram de 5,89 + 0,27% e 0,31 +
1,69% para carvao ativado e ceramica de argila, respectivamente. Nao foi possivel
determinar esse parametro para as amostras de borracha de pneu devido a
temperatura de 950 °C da mufla que é estabelecida na metodologia. Pois a queima
da borracha de pneu a essa temperatura libera componentes toéxicos como metais
pesados e dioxinas e o laboratério ndo possuia equipamentos necessarios para
exaustao desses gases.

De acordo com Brandao (2006) essa analise fornece uma indicacdo do teor
de matéria organica, pois por meio do aquecimento, as substancias volateis que se
decompdem pelo calor sdo eliminadas e a matéria organica transformada em CO,,
H,O, dentre outros compostos.

Loureiro (2012) obteve 11,03% de teor de cinzas em amostras de carvao
ativado, o que indica maior teor de matéria organica presente na amostra do que no
carvao ativado utilizado neste trabalho. Kalderis et al. (2008) notaram teor de cinzas
de 25,7% para bagaco de cana e 36,5% para carvao vegetal a base de casca de
arroz. Valix et al. (2004) verificaram valores de teor de cinzas variando de 10,4 a
61,1% para carvao vegetais com diferentes tipos de ativacao.

De acordo com Jaguaribe et al. (2005), o valor admissivel para
comercializagdo de carvbes ativados comerciais deve ser de até 15% do teor de
cinzas. Todos o0s materiais estudados apresentam valores inferiores ao
recomendado.

Os valores do numero de iodo do carvao ativado e da borracha de pneu

resultaram em 665,9 e 140,8 mg/g, respectivamente. Industrialmente e em varios
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setores de produgdo, o numero de iodo € utilizado como indicador padrdo da
capacidade de adsorcdo para diferentes espécies quimicas (MEDEIROS, 2001).
Ikeno (2013) e Loureiro (2012) obtiveram valores similares de 660 e 575,4 mg/qg,
respectivamente, para carvao vegetal ativado, valores bem semelhantes aos obtidos
nesse trabalho.

De acordo com Gonzalez et al. (2014), o numero de iodo esta relacionado
com a porosidade do carvao ativado e é definido como a quantidade de iodo em mg
adsorvido por 1 g de carbono, isso devido a mobilidade dos ions de iodo para 0s
canais porosos com o tamanho tdo pequeno como a molécula de iodo. Estes
autores indicaram que o numero de iodo pode ser usado também como uma
estimativa da area superficial de carvdo ativado com boa precisdo e obtiveram
numero de iodo de 1700 mg.g™ para carvBes vegetais a base de bambu.

A molécula de iodo possui tamanho de aproximadamente 0,27 pm,
permitindo a penetracdo nos microporos que possuem diametros menores que 2 pm.
Assim, esta propriedade é associada a quantidade de microporos disponiveis
(BESTANI, 2008).

Hirasawa et al. (2003) concluiram que uma propriedade importante na
adesdo microbiana é a porosidade do materiais ao estudarem a adesao microbiana
em quatro materiais diferentes (ceramica porosa, polietileno, carvdo ativado e
espuma de poliuretano) e afirmaram que o carvao vegetal € um material poroso e
gue possui cavidades em sua superficie.

A porosidade obtida para carvao ativado e ceramica de argila e foi de 86% e
78%, respectivamente. O resultado da borracha de pneu nao foi possivel determinar
com a metodologia utilizada neste trabalho.

Fernandes et al. (2013) avaliaram a producéo de hidrogénio em trés reatores
de leito fixo preenchidos com carvao vegetal com porosidade de 42%, ceramica de
argila com porosidade de 54% e polietileno ndo poroso. O carvao utilizado pelos
autores possui metade da porosidade do material estudado neste trabalho.

Han et al. (2009) obtiveram porosidade de 25% para ceramica de argila
comercial utilizada em um filtro biologico de fluxo ascendente em escala de bancada
com volume de 3 L.

Os valores recorrentes na literatura para porosidade da borracha de pneu
sao: Niciura (2001) utilizou borracha de pneu com porosidade de 14,7 % em reatores

de leito expansivel tratando esgoto doméstico e Miguel et al. (1998) notaram



73

porosidade de 42% em borracha de pneu pirolisada a 500 °C usada na adsorcao de
corantes.

A caracterizacdo granulométrica € utilizada para determinar o tamanho das
particulas dos materiais, uma vez que o tamanho da particula pode interferir nos
processos de adsorcdo, velocidade de escoamento, colmatacdo do leito e na
fluidodinamica dos filtros.

Na Figura 10 sdo apresentados os resultados dos ensaios de granulometria

para 0s materiais suporte carvao ativado, ceramica de argila e borracha de pneu.

CURVAS GRANULOMETRICAS
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Figura 10. Distribuicéo granulométrica dos materiais utilizados.

A partir das curvas apresentadas na Figura 10 é possivel observar que a
ceramica e o carvao ativado possuem distribuicbes granulométricas densas, isto €,
particulas com mesma granulometria, isto €, a ceramica de argila possui aberturas
préximas de 3 mm e o carvao ativado aberturas proximas a 0,8 mm. Diferentemente
da borracha de pneu, que possui curva homogénea, isto &, as particulas bem

distribuida com seus tamanhos variando de 0,6 mm a 4 mm.
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Esses valores dependem da origem do material e da temperatura na qual foi
ativado. Fernandes (2010) analisou dois tipos de carvao ativado e obteve
granulometria menor que 0,25 mm no carvao de endocarpo e no carvao comercial.
Ferreira (2009) analisou a borracha de pneu para incorporacdo no cimento e obteve
granulometria na faixa de 0,6 e 1,7 mm.

Na Tabela 12 € apresentado um resumo das caracteristicas granulométricas

dos materiais analisados.

Tabela 12. Resumo das caracteristicas das curvas granulométricas

. Tamanho da Médulo de
Material Curva : .
particular finura
Ceramica de argila Densal/fechada Grosso 4,98
Borracha de pneu Distribuida/aberta Intermediario 4,12
Carvao ativado Densal/fechada Fino 2,98

A partir dos valores apresentados na Tabela 12 pode-se concluir que a
ceramica de argila e o carvdo ativado possuem tamanho dos grédos bem
caracteristico, enquanto que a borracha de pneu tem variacdes. O carvao ativado
apresentou composicdo com grdos mais finos e a ceramica de argila apresentou
graos mais grossos.

Em geral, quanto menor for o médulo de finura, maior sera o nimero de
grados por unidade de volume e consequentemente, maior sera a area superficial
destes graos. Com isso, existe uma tendéncia de ter maior area para formacao do
biofilme e consequentemente melhor eficiéncia nos filtros. Portanto, esses fatores
poderdo ocorrer principalmente no carvao ativado e menos na ceramica de argila.

Na Tabela 13 sdo apresentados os resultados de area superficial, volume e
didmetro dos poros obtidos para o carvao ativado, ceramica de argila e borracha de

pneu.
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Tabela 13. Resultados das analises de BET para carvdo ativado, ceramica de argila e
borracha de pneu

Area superficial Volume dos Diametro médio dos
(m%.g™%) poros (cm®.g™) poros (A)*
Carvao Ativado 1111,8 2554 16,64
Ceramica de Argila 28,7 6,5 0,3
Borracha de Pneu 0,03 0,00005 0,1

*A equivale a 10° cm

De acordo com Droste (1997), o valor da éarea superficial especifica
recomendado para os carvbes ativados comerciais € de no minimo 500 m%.g™. O
carvdo ativado estudado apresentou area superficial especifica de 1111,8 m%g™, o
que ultrapassa o limite minimo recomendado pelo referido autor. Freire (2005)
utilizou carvado ativado em um reator anaerobio de leito fluidificado com area
superficial de 68,44 m?.g?, inferior ao recomendando, o que n&o interferiu na
utilizagdo do material como meio suporte.

Albuquerque (2005) obteve valores médios para area superficial de 2,22
m2.g* e 907,9 m%g’' para ceramica de argila e carvdo ativado granular,
respectivamente, em testes em leitos filtrantes. De acordo com o mesmo autor,
quanto maior for a &rea superficial, mais poroso sera o material.

Pramanik et al. (2015) utilizaram carvao vegetal ativado com area superficial
de 1017 m%g?, volume dos poros de 0,72 cm®.g™ e diametro médio dos poros de
18,4 A, como pré-tratamento na reducdo de incrustacdo biolégica de membrana de
microfiltracdo no tratamento de efluente de domeéstico.

Simon et al. (2013) obteve para o carvao ativado e ceramica de argila area
superficial de 1200 m?.g* e 3,0 m%g*’, e volume dos poros de 0,1 cm®.g* e 900
cm®.g™, respectivamente, utilizando a combinacdo dos dois materiais para a filtracdo
de dgua do mar.

Os valores obtidos por esses autores foram adequados para uso dos
materiais como adsorvente ou como recheio filtrante.

Na Figura 11 sao apresentadas as morfologias obtidas na MEV para o

carvao ativado, ceramica de argila e borracha de pneu.



76

g

iy

Y =
Dato 9 May 2014
UTrer

Signal A = SE1 Date 8 May 2014 U'I—
Mape 500KX U r

s
EHT =20.00 kV Signal A = SE1
PR WD = 15.0 mm Mag= 10.00K X

Signal A = SEY EMT = 20.00 kv Signal A = SEY
Mag= S500KX WO =160 mm Mag= 1000KX

e) f)
Figura 11. Amostras dos materiais suporte: a) e b) carvéo ativado com aproximacgdo de 5000 X e
10000 X; c) e d) cerdmica de argila com aproximacéo de 5000 X e 10000 X; e) e f) borracha de pneu
com aproximacgéo de 5000 X e 10000 X.

O objetivo da MEV foi caracterizar os materiais morfologicamente antes da

colocacdo nos filtros anaerdébios e observar modificacbes na superficie, como
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formacao de biofilme e aderéncia microbiana ao longo do tempo de operacédo dos
filtros. Essas caracteristicas poderdo ser observadas comparando rugosidade e
porosidade dos materiais antes e depois de inseri-los nos filtros, o que sera discutido
posteriormente no item 5.5.

A estrutura do carvdo ativado mostrada na Figura 11 (a, b) indica que a
particula de carvao ativado possui mais poros e de maior tamanho, como observado
na caracterizacao fisica, quando comparado a ceramica de argila e borracha de
pneu.

Schmidt (2011) observou o carvao ativado em filtros para remoc¢éo de cloro
de &gua potavel e através das imagens obtidas da morfologia das particulas na
analise de MEV e notou também que o material é bastante irregular e possui
diferentes tamanhos, além da presenca de muito poros.

Na Figura 11 (c, d), é possivel notar que a estrutura da cerdmica de argila é
mais heterogénea devido a presenca de componentes inorganicos, com pequenos
vazios (pontos mais escuros) que caracterizam porosidade ao material.

Pinheiro (2008) observou na analise de MEV em blocos ceramicos uma
quantidade enorme de particulas finas, com didmetros de aproximadamente 1 um,
com morfologia irregular, que podem estar relacionados ndo s6 com a mineralogia,
mas também com a moagem do material. O autor afirma que essas caracteristicas
podem ter influenciado nos valores obtidos no ensaio para a obtencdo da area
superficial especifica (método de BET).

A estrutura da borracha de pneu na Figura 11 (e, f) indica que o material é
mais macico e praticamente sem poros. Contudo apresenta rachadura e
reentrancias, permitindo que alguns materiais figuem retidos devido a sua aderéncia
mais plastica.

Niciura (2001) verificou caracteristicas nas imagens da borracha de pneu
sdo parecidas com as desse trabalho. Pois as particulas analisadas possuiam
caracteristicas rugosas, com reentrancias e saliéncias que aparentemente
favorecem o desenvolvimento do biofilme.

E importante salientar que o tipo do poro afeta a colonizacdo, ou seja,
materiais com poros fechados serdo colonizados apenas superficialmente, enquanto
gue materiais com poros abertos serdo colonizados também em seu interior, 0 que

acarreta na maior eficiéncia do processo.
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5.2 CARACTERIZACAO DO LODO

Conforme descrito no item Material e Métodos, os exames microbiologicos
do lodo foram realizados por microscopia Optica comum. Nestes exames
microbiolégicos foram consideradas as principais morfologias presentes em alguns
campos das amostras de lodo de acordo com descricbes da literatura técnico-
cientifica.

O lodo anaerébio utilizado como indculo apresentava coloracdo negra,
concentracdo de sélidos totais de aproximadamente 2552 mg.L-1, sendo a
concentracdo de solidos totais volateis de aproximadamente 1130 mg.L-1
(aproximadamente 56%) e concentracdo de soélidos totais fixos de aproximadamente
1422 mg.L-1 (aproximadamente 44%).

As caracteristicas do lodo utilizado sdo semelhantes as do lodo anaerébio
utilizado por Passig (2005) como in6culo em um reator UASB hibrido, proveniente de
reatores UASB da Estacdo de Tratamento de Esgoto Flores — Rio Claro /SP. O
indculo apresentava caracteristica floculenta, com concentracdo de solidos totais de
17.800 mg.L-1, sendo que 62 % correspondiam a fracéo volatil e 38% a fracao fixa.

Alguns lodos anaerébios de estacdo de tratamento de esgoto possuem
caracteristicas distintas, como o lodo utilizado por Rita (2002) com concentracao de
sélidos totais de 96.610 mg.L-1 e solidos totais volateis de 13.520 mg.L-1, sendo
45% de volateis e 55% de fixos, proveniente de um reator UASB de uma estacao de
tratamento de esgotos operada pela Companhia Catarinense de Aguas e
Saneamento (CASAN).

As principais morfologias observadas no lodo do in6culo desta pesquisa
foram cocos, bacilos e morfologias semelhantes a Methanosarcina sp. Passig (2005)
observou maior variedade de morfologias, sendo, cocos bacilos; cocos
metanogénicos; bacilos em pares; bacilos curvos; bacilos com extremidade
arredondadas, Arquéias metanogénicas semelhantes a Methanosaeta sp.,

nanobactérias, bactérias filamentosas e espiroquetas.
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5.3 AVALIACAO DO DESEMPENHO DOS FILTROS

Para avaliacdo do desempenho dos filtros anaerobios no tratamento da agua
residuaria sintética foram realizados perfis de amostragem temporal e perfis de
amostragem espacial em duas etapas com TDH de 8 h e 4 h, totalizando 36 perfis

com determinacao dos parametros fisico-quimicos.

5.3.1 Perfis de amostragem temporal - Etapa |

Conforme descrito no item Material e Métodos, a Etapa | compreendeu o
inicio da operacéo nos filtros, com duracdo de 78 dias em TDH de 8 h e vazao
constante de 0,06 L.h™ para o carvéo ativado granular; 0,09 L.h™ para ceramica de
argila e 0,10 L.h™ para borracha de pneu. Nessa etapa foi avaliado o comportamento
dos filtros apds atingirem o EEDA. Um resumo dos valores da média aritmética,
desvio padréo, valor minimo e maximo obtidos nas andlises de monitoramento dos
filtros € expresso na Tabela 14.

De acordo com os dados da Tabela 14 é possivel notar que o valor médio
obtido para a temperatura do afluente e efluente do filtro com carvao ativado
granular, ceramica de argila e borracha de pneu foi de 25,9 + 1,0 °C, 25,6°C + 1,2
°C, 25,7°C + 1,8 °C, 25,3°C * 1,9 °C, respectivamente.

Essa faixa esta dentro dos valores retratos por Campos (1999) que indica
gue a faixa 6tima de temperatura para a atividade microbiana encontra-se préxima
de 30 °C e que a temperatura minima deve ser de 20 °C, para que nao ocorra a
diminuicdo da velocidade metabdlica dos microrganismos, 0 que consequentemente,

provocaria uma lenta solubilizacdo dos substratos.
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Tabela 14. Resumo dos resultados dos parametros fisico-quimicos dos
perfis de 24 h dos trés materiais com TDH de 8 h.

Afluente N X DP Min Max
T (°C) 27 25,0 1,7 21,9 27,1
pH 27 6,6 05 6,2 8,6
AT (mgCaCOs.L™) 27 255 74 97 364
AP (mgCaCOs.L ™Y 27 122 69 9 296
AB (mgCaCO;.L Y 27 144 67 62 340
AV (mgHAc.L™) 27 162 40 35 210
DQO (mg.L™) 27 457 56 372 615
Carvao Ativado N X DP Min Max
T (°C) 27 25,6 1,2 22,0 27,4
pH 27 8,0 0,2 7,3 8,3
AT (mgCaCOs.L™) 27 326 32 297 440
AP (mgCaCO;.L™) 27 248 32 219 366
AB (mgCaCOs.L™) 27 288 39 240 427
AV (mgHAc.L™) 27 44 19 17 87
DQO (mg.L™) 27 38 28 1 87
% rem. DQO 27 94 7 74 99
Ceramica de Argila N X DP Min Max
T (°C) 27 25,7 1,8 22,0 27,0
pH 27 7,7 0,4 6,9 8,4
AT (mgCaCOs.L™) 27 400 41 325 487
AP (mgCaCO;.L™) 27 283 34 234 369
AB (mgCaCOs.L™) 27 343 42 281 454
AV (mgHAc.L™) 27 60 32 26 141
DQO (mg.L™) 27 81 57 15 280
% rem. DQO 27 81 12 46 94
Borracha de Pneu N X DP Min Max
T (°C) 27 25,3 1,9 22,0 27,3
pH 27 7,6 0,3 7,0 8,2
AT (mgCaCO;.L™) 27 384 37 311 435
AP (mgCaCOs.L™) 27 310 44 215 365
AB (mgCaCO;.L™) 27 359 39 286 418
AV (mgHAc.L™) 27 24 9 17 47
DQO (mg.L™) 27 58 53 15 183
% rem. DQO 27 88 12 61 97

Legenda: AT: alcalinidade total; AP: alcalinidade parcial; AB: alcalinidade a
bicarbonato; AV: &cidos volateis; N: nimero de amostras; X: média; DP: desvio
padrao; Min: valor minimo; Max: valor maximo.

Os valores minimos e maximos de pH foram de 6,2 e 8,6 para o afluente e

de 7,3 e 8,3 para o carvao ativado, de 6,9 e 8,4 para ceramica de pneu e de 7,0 e
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8,2 para borracha de pneu. Speece (1996) considerou que os valores de pH
compreendidos entre 6,5 e 8,2 sdao adequados para o bom funcionamento de
sistemas anaerodbios. Portanto, os valores estdo de acordo com a faixa indicada pelo
autor, garantindo condicbes apropriadas para formacdo dos microrganismos
responsaveis pelo tratamento.

Diversos autores que utilizaram 0s mesmos materiais como meio suporte
obtiveram valores de pH similares, tais como: Oliveira et al. (2009) operando um
reator anaerobio horizontal com leito fixo de carvdo vegetal no tratamento de
efluente sintético a base de sacarose (pH afluente de 7,3 + 0,4 e efluente de 7,8 £
0,0); Gourari e Achkari-Begdouri (1997) ao operarem filtros anaerdbios preenchidos
com ceramica de argila tratando efluente sintético a base de sacarose (faixa variavel
de pH de 7,2 a 7,8 no efluente); e Sirinukulwattana et al. (2013) ao utilizarem
borracha de pneu em um reator fluidizado tratando efluente sintético a base de
sacarose (pH variavel de 6,5 a 8,2 e de 8,15 a 8,40 no afluente e efluente,
respectivamente).

O valor médio da alcalinidade parcial do afluente foi de 122 * 69
mgCaCO;.L™ e da alcalinidade total foi de 255 + 74 mgCaCOs.L™, valores superiores
aos reportados por Sperling (1996) de 110 mgCaCOs;.L™* e 170 mgCaCOs.L™* para
esgotos sanitarios, respectivamente. Conceicéo et al. (2013) obtiveram alcalinidade
total de 225 + 56 mgCaC03.L'l no afluente, similar a obtida neste trabalho, em um
reator UASB tratando o mesmo efluente utilizado neste trabalho.

Os perfis de amostragem temporal nos filtros foram realizados no 96°, 110° e
124° dia de operacéo e sao apresentados na Figura 12.
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Figura 12. Resultados dos perfis I, Il e Ill de 24 h com TDH de 8 h dos filtros com
carvéo ativado, ceramica de argila e borracha de pneu: a) pH, b) relacéo alcalinidade

intermediaria com alcalinidade parcial,
concentracdo de acidos volateis, e) DQO e f) eficiéncia.

c) alcalinidade & bicarbonato,

d)
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Nas amostras do efluente, o valor médio da alcalinidade parcial foi de 248 +
32 mgCaCOs.L™", 283 + 34 mgCaCOsz.L™" e 310 + 44 mgCaCOs.L™ para carvdo
vegetal, ceramica de argila e borracha de pneu, respectivamente. A alcalinidade total
foi de 326 + 32 mgCaCOs.L™, 400 + 41 mgCaCOs.L ™" e 384 + 37 mgCaCOs.L™* para
carvao vegetal, ceramica de argila e borracha de pneu, respectivamente. Nos 3
filtros foi verificada geracdo de alcalinidade, um fator importante para o alcance do
EEDA.

Na Figura 12b é apresentada a variacdo da relacdo da alcalinidade
intermediéaria e alcalinidade parcial. De acordo com Ripley et al. (1986), valores de
Al/AP superiores a 0,3 indicam disturbios no processo de digestdo anaerdbia. No
perfil | estes disturbios foram notados mais acentuadamente nos filtros com ceramica
de argila e borracha de pneu, porém notou-se certo reestabelecimento do
comportamento nos perfis Il e lll.

Para Chernicharo (2007) é possivel que a estabilidade do processo ocorra
para valores diferentes de 0,3, sendo necessaria a verificacdo para cada caso em
particular. Ainda segundo Ripley et al. (1986), a inibicdo da fase metanogénica sé
ocorre em valores de AlI/AP superiores a 0,8, valor este que nao foi verificado neste
trabalho, pois a maior relacdo ocorreu na Etapa | no filtro com ceramica de argila,
proxima de 0,6 (Figural2 b).

Na Figura 11 c é apresentada a variacdo da alcalinidade a bicarbonato nas
amostras do afluente e efluente dos filtros anaerdbios. A alcalinidade a bicarbonato
variou de 144 mgCaCOs.L™ a 297 mgCaCO;.L™" nas amostras do afluente e de 240
mgCaCOs.L™ a 427 mgCaCOs.L™ nas amostras do efluente do filtro com carvéo
ativado, de 281 mgCaCOg.L'1 a 454 mgCaCO3;.L'1 nas amostras do efluente do filtro
com ceramica de argila e de 286 mgCaCOs3.L™" a 418 mgCaCOs.L™ nas amostras do
efluente do filtro com borracha de pneu. Observa-se que os valores de alcalinidade
no efluente foram superiores aqueles obtidos no afluente, indicando a capacidade de
tamponamento do filtros.

Na Figura 12c é apresentada a variagdo da concentracdo média de acidos
volateis nas amostras do afluente (162 + 40 mgHac.L™) e efluente dos filtros de
carvdo ativado (44 + 19 mgHac.L™), ceramica de argila (60 + 32 mgHac.L?) e
borracha de pneu (24 + 9 mgHac.L™). Os valores da concentracéo de &cidos volateis
no efluente se mantiveram abaixo dos valores no afluente, indicando o consumo dos

acidos dentro dos filtros para manter a estabilidade do processo anaerdbio.
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Foram verificadas variacdes de até 83% dos valores de &cidos volateis no
afluente durante o periodo experimental, que pode ser explicada pela formacdo de
biofilme e consequentemente degradacédo da glicose e producdo de acidos volateis
nas mangueiras de alimentagdo dos filtros. Miqueleto et al. (2005) observaram a
mesma situagdo ao operarem um reator anaerobio alimentado com efluente de
mesma composicado. Para minimizar essa situacdo, as mangueiras de alimentacao
eram limpas periodicamente.

Outro fator que pode auxiliar a justificar a variacdo de acidos volateis é a
degradacdo da glicose e geracdo de acidos volateis no reservatorio de
armazenamento do substrato, pois maior quantidade de efluente era preparada para
suprir a alimentacéo dos filtros em periodo de 7 a 10 dias.

O estado de equilibrio dinamico aparente verificado na geracdo ou consumo
de alcalinidade e consumo de &cidos volateis foi analisada por outros autores, como
Garcia et al. (2008) que obtiveram valores médios de alcalinidade a bicarbonato em
amostras do afluente e efluente de 99 + 19 mgCaC03.L'1 e 144 + 22 mgCaC03.L'1,
respectivamente, e valores médios de &cidos volateis 60 + 27 mgHac.L™" e 44 +13
mgHac.L™.em um reator anaerébio sequencial operado em batelada de 8 h com
carvao vegetal tratando efluente doméstico.

Stets (2008) verificou valores médios de alcalinidade de 368 * 134
mgCaC03.L'1 e de 530 + 160 mgCaC03.L'1 e valores médios de acidos volateis de
233 + 115 mgHac.L™* e 39 + 43 mgHac.L™ nas amostras do afluente e efluente,
respectivamente, de um filtro anaerodbio de fluxo ascendente com ceramica de argila
tratando efluente de abatedouro com TDH de 1 dia.

Umana et al. (2008) notaram alcalinidade de 203 + 25 mgCaCOs.L e de 218
+ 26 mgCaCOs.L™" e acidos volateis de 69 + 10 mgHac.L™ e 43 + 8 mgHac.L™ nas
amostras do afluente e efluente, respectivamente, de um reator de leito fixo
preenchido com borracha de pneu e alimentando com efluente de leiteria.

No Perfil 1l foi possivel observar que no ponto de 21 h (Figura 12a,c e d)
houve um aumento do valor de pH afluente para 8,6. Isso pode ter ocorrido pois os
valores de geragdo de alcalinidade a bicarbonato estavam elevados (340
mgCaCOs.L™) e ndo foi consumido para realizar a neutralizacdo dos &cidos volateis
(35 mgHac.L™?) que estavam baixos. Contudo, esses valores foram amortecidos
dentro dos filtros, pois a eficiéncia nesse ponto foi de 74%, 91% e 88% para o

carvao ativado, ceramica de argila e borracha de pneu, respectivamente.
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Na Figura 12e € apresentada a variagdo da concentracdo matéria organica,
em termos de DQO, nas amostras do afluente e efluente dos filtros de carvao
ativado, ceramica de argila e borracha de pneu. As concentracbes de matéria
organica, em termos de DQO, variaram de 372 mg.L" a 615 mg.L™ no afluente.
Pode ser observado na Figura 12e que ha aumento dos valores de DQO nas
amostras do afluente proximo do horario das 24 h nos perfis | e Il. Isso ocorre, uma
vez que foi utilizado substrato sintético era necessario preparar efluente novo a cada
novo perfil, pois no decorrer do periodo de alimentacao ocorria sua degradacédo no
proprio reservatorio de armazenamento. Esta degradacdo foi de aproximadamente
35% em relagdo a DQO ao longo do periodo de 24 h.

Na Etapa | os valores de DQO no efluente variaram em torno de 45% (Figura
12e), o que demonstra instabilidade do sistema de acordo com Fernandes (2008),
uma vez que se trata de uma etapa ainda intermediaria do processo anaerébio, com
maior velocidade de crescimento microbiano, que provoca alteracbes nas inter-
relacBes microbianas, no metabolismo e na competicédo por diferentes substratos.

A DQO média de 38 + 28 mg.L™ foi obtida nas amostras do efluente do filtro
com carvao ativado e a eficiéncia de remocao variou de 74% a 99%, obtendo-se
valor médio de aproximadamente 94% (Figura 12f).

Alguns autores obtiveram valores de eficiéncia de remocg&o similares, tais
como, Oliveira et al. (2009) e Fernandes (2008) que reportaram eficiéncias de
remocao de DQO de 95% e 91%, respectivamente, em reatores preenchidos com
carvao. Acharya et al. (2008) observaram que o filtro com carvao vegetal ativado
apresentou melhor estabilidade e melhor eficiéncia do que a casca de coco e fibra
de nylon, removendo aproximadamente 80% de DQO, valor inferior ao obtido neste
trabalho.

No filtro com ceramica de argila a DQO média no efluente resultou em 81 +
57 mg.L™" e a eficiéncia de remocao variou de 46% a 94% (Figura 12d), com valor
médio de aproximadamente 81%. Rivera et al. (2002) e Stets (2008) obtiveram
valores médios de eficiéncia de remocdo de DQO de 65% e 81%, respectivamente,
em filtros com ceramica de argila.

No filtro com borracha de pneu a DQO média no efluente foi de 88 + 12
mg.L? e a eficiéncia de remocdo variou de 61% a 97% (Figura 12d), com valor

médio de 88%. Os valores globais de eficiéncia de remoc¢édo de DQO obtidos nesse
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trabalho foram maiores que os reportados por Niciura (2005) e Umana et al. (2008)
de 70% e 77%, respectivamente, com borracha de pneu em reatores anaerobios.

Os filtros com ceramica de argila e borracha de pneu apresentaram valores
baixos em termos de remocdo de matéria organica em alguns pontos. Contudo o
sistema anaerdbio pode ser considerado eficiente para o tratamento de &guas
residuarias, quando a remocao de matéria organica for superior a 65% de acordo
com Chernicharo (2001), e isso ocorreu na maior parte do tempo de operacao

destes filtros ao avaliar as médias globais.

5.3.2 Perfis de amostragem espacial — Etapa |

Um resumo dos resultados dos perfis espaciais com coleta das amostras ao
longo da altura dos filtros é apresentado na Tabelas 15.

Tabela 15. Resultados médios e de desvio padrdo dos perfis de amostragem
espacial do carvdao ativado.

Carvao Ativado Afluente 1 2 3 Efluente
Altura (cm) 0 16,5 29,5 42,5 55,5
T (°C) 226+0,6 232+05 230+03 229+02 227+0,2
pH 67+08 75+03 7401 75+03 8002
AB(mgCaCOsL™) | 1g5+58 428+23 398+13  447+16 431+ 40
AV(mgHACL") | 127+39 81+10  53+19 32+8 30+5
DQO (mg.L™) 348+64 106+13 47 +30 20+3 6+ 4
% rem. DQO 0 67 86 94 98
Cer&mica de argila
T (°C) 226+06 224+02 223+02 222+03 226+0,1
pH 67+08 69+0,1 7,0+01 71+0,1 7,5+ 0,1
AB (mgCaCOs.L™") | 185+56 310+8 359 + 18 378+14 40317
AV (mgHAcL™) 127+35 150+10 124 +13 114 +12 98+ 9
DQO (mg.L™) 348+64 192+23 163 +54 118 + 39 87 + 33
% rem. DQO 0 27 47 55 79
Borracha de Pneu
T (°C) 226+06 224+02 222+02 225+04 221+03
pH 67+08 69+01 6801 69+01 7,7+0,1
AB (mgCaCOs;.L™") | 185+56 330+22 307 +20 328 + 26 371+9
AV (mgHAcL™) 127+35 84+6 70 + 20 54 +21 36 + 4
DQO (mg.L™) 348+ 64 181+45 124+ 29 102 + 28 41 +12
% rem. DQO 0 60 67 78 88

Legenda: AT: alcalinidade total; AP: alcalinidade parcial; AB: alcalinidade a
bicarbonato; AV: acidos volateis
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Os parametros temperatura do liquido e pH estdo de acordo com a faixa
Otima recomendada por Vela (2006) de 25 °C a 35 °C e Speece (1996) de 6,5 a 8,2
para a atividade bacteriana e bom funcionamento dos sistemas anaerobios.

Na Figura 13 sdo demonstrados os perfis de amostragem da variacdo das

médias ao longo dos filtros.
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Figura 13. Variacdo média da alcalinidade a bicarbonato, &cidos volateis e DQO ao longo da
altura dos filtros.

Em contrapartida, o0 aumento da alcalinidade acarretou na diminuicdo dos
acidos volateis em 36% e 34% para os filtros com carvdo ativado e borracha de
pneu, respectivamente, conforme pode ser notado na Figura 13b. Essa diminuicao
nao ocorreu nos primeiros 16,5 cm como foi observado no filtro com ceramica de
argila. Contudo, esse fator ndo acarretou na diminuicdo da remocdo da matéria
organica como apresentado a Figura 13c.

Kreutz (2012) operou um reator anaerébio-aerobio de leito fixo com efluente
de abatedouro e na analise ao longo dos reatores nas trés etapas (TDH de 8, 11 e

14 h) notou-se na fase anaerdbia o aumento na alcalinidade a bicarbonato durante
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as etapas operacionais e a diminuicdo gradativa na concentracdo de acidos volateis
ao longo da altura, indicando que ocorreu 0 processo de oxidacdo da matéria
organica na fase anaerobia, sem haver acumulo de acidos volateis no interior do
reator.

De acordo com a Figura 13c, houve remocdo da matéria organica nos trés
filtros, nos primeiros 16,5 cm ocorreu a maior remocéo, sendo de 67%, 27% e 60%
para os filtros com carvdo ativado, ceramica de argila e borracha de pneu. Os
valores de remocao total foram aumentando gradativamente e a maior eficiéncia foi
no filtro de carvao ativado (98%) e a menor no filtro de ceramica de argila (79%).

Passig (1997) também observou as maiores eficiéncias nos primeiros 30 cm
de um filtro anaerobio de fluxo ascendente e associa esse fato a existéncia de
grande concentracdo de biomassa na parte inferior, responsavel pela quase
totalidade da remocao das concentracées de matéria organica. O autor afirma que a
parte superior do reator serve para dar um polimento, ou suportar ocasionais cargas
de choque aplicadas.

Fia (2007) operou trés reatores anaerobios de leito fixo e na andlise ao longo
dos reatores observou o0 mesmo comportamento na remogdo de DQO no primeiro
ponto, indicando que a biomassa mais ativa esta concentrada nessa regido de
entrada.

5.3.3 Perfis de amostragem temporal — Etapa Il

A Etapa Il compreendeu a operacédo dos filtros com TDH de 4 h e vazao
constante de 0,12 L.h™* para o filtro com carvéo ativado granular, 0,18 L.h™ para o
filtro com ceramica de argila e 0,20 L.h™ para o filtro com borracha de pneu durante
77 dias. Nessa etapa foi avaliado o comportamento dos filtros apds atingirem o
EEDA.

Um resumo dos valores da média aritmética, desvio padréo, valor minimo e
maximo obtidos nas analises de monitoramento em amostras do afluente e efluente

dos filtros é expresso na Tabela 16.
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Tabela 16. Resumo dos resultados dos parametros fisico-quimicos
dos perfis de 24 h dos trés materiais com TDH de 4 h.

Afluente N X DP Min Max
T (°C) 27 18,9 1,2 16,3 19,9
pH 27 7.1 0,3 6.1 7.4
AT (mgCaCOs.L™) 27 350 54 173 400
AP (mgCaCOs.L ™Y 27 230 55 51 270
AB (mgCaCOs.L ™Y 27 270 64 113 363
AV (mgHAc.L™) 27 74 49 36 196
DQO (mg.L™) 27 291 920 249 544
Carvao Ativado N X DP Min Max
T (°C) 27 18,7 1,3 16,6 20,7
pH 27 7.4 0,3 6,9 8,2
AT (mgCaCOs.L™) 27 407 47 321 513
AP (mgCaCO,.L™) | 27 313 35 262 398
AB (mgCaCOs.L™) 27 372 35 312 468
AV (mgHAc.L™) 27 16 33 8 101
DQO (mg.L™) 27 69 27 34 142
% rem. DQO 27 79 11 51 93
gfgrﬁr;'cade N X DP Min Méx
T (°C) 27 18,0 1,0 16,8 20,4
pH 27 7,3 0,3 6.8 8,2
AT (mgCaCOs.L™) 27 377 60 172 416
AP (mgCaCO,.LY) | 27 261 57 102 309
AB (mgCaCOsL™) | 27 337 47 144 399
AV (mgHAc.L™) 27 35 28 12 116
DQO (mg.L™) 27 129 36 81 216
% rem. DQO 27 60 14 19 79
Borracha de Pneu N X DP Min Max
T (°C) 27 18,2 1,2 16,4 19,7
pH 27 75 0,4 7,0 8,2
AT (mgCaCOs.L™) 27 354 34 267 389
AP (mgCaCOs.L™) 27 258 28 213 309
AB (mgCaCO,.LY) | 27 332 38 255 379
AV (mgHAc.L™) 27 25 24 9 138
DQO (mg.L™) 27 117 37 67 188
% rem. DQO 27 63 11 41 79

Legenda: AT: alcalinidade total; AP: alcalinidade parcial; AB: alcalinidade a
bicarbonato; AV: acidos volateis; N: nUmero de amostras; X: média; DP:
desvio padrao; Min: valor minimo; Max: valor maximo.

O valor médio obtido para temperatura do afluente foi de 18,9 + 1,2 °C e do
efluente foi de 18,7 + 1,3 °C, 18,0 + 1,0 °C e 18,2 £ 1,2 °C para o filtro de carvao



91

ativado, ceramica de argila e borracha de pneu, respectivamente. Esta temperatura
do afluente é esté na faixa psicrofilica, ou seja, 0 a 20°C.

A faixa da temperatura do liquido é inferior a ideal para a digestédo
anaerobia, que varia de 25 a 35 °C, de acordo com Metcalf & Eddy (2003). Foresti et
al. (2002) afirmaram que a temperatura afeta diretamente a velocidade especifica de
utilizacdo do substrato e, portanto, valores de temperatura entre 20 e 25 °C podem
reduzir a atividade de degradacdo em cerca de 50% quando comparada aquela
verificada para sistemas operados a 35 °C.

O valor do pH foi de 7,1 £ 0,3 no afluentee de 7,4 £0,3; 7,3t 0,3e 7,5+ 04
no efluente dos filtros com carvéo ativado, ceramica de argila e borracha de pneu,
respectivamente. Os valores estdo de acordo com os valores recomendados de 6,0
a 8,0 para o bom funcionamento de sistemas anaerdbios por Chernicharo (2001).
Nessa etapa ndo houve variacdo significativa de pH a ponto de comprometer o
desempenho dos filtros.

Acharya et al. (2008) observaram diminuicdo do pH de 8,1 para 6,5 com a
reducdo do TDH em 80% em um reator anaerébio de leito fixo preenchido com
carvao vegetal. Os autores justificaram a reducdo do pH devido a producéo
excessiva de acidos volateis. Porém os autores notaram que o reator obteve boa
capacidade de tamponamento, ndo interferindo na eficiéncia final.

Han et al. (2013) obtiveram pH no efluente proximo de 8,0 em um reator
anaerobio com ceramica de argila tratando efluente sintético a base de glicose com
pH de 6,7 a 6,8.

Niciura (2005) verificou valores de pH inferiores aos reportados neste
trabalho, variando de 6,9 a 7,7 no afluente e de 6,5 e 7,5 no efluente em reatores de
leito expansivel, com borracha de pneu como meio suporte, tratando esgoto
domeéstico.

Segundo a Tabela 16 o valor médio da alcalinidade parcial do afluente foi de
230 + 55 mgCaCOs.L™" e da alcalinidade total foi de 350 + 54 mgCaCOs.L™. Nas
amostras do efluente, o valor médio da alcalinidade parcial foi de 248 + 32
mgCaCOs.L?, 283 + 34 mgCaCOs.L™ e 310 + 44 mgCaCOs.L™ no filtro de carvdo
ativado, ceramica de argila e borracha de pneu, respectivamente. A alcalinidade total
foi de 326 + 32 mgCaCOs.L™, 400 + 41 mgCaCOs.L™" e 384 + 37 mgCaCOs.L™ no

filtro de carvado ativado, ceramica de argila e borracha de pneu, respectivamente.
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Maior alcalinidade foi verificada nas amostras do efluente quando comparadas as
amostras do afluente, indicando que o consumo dos acidos volateis foi efetivo.

Esses valores séo similares aos reportados por Freire (2005) que obteve
valores médios de 296,4 + 10,6 mgCaCOs.L™" no afluente e de 456,6 + 41,2
mgCaCOs.L™ no efluente para alcalinidade total, em reatores de leito fluidificado
tratando o mesmo efluente deste trabalho.

Na Figura 14 sdo apresentados os resultados obtidos nos perfis de
amostragem temporal nos filtros que foram realizados no 171°, 187° e 202° dia de
operacao.

E possivel verificar em alguns pontos da Figura 14a que o valor do pH no
efluente foi menor que o valor do pH no afluente dos filtros, o que pode estar
associado a geragdo de acidos volateis ou a baixa atividade metanogénica, pois
como houve aumento da vazédo afluente em 50% devido a diminuicdo do TDH, as
bactérias ndo tiveram o tempo suficiente para degradar a matéria organica e com
isso houve um aumento na concentracdes de acidos volateis, o que causou a
diminuicdo do pH.

Nessa etapa a diminuicdo do TDH acarretou no aumento da relacao Al/AP,
principalmente para o filtro com ceramica de argila nos trés perfis (Figura 14b). Isso
pode ter acorrido em funcdo da maior producdo de &cidos volateis (Figura 14d), o
gue contribuiu para reduzir a eficiéncia do processo em alguns pontos ao longo da
operacao.

Huang e Jih (1997) afirmaram que o aumento na carga hidraulica leva a
reducdo na capacidade do biofilme microbiano em absorver o material organico
soluvel e suspenso. Esse fato pode ter contribuido para a pouca geracdo de
alcalinidade e o aumento da DQO efluente, pois a matéria organica ndo foi

degradada a tempo dentro dos filtros, implicando na reducéo da eficiéncia.
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Figura 14. Resultados dos perfis I, Il e lll de 24 h com TDH de 4 h dos filtros com
carvao ativado, cerdmica de argila e borracha de pneu: a) pH, b) relacéo
alcalinidade intermediaria com alcalinidade parcial, c) alcalinidade a
bicarbonato, d) concentracdo de acidos volateis, e€) DQO e f) eficiéncia.

Na Figura 14c observa-se menor geracéo de alcalinidade a bicarbonato no
efluente comparada aquela observada na Etapa I. De acordo com Passig (2005), tal
fato pode ter sido causado pela falta de amadurecimento do biofilme em func&o do

aumento da velocidade ascensional no processo.

A alcalinidade a bicarbonato variou de 113 a 312 mgCaCO3.L'1 no afluente e
de 363 a 468 mgCaCOs.L™?, 144 a 255 mgCaCO;.L™* e 358 a 379 mgCaCOs.L™ no

efluente dos filtros de carvdo ativado, ceramica de argila e borracha de pneu,
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respectivamente. Observa-se que os valores de alcalinidade no efluente foram
superiores aqueles obtidos no afluente dos filtros, indicando a capacidade de

tamponamento do meio.

Entretanto, em alguns pontos (Figura 14c) esse comportamento néo foi
verificado, havendo uma ligeira diminuicdo dos valores de alcalinidade no efluente.
Isso indica que a producdo de alcalinidade pode néo ter sido suficiente para
estabilizar os fons H*. Contudo, ndo houve desequilibrio no sistema pois os valores
de acidos volateis (Figura 14d) continuaram sendo menores nos que 0s valores

afluente.

A concentracdo média de &cidos volateis foi de 74 + 49 mgHAc.L™" no
afluente e de 16 + 33 mgHAc.L?, 35 + 28 mgHAc.L? e 25 + 24 mgHAc.L' no
efluente dos filtros de carvdo ativado, ceramica de argila borracha de pneu,
respectivamente.

Nos Perfis | e Il, a concentracdo de &cidos volateis resultou inferior a 60
mg.L™ no efluente (Figura 14d), o que indica possivel “equilibrio” entre as bactérias
acetogénicas e arquéias metanogénicas no sistema.

Miqueleto (2005) obteve valores de alcalinidade a bicarbonato e &cidos
volateis de 294 + 5 mgCaCOs.L e 11,6 + 1,6 mgHAc.L™" nas amostras do mesmo
substrato sintético (afluente) usado neste trabalho e de 321 + 9 5 mgCaCOs.L™! e
16,4 + 0,2 mgHAc.L™ nas amostras do efluente de reator anaerébio operando em
batelada.

A concentracdo de matéria organica, em termos de DQO, variou de 249
mg.L™ a 544 mg.L™ no afluente e no efluente do filtro com carvéo ativado de 34
mg.L™ a 142 mg.L™. A eficiéncia de remoc&do de matéria organica do sistema variou
de 51% a 93%, com valor médio de 74 + 49%. Yang et al. (2004) obtiveram variacao
da eficiéncia de remocao similar a obtida neste trabalho variando de 45 a 98% ao
operarem um reator anaerébio preenchido com carvao vegetal alimentado com
efluente sintético.

Os valores de DQO no efluente do filtro com ceramica de argila variaram de
81 mg.L™* a 216 mg.L™ no efluente, com eficiéncia de remoc&o variando de 19% a
79%, com valor médio de aproximadamente 60 + 14%. Han et al. (2013) operaram

um reator anaerdbio com efluente sintético e temperatura de aproximadamente 16
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°C e obtiveram eficiéncia de remoc¢do de matéria organica de 76%, similar ao obtido
neste trabalho.

A DQO no efluente do filtro com borracha de pneu variou de 67 mg.L™ a 188
mg.L™?, com eficiéncia de remocao variavel de 41% a 79%, com valor médio de 63 +
11%. Eficiéncia média similar, de 73%, foi reportada por Nikolaeva et al. (2002) que
operaram um reator anaerobio de leito fixo com borracha de pneu no tratamento de

efluente bovino.

5.3.4 Perfis de amostragem espacial— Etapa Il

Um resumo dos resultados dos perfis espaciais com coleta das amostras ao

longo da altura dos filtros é apresentado na Tabelas 17.

Tabela 17. Resultados médios e de desvio padrao dos perfis de amostragem
espacial do carvao ativado.

Carvao Ativado Afluente 1 2 3 Efluente
Altura (cm) 0 16,5 29,5 42,5 55,5
T (°C) 19,3+0,9 192+0,6 193+0,7 19,3+0,6 19,3+ 0,9
pH 75+04 75+01 760+02 75%0,1 7,4£0,2
AB (MmgCaCOs L") |244+41 335+122 318+35  311+35 316 + 15
AV (mgHACL") |127+39 124+15 30+54 26+5 29+9
DQO (mgL") |368+52 19075 139+45 87 %80 58 + 29
% rem. DQO 0 33 58 70 84
Cer&mica de argila
T (°C) 19,3+09 198+11 195+11 195+10 197+11
pH 79+04 73+06 7401 7,2+0,1 7,3+ 0,3
AB (mgCaCO,.L™") | 244+41 331+54 339+ 38 326+40 314+ 28
AV (mgHAcL™) 124+15 103 +47 78 + 36 66 + 32 70 + 23
DQO (mg.L? 368+64 156+9 163 +53 127+21 13915
% rem. DQO 0 10 15 11 62
Borracha de Pneu
T (°C) 19,3+0,9 188+12 188+12 188+10 189+10
pH 79+04 71%02 7202 7101  7,1+02
AB (mgCaCO;.L™") | 244+41 326+70  322+53 348+40 35951
AV (mgHAcL™?) 124+15 94+ 26 70+ 15 40 + 18 36 + 16
DQO (mg.L?) 368+54 229+55 13711 109 + 7 137 + 28
% rem. DQO 0 40 0 0 63

Legenda: AT: alcalinidade total; AP: alcalinidade parcial; AB: alcalinidade a

bicarbonato; AV: acidos volateis
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Os resultados apresentados na Tabela 17 confirmam a capacidade de
tamponamento dos filtros de carvao ativado, ceramica de argila e borracha de pneu
gue apresentaram aumento da alcalinidade a bicarbonato de 22,8%, 22,3% e 32,0%,
respectivamente (Figura 15a) e diminuicdo gradativa na concentracdo dos acidos
volateis de 77,4%, 43,5% e 70,9% (Figura 154b), indicando que equilibrio entre as
bactérias acidogénicas e as arquéias metanogénicas sem acumulo de &cidos
volateis na degradacdo da matéria organica.

E possivel notar que nos primeiros 16,5 cm o acréscimo de alcalinidade nos
filtros de carvao ativado e ceramica de argila foram de 27% e 22% (Figura 15a),
esses foram as maiores geragoes de alcalinidade nos filtros, pois nas ocorrido mais

consumo da alcalinidade para equilibrar o sistema, ou seja haver o tamponamento.
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Figura 15. Variacdo média da alcalinidade a bicarbonato, &cidos volateis e DQO ao longo da
altura dos filtros.

E possivel observar que o aumento da alcalinidade acarretou na diminuic&o
da concentracédo de acidos volateis nas amostras do efluente dos filtros, o que pode

ser verificado na Figura 15b, indicando o equilibrio nos sistemas.
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Em contrapartida, o aumento da alcalinidade acarretou na diminuicdo dos
acidos volateis em 17% e 2% para os filtros com ceramica de argila e borracha de
pneu, conforme pode ser notado na Figura 15b. Essa diminuicdo praticamente nao
ocorreu nos primeiros 20 cm como foi observado no filtro com carvao ativado.
Contudo, esse fator ndo resultou na diminuicdo da remocdo da matéria organica
como apresentado a Figura 15c.

De acordo com a Figura 15c¢, houve remocdo da matéria organica nos trés
filtros, nos primeiros 20 cm ocorreu a maior remocéo, sendo de 33%, 10% e 40%
para os filtros com carvdo ativado, ceramica de argila e borracha de pneu. Os
valores de remocao total foram aumentando gradativamente e entre os filtros a
maior eficiéncia foi no filtro de carvao ativado (84%) e a menor no filtro de ceramica
de argila (65%).

Santos et al. (2010) e Kreutz (2012) também observaram que a eficiéncia
média de remocao de DQO diminuiu em funcdo do aumento das cargas organica e
hidraulica, sendo essa diminui¢do para o primeiro autor de 84,9% para 72,3% e para
o segundo autor de 40% para 21%. Os autores atribuiram o menor valor da

eficiéncia média de remocé&o ao colapso ocorrido nos reatores anaerébios.

5.4 COMPARACOES ESTATISTICAS

5.4.1 Comparacao entre os filtros na Etapa |

Para verificar se ha diferenca significativa entre os resultados obtidos na
avaliacdo do comportamento dos filtros com carvao ativado, ceramica de argila e
borracha de pneu, na Etapa | foi aplicado o teste ndo paramétrico de Kruskal-Wallis.
Na Tabela 18 séo apresentados os valores de significancia (p) obtidos através deste

teste.

Tabela 18. Valores obtidos com o Teste de Kruskal-Wallis.
Significancia T (°C) pH AB AC DQO % REM
(p) 0,067 0,0015 <0,0001 <0,0001 <0,0001 <0,0001
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O p-valor igual ou inferior a 0,05 indica que os resultados sao significativos
para o intervalo de confianca de 95%, ou seja, ha diferenga estatistica entre os
valores dos parametros pH, alcalinidade a bicarbonato (AB), acidos volateis (AC),
DQO e eficiéncia de remocdo de DQO (% REM) dos diferentes materiais testados
nos filtros.

Contudo, o p-valor para o parametro temperatura resultou superior a 0,05,
isto €, ndo ha diferenca entre os valores de temperatura entre 0s materiais avaliados
nos filtros, o que era evidente, pois os filtros eram alimentados com o mesmo
efluente e foram instalados e operados no mesmo local, mantidos a temperatura
ambiente.

Assim, foi aplicado o pés-teste de Dunn para os demais parametros afim de
verificar entre os materiais suporte testados nos filtros qual possui maior diferenca.

Na Figura 16 sdo apresentados os graficos da amplitude das diferencas
dos parametros analisados (temperatura, pH, alcalinidade a bicarbonato, &cidos
volteis, DQO e eficiéncia de remocédo de DQO) entre os filtros de carvado ativado,
ceramica de argila e borracha de pneus.

Nota-se que os valores que tiveram mais diferenca entre si em termos de
pH (Figura 15a) e alcalinidade a bicarbonato (Figura 15b) foram entre os filtros com
carvao ativado (8,0 e 288 mgCaCOs.L™) e borracha de pneu (7,6 e 359 mgCaCOs.L°
1. Para o parametro acidos volateis (Figura 15c) as maiores diferencas foram entre
os valores obtidos nos filtros de ceramica de argila (60 mgHAc.L™) e borracha de
pneu (24 mgHAc.L™).
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Figura 16. Amplitude das diferencas entre as valores médios dos parametros no filtros com TDH
de 8 h pelo p6s teste Dunn, sendo 1 — Carvao ativado, 2 — Ceramica de argila e 3 — Borracha de
pneu.

A obtencdo de valores diferentes em cada filtro ocorre devido as
caracteristicas distintas de cada material, como densidade, tamanho, porosidade,
superficie especifica, natureza dos suportes, carga eletrostatica, presenca de poros
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e rachaduras na superficie do material. De acordo com Picanco et al. (2001), essas
caracteristicas, que foram avaliadas nesse trabalho, ddo suporte e fornecem
espacos para facilitar a aderéncia inicial dos microrganismos.

Para DQO (Figura 16d) e eficiéncia de remocao de DQO (Figura 16), os
valores médios com maior diferenca foram observados entre o filtro de carvéo
ativado e o de ceramica de argila. Isso € evidente nos resultados obtidos nas
analises, pois o carvao ativado foi o material que obteve maior remocédo de DQO
(94%), portanto maior eficiéncia e a ceramica de argila menor eficiéncia (81%).

De acordo com Wolffo et al. (2010), a remocao de carbono € influenciada
principalmente pelo tipo de material suporte (forma ou caracteristicas de superficie)
e superficie disponivel para o crescimento da biomassa. O autor operou dois
reatores de leito mével alimentados com efluente sanitario, um preenchido com
plastico reciclado e o outro com polietileno, e obteve eficiéncia de 87 % para o

primeiro e 63% para o segundo.

5.4.3.Comparacéao entre os filtros na Etapa Il

Para verificar se ha diferenga significativa entre os resultados obtidos na
avaliacdo do comportamento dos filtros com carvao ativado, ceramica de argila e
borracha de pneu na Etapa Il foi aplicado o teste ndo paramétrico de Kruskal-Wallis.
Na Tabela 19 sao apresentados os valores de significancia (p) obtidos através deste

teste.

Tabela 19. Valores obtidos com o Teste de Kruskal-Wallis.
Significancia T (°C) pH AB AC DQO % REM
(p) 0,8192 0,0568 0,0002 0,0102 <0,0001 <0,0001

O p-valor igual ou inferior a 0,05 indica que os resultados sao significativos
para o intervalo de confianca de 95%, ou seja, ha diferenca estatistica entre 0s
valores dos parametros alcalinidade a bicarbonato (AB), acidos volateis (AC), DQO
e eficiéncia de remocdo de DQO (% REM) dos diferentes materiais testados nos

filtros.
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Contudo, o p-valor para o parametro temperatura e pH resultou superior a
0,05, isto €, ndo ha diferenca entre os valores de temperatura e de pH entre os
materiais avaliados nos filtros.

Os valores de temperatura entre os filtros avaliados nao tiveram diferencas,
pois eram alimentados com o mesmo efluente e foram instalados e operados no
mesmo local, mantidos a temperatura ambiente.

Em relacdo ao pH, pode néo ter ocorrido diferencas entro os filtros pois na
Etapa Il a temperatura estava na faixa psicrofilica, isto €, abaixo de 20 °C e de
acordo com Campos (1999) nessa temperatura ocorre a diminuigdo da velocidade
metabdlica dos microrganismos, 0 que consequentemente, provoca uma lenta
solubilizacédo dos substrato.

Para os demais parametros foi aplicado o pos-teste de Dunn afim de
verificar entre os materiais suporte testados nos filtros qual possui maior diferenca

Na Figura 17 séo apresentados os graficos da amplitude das diferencas dos
parametros analisados (temperatura, pH, alcalinidade a bicarbonato, acidos volteis,
DQO e eficiéncia de remocao de DQO) entre os filtros de carvao ativado, ceramica
de argila e borracha de pneu.

E possivel observar que os valores médios de alcalinidade a bicarbonato
(Figura 174a) apresentaram maiores diferengas entre si nos filtros de carvao ativado
(372 mgCaCOs.L'1) e borracha de pneu (332 mgCaCOs.L™). No parametro &cidos
volateis (Figura 17b) as barras com diferenca significativa ficaram do mesmo
tamanho, isso significa que o filtro com ceramica de argila tem valores distintos dos

dois outros materiais.
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Figura 17. Amplitude das diferencas entre as valores médios dos parametros no filtros com TDH
de 4 h pelo pés teste Dunn, sendo 1 — Carvéo ativado, 2 — Ceramica de argila e 3 — Borracha de
pneu.

A mesma afirmacéo feita na Etapa | pode ser feita nessa Etapa e de acordo
Hirasawa et al. (2003) mesmo com as condi¢fes operacionais dos filtros sendo
semelhantes para todos os suportes, a eficiéncia de remocao de matéria organica e
de adesdo microbiana se da possivelmente as caracteristicas dos materiais e
interacdes fisico-quimicas entre os materiais e o meio liquido, por isso eles
proporcionam resultados diferentes.

Para os valores médios DQO (Figura 17c¢) e eficiéncia de remocao de DQO
(Figura 17d), as maiores diferencas foram verificadas nos filtros com carvao ativado

(79%) e ceramica de argila (60%).
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5.4.4 Comparagéao entre os filtros nas Etapa | e Il

Para verificar se ha diferenca significativa entre os resultados obtidos na nas
Etapas | e Il foi aplicado o teste ndo paramétrico de Kruskal-Wallis, com os
resultados dos valores do efluente dos filtros. Na Tabela 20 sdo apresentados o0s
valores de significAncia (p) obtidos através deste teste.

Tabela 20. Valores obtidos com o Teste de Kruskal-Wallis.
Significancia T (°C) pH AB AC DQO EFIC
(p) < 0.0001 <0.0001 0.0106 0.0001 <0.0001 <0.0001

O p-valor igual ou inferior a 0,05 indica que os resultados séo significativos
para o intervalo de confianca de 95%, ou seja, ha diferenca estatistica entre os
valores de todos os parametros: temperatura (T °C), pH, alcalinidade a bicarbonato
(AB), acidos volateis (AC), DQO e eficiéncia de remoc¢édo de DQO (EFIC) entre as
duas etapas testadas, TDH de 8 he 4 h.

Um dos fatores que pode ter acarretado essa diferenca foi o aumento da
carga hidraulica, que causou aumento da velocidade ascensional. De acordo com
Chernicharo et al. (1999) o aumento da carga hidraulica pode ocasionar reducéo no
tempo de residéncia celular, diminuicdo do grau de estabilidade do filtro, aumento na
probabilidade de falha no sistema, pois uma vez que o tempo de permanéncia do
liqguido € menor, e as bactérias tem que se adaptarem a esse meio.

Contudo, com a utilizagdo de suportes para imobilizacdo da biomassa o0s
filtros sé@o capazes de amortecer choques hidraulicos (organico). De acordo com Fia
et al. (2012) o meio suporte permite aos filtros mais estabilidade e elevada eficiéncia
de degradacdo, mesmo quando operados com variagdes nos tempos de detencéo
hidraulica.

A carga hidraulica aplicada foi o principal fator para que cada etapa
obtivesse diferentes resultados, as principais variaveis que influenciam no
desempenhos dos filtros durante o periodo experimental foram temperatura, pH,
alcalinidade a bicarbonato, acidos volateis e eficiéncia de DQO.

A justificativa para a diferenca nos valores de temperatura pois as anélises

foram realizadas em periodo diferentes, sendo a Etapa | no verdo e a Etapa Il no
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inverno. A diminuicdo de temperatura nos filtros da Etapa | para Etapa Il foi de
29,7%, 30,0% e 28,1 % para o carvao ativado, ceramica de argila e borracha de
pneu, respectivamente.

Nos valores de pH houve um decréscimo da Etapa | (8,0; 7,7 e 7,6) para a
Etapa 1l (7,4; 7,3 e 7,5) para o filtros de carvdo ativado, ceramica de argila e
borracha de pneu, respectivamente.

Na Etapa Il os valores de alcalinidade foram 22,6% e 27.9% maiores que
na Etapa | para ceramica de argila e borracha de pneu, respectivamente. E para
acidos volateis os valores foram 63,3% e 41,7 % menores na Etapa Il para ceramica
de argila e borracha de pneu, respectivamente.

Sendo assim € possivel afirmar que apesar do carga hidraulica aplicada, o
desempenho dos filtros foi satisfatorio, sendo que apresentaram uma reducdo na
concentracdo de &cidos e maior geracdo de alcalinidade a bicarbonato. De acordo
com Ndon e Dangue (1997) um reator anaerébio pode ser considerado estavel
qgquando apresentar pequena reducdo na eficiéncia do sistema em funcdo das
mudancas da variaveis ambientais (temperatura, pH, alcalinidade e acidos).

Apesar dos distarbios ocorrido, a eficiéncia global nos filtros reduziu na
Etapa Il apenas 16%, 26% e 28% para os filtros de carvao ativado, ceramica de
argila e borracha de pneu, respectivamente, quando comparada a Etapa Il

Com o aumento na carga hidraulica ocorre reducdo da capacidade do
biofilme microbiano em absorver o material organico, por isso a queda de eficiéncia
com TDH de 4 h pode estar atrelada pelo fato que houve o aumento da DQO
efluente, a qual ndo foi degradada a tempo dentro dos filtros.

Outro fator que se pode atribuir esta ligado as caracteristicas dos matérias,
poiS como O carvao possui € mais poros, com granulometria mais homogénea, isto é
menor modulo de finura, sendo assim, o filtro com esse material suportou melhor a
carga hidraulica e comparado ao outros matérias, pois ele ndo possui biofilme

apenas superficialmente, impedindo grandes perdas de biomassa.

5.5 ANALISES MICROBIOLOGICAS DA BIOMASSA ADERIDA

Ao final de cada fase de operacéo do sistema foram coletadas amostras das

bioparticulas, isto é, do material suporte com a formacdo do biofiime, para que

fossem efetuadas observagdes microscopicas.



106

As observacdes microscopicas ressaltam a diversidade do biofilme formado
sobre cada material e a diferenca entre o biofilme formado em cada material e em
cada etapa. Nas Figuras 18, 19 e 20 é apresentada a diversidade morfolégica dos
microrganismos presentes na biomassa imobilizada nos diferentes materiais suporte

durante as duas etapas de operac¢ao dos filtros anaerdbios.
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Figura 18. Imagens do biofilme do carvéo ativado obtidas através do MEV:.Etapa | (a,b) e Etapa ll (c,d).

Legenda: === apontam morfologias como: a) bacilos, polimeros extracelulares; b) filamentos,
bacilos e cocos; c)bacilos, coco e filamentos e d) bacilos, cocos e filamentos.
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Na Figura 18a é possivel observar a presenca de polimeros extracelulares,
provavelmente devido ao processo de colonizagdo das bactérias no material

suporte. De acordo com Torres (2001) esse material é elaborado por bactérias



107

sésseis e pode ser utilizado como meio de fixacdo, além de proteger contra
condic¢des adversas, como choque hidraulicos.

Oliveira (2010) também observou polimeros extracelulares se formando no
polietileno de baixa densidade na etapa inicial de operacdo de um filtro biologico
tratando efluente de aquacultura.

Na Figura 18 observa-se que a superficie do carvao ativado é constituida por
tipos diversos de microrganismos, sendo que na Etapa | (Figura 18a e Figura 18b)
notou-se a formacéo do biofilme com bacilos, cocos e bactérias filamentosas. Na
Figura 18c e Figura 18d também foi possivel observar a mesma variedade de
microrganismos. Contudo, € evidente que a formacgdo do biofilme € mais densa e
com maior nimero de organismos na primeira etapa.

A maior area superficial, o0 maior nimero de poros e de maior tamanho
verificados na caracterizagdo fisico-quimica do carvéo ativado podem ter conferido
melhor adeséo e maior quantidade de microganismos.

Zhao et al. (2013) encontraram organismos filamentosos com predominio
das espécies Methanosaeta sp e Methanosarcina sp em um reator de leito fixo com
fibra de carvao ativado em ambiente mesofilico, tratando efluente sintético.

No filtro com cerédmica de argila ndo foi possivel verificar formacao densa do
biofilme. Ao comparar as micrografias da Figura 19 a,b com as da Figura 19 c,d, isto
€, Etapa | e ll, é possivel observar que este material ndo apresentou tdo niveis
elevados de colonizacdo como nos outros materiais . Apesar disso, foi possivel notar
diversidade de microrganismos com cocos, bacilos e filamentos. Esse fato pode
estar associado a instabilidade que esse filtro teve em termos de alcalinidade e
acidos voléateis e os menores valores de eficiéncia obtidos.

Araujo (2001) afirma que a adesao microbiana, isto é, a formacédo do biofilme
pode estar relacionada apenas com a colonizagéo inicial no meio suporte e ndo com
a caracteristica da superficie do material. Isso pode ter ocorrido na ceramica de
argila, que embora tenha apresentado bons resultados, provavelmente devido as
suas caracteristicas porosidade, area superficial e volume dos poros, problemas na

etapa inicial de colonizacdo do biofilme podem ter ocorrido.
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Figura 19. Imagens do biofilme do ceramica de argila obtidas através do MEV. Etapa | (a,b) e Etapa Il

(c.d)
Legenda: === apontam morfologias como: a) bacilos, filamentos e cocos; b) bacilos e filamentos;
c¢) bacilos, coco e filamentos e d) bacilos, cocos e filamentos.

Picanco (2001) avaliou o biofilme aderido em quatro diferentes materiais
suporte em um reator anaerobio de fluxo ascendente, mantido em condicédo
mesofilica, tratando esgoto sintético semelhante ao utilizado neste trabalho. Foi
observada sensivel diferenca na quantidade de biomassa aderida nos meios suporte
porosos (espuma de poliuretano e ceramica de argila) do que nos nao porosos (PVC
e tijolo refratario), devido possivelmente as diferentes capacidade de retencdo e
porosidade especifica. Nas micrografias foi possivel notar formacgédo distinta,
ocorrendo predominancia de arquéias metanogénicas semelhantes a Methanosaeta
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Sp. nos materiais ceramicos (tijolo refratario e ceramica especial porosa), de
Methanosarcina nos materiais poliméricos (PVC e espuma de poliuretano).

Hirasawa et al. (2003) avaliaram espuma de poliuretano, carvdo vegetal,
polietileno reciclado de baixa densidade e ceramica porosa a base de alumina como
materiais suportes em reatores anaerdbios horizontais tratando esgoto sanitario
sintético similar ao utilizado neste trabalho. Os autores observaram que o carvao
ativado foi o material que teve melhor aderéncia e maior quantidade de
microrganismos, seguido da borracha da ceramica porosa, como verificado neste

trabalho.

EHT = 20.00 kV Signal A = SE1 — EHT =20.00 kv Signal A = SE1
WD =16.0 mm Mag= 5.00KX WD = 16.0 mm Mag= 15.00KX

= }f‘

=
N ; . e
EHT =20.00 kvV Signal A = SE1 Date :12 Aug 2014
WD =12.0mm Mag= 10.00K X B

18 Y -
EHT =20.00 kV Signal A= SE1
WD =120 mm Mag= 5.00KX

c) d)
Figura 20. Imagens do biofilme da Borracha de pneu obtidas através do MEV. Etapa | (a,b) e Etapa Il (c,d)
Legenda: === apontam morfologias como: a) bacilos, filamentos e cocos; b) bacilos e filamentos;
¢) cocos e filamentos e d) bacilos, cocos e filamentos.
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Na borracha de pneu, verificou-se predominio de bactérias filamentosas em
detrimento de outras espécies (Figura 20). Esta caracteristica pode ndo ser muito
desejavel, ja que no tratamento anaerObio de esgotos sdo necessarios
desenvolvimento e agregacéo de diferentes grupos metabdlicos de microrganismos,
e a biodegradacdo de &guas residuarias € um processo complexo que envolve
diversas reac¢des quimicas, das quais participam diferentes espécies. Contudo, essa
predominancia de apenas uma morfologia nao interferiu muito no processo devido

ao efluente ser sintético e ndo variar muitos as caracteristicas.

5.6 ENSAIOS HIDRODINAMICOS

Nesse item sdo apresentados e discutidos os resultados obtidos nos ensaios
hidrodindmicos de estimulo-resposta tipo pulso realizados com eosina Y nas etapas
operacionais com TDH de 8 h e 4 h nos filtros. Com a realizacdo destes ensaios
foram obtidos em cada ensaio:

»  Curvas de concentracdo do tracador ao longo do tempo de duragéo;

»  TDHreal,

»  Valores dos parametros numero de dispersdo D/uL (para os modelos
de dispersdo) e numero de reatores de mistura completa N (para o modelo de
tanques em série);

»  Curvas de DTR pelo ajuste dos dados experimentais pelos modelos
uniparamétricos e;

» Valores do coeficiente de correlacdo com o ajuste dos dados

experimentais aos modelos tedricos.

Nos ensaios hidrodindmicos com o filtro com carvao ativado granular foi
verificada adsorcdo, mesmo com diferentes concentracdes do corante (20 mg.500
mL?, 50 mg.500 mL*, 100 mg.500 mL*, 1 ¢.500 mL* 1,5 g.500 mL%e
5 g.500 mL™), e torna-se objeto de estudos para futuras explanacées.

Esses ensaio foi com o intuito de saturar o carvdo ativado para
posteriormente realizar o ensaio hidrodinAmico, contudo as caracteristicas desse

material como area superficial, porosidade e tamanho dos poros lhe conferem um
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alto poder de adsorcdo, e mesmo depois de varios dias inserido corante o carvao,
N&ao ocorreu a saturagao.

Para os filtros com ceramica de argila e borracha de pneu foram utilizados
aproximadamente 20 mg de eosina Y em cada ensaio.

Com resultados experimentais dos ensaios de estimulo-resposta foi possivel
tracar as curvas da variacao da concentragédo de eosina Y nas amostras do efluente
dos filtros anaerdbios com ceramica de argila e borracha de pneu ao longo do tempo
nos TDH estudados (Figura 21 e Figura 22).

0.8 0.8

0.4 0.4

Concentragiio de Eosina Y (mg/L)

0,0 0,0

0 3 6 9 12 15 18 21 24 0 3 6 9 12 15 18
Tempo (h) Tempo (h)

a) b)

Figura 21. Curvas de variagdo da concentracdo de eosina Y ao longo do tempo nas amostras do
efluente do filtro com ceramica de argila (a) e borracha de pneu (b) nos ensaios de estimulo-
resposta, para TDH de 8 h.L.

Legenda: e Ensaio 1; m Ensaio 2 e A Ensaio 3.

Concentrag¢iio de Eosina Y (mg/L)
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0.4 0.4
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Figura 22. Curvas de variacdo da concentracdo de eosina Y ao longo do tempo nas amostras do
efluente do filtro com ceramica de argila (a) e borracha de pneu (b) nos ensaios de estimulo-
resposta, para TDH de 4 h.

Legenda: e Ensaio 1; m Ensaio 2 e A Ensaio 3.
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Nos ensaios hidrodinamicos realizados com vazdo afluente de 0,09 L.h™
para o filtro com ceramica de argila e de 0,1 L.h™ para o filtro com borracha de pneu
operados com TDH de 8 h (Figura 21), foi possivel observar o lento decaimento na
concentracdo do tracador ao longo do tempo, o que pode indicar o fenbmeno de
cauda longa. Isso pode ter ocorrido devido a difusdo do tragcador em zonas mortas
dos filtros, adsorcdo do tracador na biomassa dos filtros ou presenca de curtos-
circuitos hidraulicos (Levenspiel, 2000).

Esse comportamento também foi verificado para o filtro com ceramica de
argila operado com TDH de 4 h e de forma mais dispersa no filtro com borracha de
pneu (Figura 22). De acordo com Levenspiel (2000), quando se observa multiplos
picos decrescentes em intervalos regulares pode ser indicio de recirculacéo interna.

Outros autores também observaram o efeito de cauda longa em reatores de
leito fixo (Jimenez et al., 1988; De Nardi et al., 1999; Lima, 2001; Passig, 2005;
Escudié et al. (2005); Romero et a., 2011; Baettker et al., 2014 e Passig et al, 2014).

Os valores médios observados para os picos de concentracdo do tracador
foram de 5,3 h e 6,2 h para o filtro com ceramica de argila e borracha de pneu,
respectivamente, quando operados com TDH de 8 h. Foi observada redugao destes
picos para 2,2 h e 3,9 h para os filtros com ceramica de argila e borracha de pneu,
respectivamente, quando operados com TDH de 4 h.

A antecipacdo do pico da curva pode indicar presenca de regibes de
estagnacédo ou caminhos preferenciais no leito destes filtros. Este comportamento foi
verificado mais acentuadamente no filtro com ceramica de argila com diferenca de
33,4% em relacdo ao TDH tedrico de 8 h e de apenas 1% no filtro com borracha de
pneu em relacdo ao TDH tedrico de 4 h. Contudo este ensaio apresentou varios
picos de concentracao.

Segundo De Nardi et al. (1997), ao analisarem os efeitos de diferentes
tracadores em um RAHLF, obtiveram atraso na resposta dos tracadores e atribuiram
este fato a difusdo do tracador nos poros da ceramica utilizada como meio suporte,
provocando o prolongamento do TDH em forma de cauda. Os autores alegam que
este efeito pode ocorrer devido a adsorcdo do tracador no meio suporte do reator
bem como, a presenca de volumes de zonas mortas.

Romero et al. (2011) afirmaram que a biomassa que ocupa maior volume no

reator pode apresentar zonas mortas, que aparecem nos ensaios como cauda Ionga,
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Ou seja, quanto mais biomassa no reator, maior presenca de zonas mortas, e maior
sera o comprimento da cauda.

Na Figura 23 e 24 sdo apresentadas as curvas de concentracdo de eosina
Y ao longo do tempo normalizadas de acordo com Levenspiel (2000), resultando em
curvas de distribuicdo do tempo de residéncia (DTR), obtidas a partir dos modelos
de reatores de mistura completa em série (N-CSTR) e dos modelos de dispersao de

pequena (PD) e grande (GD) intensidade.

Figura 23. Curvas de DTR obtidas experimentalmente ao longo do tempo nas amostras de
efluente dos filtros com cerdmica de argila (a, b e c) e borracha de pneu (d, e e f) para os
ensaios de estimulo-resposta com eosina Y e TDH de 8 h. Legenda: A N-CSTR em série, m
grande dispersao, e pequena dispersao, ¢ valores experimentais.
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Figura 24. Curvas de DTR obtidas experimentalmente através de trés ensaios com eosina Y ao
longo do tempo nas amostras de efluente dos filtros com cerdmica de argila (a, b e c) e borracha
de pneu (d, e e f) para os ensaios de estimulo-resposta com TDH de 4 h. Legenda: A N-CSTR em
série, m grande dispersao, e pequena dispersao, ¢ valores experimentais.

Nas Figuras 23 e 24 é possivel notar pico de concentracédo no inicio da curva
nas duas etapas, isto €, um valor maximo de concentracdo de tracador, indicando
caminhos preferenciais. Essa concentracdo do tracador decaiu lentamente na saida
dos filtros, formando uma cauda longa em todos os ensaios realizados.

O efeito de cauda longa nas curvas de distribuicdo do tempo de residéncia
(DTR) sao atribuidas a difusdo do tracador no meio poroso, ou seja, o tracador fica

retido em zonas ativas do material sendo liberando gradativamente (Jimenez et al.,
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1998; De Nardi et al., 1999; Kreutz, 2012). Os resultados das curvas de DTR
reportados por Romero et al. (2011) indicam comportamento similar, com picos de
concentracdo do tracador registrados no inicio das curvas e o fendmeno de cauda.
De Nardi et al. (1999) ressaltam que em reatores de leito fixo, as curvas
experimentais da concentracdo do tracador que apresentam caudas longas né&o
refletem apenas a presenca de volume de zonas mortas, mas também a retencéo do
tracador em zonas ativas no interior do meio poroso, sendo indistinguiveis ambos os
fendbmenos nas curvas de resposta do tracador no efluente.
O resumo dos resultados dos parametros obtidos com o ajuste de curvas de
distribuicdo do tempo de residéncia pelos modelos mateméaticos tedricos propostos

por Levenspiel (2000) estao dispostos na Tabela 21.

Tabela 21. Parametros gerais do DTR obtidos durante as duas etapas experimentais dos filtros.

TDH TDH PD GD Coeficientes de
Filtro Etapa [Ensaio tedrico real N-CSTR correlacéo (r2)
(D/uL)  (D/uL)
(h) (h)

N-CSTR PD GD
Ceramic 1 8 114 4 0,124 0,370 | 0,917 0,731 0,616
ade ' 2 8 114 4 0,130 0,370 | 0,927 0,721 0,600
argila 3 8 9,7 3 0,170 0,370 | 0,961 0,759 0,392
Média 10,8 0,141 0,370 | 0,935 0,737 0,536
Borracha 1 8 11,0 4 0,132 0,405 | 0,940 0,727 0,574
de pneu I 2 8 10,1 4 0,126 0,405 | 0,981 0,847 0,600
3 8 9,3 3 0,155 0,405 | 0,986 0,819 0,511
Média 10,1 0,138 0,405 | 0,969 0,791 0,562
Ceramic 1 4 51 3 0,158 0,514 | 0,947 0,727 0,450
ade Il 2 4 4,6 2 0,205 0,514 | 0,965 0,719 0,229
argila 3 4 4,7 3 0,182 0,514 | 0,966 0,753 0,357
Média 4,8 0,182 0,514 | 0,959 0,733 0,345
Borracha 1 4 59 5 0,106 0,302 | 0,937 0,784 0,698
de pneu Il 2 4 4,4 3 0,153 0,302 | 0,975 0,843 0,544
P 3 4 6,4 5 0,094 0,302 | 0,864 0,926 0,777
Média 5,6 0,118 0,302 | 0,925 0,851 0,673

* N-CSTR: tanques de mistura em série, PD: pequena dispers&o e GD: grande dispersio

Os resultados obtidos na Tabela 21 indicam atraso da resposta dos filtros
em relacdo ao TDH tedrico nas duas etapas, com atraso meédio de aproximadamente
35% para o filtro com ceramica de argila e 26% para o filtro com borracha de pneu

em relacdo ao TDH tedrico de 8 h na Etapa | e de aproximadamente 20% para o
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filtro com ceramica de argila e 40% para o filtro com borracha de pneu em relagao
ao TDH tedrico de 4 h.

O atraso pode ser atribuido a difusdo do tracador nas zonas mortas, curto
circuitos ou adsorcdo do tracador e a lenta liberacdo devido a biomassa presente
nos filtros. Escudié et al al. (2005) operando um reator anaerobio de leito fixo (980 L)
usando Litio como tracador, observaram atraso no TDH e concluiram que esse
atraso pode desempenhar um papel significativo no calculo do tempo de residéncia
meédio, tornando o tempo de residéncia experimental maior em relacéo ao tedrico.

Calheiros et al. (2009) notaram atraso de aproximadamente 4% na resposta
do tracador e atribuiram este atraso a presenca de curto-circuitos que podem ter
sido causado pelo fenbmeno da cauda longa observado nas curvas experimentais
em um reator anaerdbio sequencial usando solucéo de cloreto de sédio (NaCl) como
tracador.

Romero et al. (2011), operando um reator anaerobio de leito fixo (5,5L) para
tratamento de efluente de matadouro, utilizaram rodamina WT como tracador e
verificaram decaimento exponencial nas curvas de distribuicdo ao longo do tempo
nos reatores de leito fixo e atribuiram a movimentacéo do fluido através de curto-
circuitos, a presenca de zonas mortas ou estagnacoes.

Observando os dados da Tabela 21, nota-se que o modelo tedrico de N-
CSTR em série indica resultados iguais para os dois filtros na Etapa |, isto €, de 3 a
4 N-CSTR em série.. Contudo na Etapa Il os resultados foram diferentes para cada
filtro, sendo de 2 a 3 filtros para a ceramica de argila e de 3 a 5 filtros para a
borracha de pneu.

O com o0 aumento da carga hidraulica, aumentou-se o niumero de reatores. O
mesmo foi observado por Romero et al. (2011) onde reator apresentou
comportamento hidrodinamico com tendéncia ao fluxo de mistura completa para
menores taxas volumétricas (0,14 a 1,68 L.h™) e de comportamento préximo de fluxo
de pistdo com baixa dispersdo axial para maiores taxas volumétricas (6,6 a 12,2 L.h"
1. O modelo de tanques de mistura completa em série (N-CSTR) apresentou
equivaléncia de 1 reator de mistura completa.

Fazolo et al. (2006) em um reator de leito fixo contendo biomassa
imobilizada em matrizes de poliuretano tratando efluente sintético, obtiveram de 3 a

4 reatores de mistura completa em série tratando esgotos domeésticos.
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De Nardi et al. (1997) observaram 3 reatores N-CSTR em série em um
reator anaerébio horizontal de leito fixo (RAHLF) abiético em escala de bancada (1,9
L) operado com TDH de 2 h, utilizando eosina Y como tracador.

Nos resultados apresentados na Tabela 21 nota-se que os modelos de
grande dispersdo (GD) apresentaram melhor ajuste aos dados experimentais. No
ajuste uniparamétrico com o modelo de grande dispersao, os valores médios foram
iguais a 0,370 e 0,405 para os ensaios da Etapa | nos filtros com ceramica de argila
e borracha de pneu, respectivamente. Para a Etapa Il os valores médios no modelo
de grande dispersao foram iguais a 0,514 e 0,302 para os filtros com ceramica de
argila e borracha de pneu, respectivamente.

Pela andlise das curvas DTR e dos coeficientes de correlacdo, pode-se
observar que o modelo de tanques de mistura completa em série (N-CSTR)
apresentou melhor ajuste dos dados experimentais em todos 0s ensaios realizados,
independentemente do tipo de material utilizado. Dentre o0s modelos
uniparameétricos de dispersdo, o modelo de grande intensidade melhor se ajustou
aos dados experimentais em todos 0s ensaios realizados, apesar de inicialmente os
ensaios nao respeitarem suas premissas (D/uL < 0,01 e disperséo idéntica dentro e
fora do volume de controle). Entretanto, isto ndo significa que o ajuste foi satisfatério,
pois foi grande a dispersdo em relagéo aos valores experimentais.

As curvas DTR obtidas com o modelo N-CSTR em série nos trés ensaios
com eosina Y resultaram no melhor ajuste, com valores médios do coeficiente de
correlacéo para o filtro com ceramica de argila e borracha de pneu de 0,935 e 0,969
para Etapa | e de 0,959 e 0,925 para Etapa I, em relagdo as demais curvas obtidas
nos ensaios realizados.

Devido a elevada dispersao longitudinal encontrada no parametro D/uL nos
modelos de dispersdo de pequena e grande intensidade, ao valor do parametro N
encontrado e ao melhor ajuste dos dados experimentais pelo modelo N-CSTR em
série em relacdo aos demais modelos, pode-se afirmar que o regime de fluxo
predominante nos filtros € o regime de mistura completa.

Pontes (2009) avaliou o comportamento hidrodindmico de um RAALF de
fluxo ascendente, tendo como meio suporte argila expandida e espuma de
poliuretano tratando efluente de abatedouro de aves. A autora constatou que o
reator quando operado na condicdo anaerobia com TDH de 10 horas poderia ser

representado por 12 reatores de mistura completa em série, com fluxo préximo ao
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pistonado, enquanto o reator anaerObio-aerébio estudado € representado por
apenas 2-3 reatores de mistura completa em série, aproximando-se de um reator de
mistura completa

Sarathai et al. (2010) estudaram as caracteristicas hidraulicas de um reator
anaerobio compartimentado (RAC) com volume de 92,4 L, operado com TDH de 24
h, 36 h e 48 h e utilizado Litio como tracador. Os autores reportaram que o reator
apresentou comportamento hidrodinamico intermediario ao fluxo de pistéao e fluxo de
mistura completa.

Ji et al. (2012) estudaram o comportamento hidrodinamico de um reator
anaerobio compartimentado (RAC) e volume de 7,5 L, operado com esgoto sintético
utilizado NaF como tracador, com variacdo de TDH de 6 h, 8 h e 12 h. Os autores
constataram que o reator apresentou comportamento hidrodindmico com tendéncia
ao fluxo pistdo para a menor TDH 6 h e de comportamento proximo de fluxo em
mistura completa para a maior TDH 12 h.

Kreutz et al. (2014) operaram um reator anaerébio de leito fixo tratando
efluente bovino, preenchido com argila expandida e espuma de poliuretano, e
obtiveram resultados bens distintos a este trabalho.

Os autores observaram nos dois TDHs (11 e 14 h) valores de 4-5 reatores
N-CSTR em série e indicando que o modelo de pequena dispersao apresentou
melhor ajuste aos dados experimentais e fluxo tipo pistdo através de ensaios

hidrodinAmicos com eosina Y.

5.7 ANOMALIAS DO COMPORTAMENTO HIDRODINAMICO

Na Tabela 22 sdo apresentados os resultados obtidos com o calculo do
volume de zonas mortas, presenca de curtos-circuitos hidraulicos e da eficiéncia
hidraulica, referentes aos ensaios hidrodinamicos realizados nos filtros de ceramica

de argila e borracha de pneu.
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Tabela 22. Valores obtidos no céalculo das anomalias do comportamento hidrodindmico dos
filtros com TDHde 8 h e 4 h.

. TDH .

Tglil_} ré) h Ensaio Exper(irr‘r)iental P('r?)o (ynds) Y (;: )

Ceramica 1 11,4 6,0 -0,0006 1,2 0,8

de argila 2 11,4 6,5 -0,0006 1,4 0,8
3 9,7 35 -0,0003 0,7 0,7

Borracha 1 11 6,0 -0,0005 1,0 0,8

de pneu 2 10,1 7,0 -0,0003 1,6 0,8
3 9,3 55 -0,0002 0,9 0,8

Filtro

TDH 4 h

Ceramica 1 51 3,0 -0,0004 0,6 0,7

de argila 2 4,6 1,8 -0,0002 0,4 0,5
3 4,7 1,8 -0,0002 0,4 0,7

Borracha 1 59 3,8 -0,0011 0,6 0,8

de pneu 2 4,4 2,3 -0,0008 0,5 0,7
3 6,4 5,8 -0,0010 0,9 0,8

_Legenda: vd = volume de zonas mortas (m°); W = presenga de curtos-circuitos; A =
eficiéncia hidréulica.

De acordo com a Tabela 22 é possivel observar valores negativos no célculo
do volume de zonas mortas em todos 0s ensaios nas etapas com TDH de 8 h e 4 h.
Pefa et al. (2006) justificaram os valores negativos ao estimarem o volume de zonas
mortas (Vd) de um reator UASB (296 m®) operado com TDH de 8 e 10 h devido a
existéncia de caminhos preferenciais, usando LiCl (cloreto de litio) como tracador.

Esse valor é negativo, pois de acordo com a Tabela 24 é observado
adiantamento do pico de concentracdo em todos 0s ensaios. Assim, presume-se
presenca de caminhos preferenciais no escoamento do fluido.

Esse adiantamento ndo pode ser justificado pela presenca de curtos-
circuitos, tendo em vista que W resultou maior do que 0,3 em todos 0s ensaios.
Thackston et al. (1987) e Sarathai et al. (2010) consideraram que os valores de ¥
devem ser menores ou iguais a 0,3 para haver indicacdo de fluxo com efeito
significativo de curtos-circuitos.

De acordo com Persson et al. (1999), valores de A = 0,75 significam boa
eficiéncia hidraulica; de 0,75 < A < 0,5 significam eficiéncia hidraulica satisfatéria e
de A < 0,5 significam eficiéncia hidraulica pobre. Na etapa | com TDH de 8 h, os
valores de A obtidos para o filtro de ceramica de argila nos ensaios 1 e 2 foram de
0,8, indicando boa eficiéncia hidraulica; e no ensaio 3 variaram de 0,5 a 0,75,

indicando eficiéncia hidraulica satisfatéria. Na mesma etapa, para o filtro com
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borracha de pneu todos os valores de A foram de 0,8, ou seja, com boa eficiéncia
hidraulica.

Na etapa Il com TDH de 4 h, os valores de A obtidos para o filtro com
ceramica de argila nos ensaios 1 e 3 foram de 0,7, isto é, com eficiéncia hidraulica
satisfatoria e no ensaio 2 de 0,5 que significa eficiéncia hidraulica pobre. Na mesma
etapa, para o filtro com borracha de pneu, foram obtidos valores de A de 0,8 nos
ensaios 1 e 3, indicando boa eficiéncia hidraulica e de 0,7 no ensaio 2, indicando
eficiéncia hidraulica satisfatoria.

A eficiéncia hidraulica pode ser classificada como satisfatoria neste trabalho,
pois n&o foi verificada presenca de zonas mortas que pode interferir na ocorréncia
de curtos-circuitos que também néo houve. Os recheio dos filtros pode tem impedido
a presenca de zonas mortas, pois auxiliam na capacidade de distribuicdo uniforme

do tragador ao longo dos filtros.
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CONCLUSOES

Com base nos resultados obtidos durante a realizacdo deste
trabalho/pesquisa foi possivel concluir que:

A importancia da caracterizacdo desses materiais estd em poder
correlacionar as informacdes obtidas com a capacidade de remocdo de matéria
organica de cada material, corroborando a influéncia de algumas caracteristicas na
eficiéncia dos filtros.

O desempenho dos filtros em termos de pH, alcalinidade total e a
bicarbonato e &cidos volateis foi estavel nas duas etapas de operacdo, ou seja,
mesmo com a reducdo da carga hidradlica de 8 h para 4 h ndo foi observada
qualquer instabilidade que comprometesse a resposta dos filtros no tratamento do
efluente.

Na avaliacdo do comportamento (eficiéncia) dos filtros operados com TDH
de 8 h foram notadas melhores eficiéncias do que quando operados com TDH de 4
h, sendo para remocao de DQO de 94%, 81% e 88% na Etapa | e 79%, 60% e 63%
na Etapa Il com carvdo ativado, ceramica de argila e borracha de pneu,
respectivamente.

Nos perfis especiais dos filtros foi possivel observar que as reacdes ocorrem
nos primeiros 16,5 cm dos filtros, isso devido ao fato da concentragéo de biomassa
estar toda na parte inferior, sendo responsavel pela quase totalidade da remocéao
das concentracdes de matéria organica dos filtros.

O teste estatistico de Kruskal-Wallis. e o pos-teste de Dunn corroboraram os
dados experimentais e provou que para maior parte dos parametros ha diferenca
nos valores entre os filtros e entre as duas etapas. Sendo a Etapa | com os
melhores desempenhos de remocdo de matéria organica e o filtro com carvao
ativado a melhor eficiéncia 94%.

As diferengcas obtidas entre os filtro ocorreu devido as caracteristicas
distintas de cada material, como densidade, tamanho, porosidade, superficie
especifica, natureza dos suportes, carga eletrostatica, presenca de poros e
rachaduras na superficie do material.

O aumento da carga hidraulica foi principal fator na distingdo entre as duas

etapas, pois com o aumento da velocidade ascensional diminui o tempo de retencao
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celular e assim o grau de estabilidade. Contudo, meio suporte permitem aos filtros
mais estabilidade e boas eficiéncias de degradacéo

As analises microscopicas obtidas no MEV ressaltam a diversidade do
biofilme formado sobre cada material e a diferenca entre o biofilme formado em cada
material e em cada etapa.

A partir dos ensaios hidrodinamicos foi possivel concluir que os trés filtros
apresentaram comportamento proximo ao reator de mistura completa, comparado a
3 a 4 reatores em série na Etapa I. Com aumento da vazao afluente continuou com o
mesmo comportamento de reator de mistura completa, comparado a de 2 a 3 filtros
para a ceramica de argila e de 3 a 5 filtros para a borracha de pneu na Etapa I,

E pode se notar que a eosina Y obteve os valores de TDH experimental
préximos como TDH teorico, provavelmente devido a capacidade de distribuicdo
uniforme do tragador ao longo do reator, indicando o fendmeno de cauda observado
nas curvas obtidas.

A eficiéncia hidraulica foi classificada como eficiéncia hidraulica satisfatoria
nas duas etapas, pois de acordo com os valores obtidos ndo houve a presenca de
zonas mortas que nem a ocorréncia de curtos-circuitos.

Sendo assim, é possivel concluir que os materiais foram adequados para
uso como meio suporte de filtros anaerdbios tratando agua residuéaria sintética a

base de glicose.
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RECOMENDACOES

As principais recomendacdes deste trabalho séo:

Utilizar esgoto real para verificar o comportamento dos filtros e
aderéncia no meio suporte;

Realizar estudos sobre a degradacdo do substrato no préprio
recipiente de alimentacdo, para tentar minimizar este efeito de
degradacéo;

Testar outros materiais como recheio para os filtros, com maior
porosidade e maior area especifica;

Dar continuidade ao estudo, comparando o comportamento do filtro
anaerobio utilizado em condi¢cBes operacionais diferentes;

Realizar estudos mais aprofundados sobre adsor¢cdo no carvao
ativado para justificar a adsorcdo da eosina y no ensaio

hidrodindmico.
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