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A gelatina é uma proteína coloídal de grande importância

nas indústrias alimentícia, fotográfica e farmacêutica,

destacando-se por suas propriedades adesivas, protetoras e

coagulativas. A gelatina é obtida através da hidrólise parcial do

colágeno, principal constituinte de peles, ossos e tecidos

conectivos de grandes animais. O processo de extração do

colágeno gera um resíduo líquido que se caracteriza pela alta

carga orgânica, além da presença de sulfetos e material graxo em

quantidades razoáveis.

Neste trabalho, estudou-se o tratamento desta água

residuária através do Processo de Lodos Ativados. Para tanto,

utilizou-se um reator de acrílico com 10L de capacidade, agitado

mecanicamente e dotado de aeração. Este reator foi inoculado

com lodo proveniente da Estação de Tratamento de Esgotos da

cidade de Londrina - PR, devidamente aclimatado ao resíduo. O

reator operava continuamente, utilizando como o substrato o

resíduo líquido obtido junto à indústria LEINER DAVIS GELATIN

DO BRASIL, da cidade de Maringá - PR. O estudo foi realizado de

forma a se obter o melhor tempo de retenção hidráulica (TRH)

para o sistema, tendo-se trabalhado com TRH de 24, 12 e 18

horas, constituindo três ensaios de aproximadamente 95 dias de

duração cada um. Os parâmetros de controle foram pH, DQO,

Sólidos Suspensos totais, fixos e voláteis, sulfeto, material graxo,

atividade desidrogenásica, oxigênio dissolvido e turbidez.

Os resultados obtidos mostram um bom desempenho para o

ensaio 1, com TRH de 24 h, obtendo-se reduções médias da

ordem de 91% para DQO e 86% para sulfetos. O segundo ensaio,

com TRH de 12 h, caracterizou-se por uma baixa eficiência do
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processo, com reduções médias da ordem de 47% para DQO e

73% para sulfetos. Baseando-se nestes resultados efetuou-se um

terceiro ensaio com TRH de 18 h, obtendo-se resultados muitos

próximos dos encontrados no ensaio 1. O ensaio 2, com uma alta

concentração de material graxo na entrada, apresentou menores

valores de turbidez na saída que o experimento 3, provavelmente

devido à presença de organismos filamentosos.

Estes resultados permitiram concluir que a água residuária

da indústria de gelatina é possível de ser tratada pelo Processo de

Lodos Ativados, e que o TRH ótimo para este processo situa-se

entre 18 e 24 h. Além disso, a presença de altas concentrações de

material graxo pode favorecer o desenvolvimento de organismos

filamentosos no reator.

ABSTRACT
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Gelatin is a colloidal protein of great importance in food,

pharmaceutical, and photography industry because of  its

adhesive, protective, and coagulative properties. Gelatin is

obtained by the partial hydrolysis of collagen, the chief protein

component in skins, bones, and white connective tissues of the

animal body. The process of collagen extraction generates a

reasonable volume of wastewater highly polluter that besides the

high organic load and has greasy material and sulphide in

reasonable concentrations.

In this work, the treatment of this wastewater in the

Activated Sludge Process was studied. The equipment used was

constituted by a 10L reactor, aerate and mechanically agitate. The

start-up of process was carried out after inoculation with aerobic

sludge, from sewer treatment plant of Londrina- PR, previously

acclimated to wastewater. The study was made to obtain the best

hydraulic retention time (HRT) for the system. The HRT used were

24, 12, and 18 h. The parameters of control were COD, MLVSS,

sulphide, greasy material, dehydrogenase activity , dissolved

oxygen, and turbidity.

The results obtained shown efficient performance in the

experiment 1, with TRH 24 h, with COD and sulphide reduction of

91 and 86%, respectively. The experiment 2 obtained low

efficiency, reaching average removal efficiency of 47 and 70% to

COD and sulphide, respectively. In the experiment 3 the results

were analogous to experiment 1 for these parameters. The

experiment 2, with high input concentration of grease material,

showed lower level of output turbidity than the experiment 3, with
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low input concentration of grease material. This is probably due

the presence of filamentous organisms.

The results obtained permit to conclude that the best HRT

for the system is between 12 and 18h, and high concentration of

grease material can be favourable to development of filamentous

organisms in the reactor.
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CAPÍTULO 1

INTRODUÇÃO E OBJETIVOS

O desenvolvimento acelerado da tecnologia acarretou em

uma melhoria significativa nos padrões de vida do ser humano

mas, ao mesmo tempo, trouxe problemas que tornaram-se

grandes desafios para a humanidade.

No Brasil, a industrialização cresceu aceleradamente e, em

muitos casos, resultou em um significativo aumento na geração

de resíduos industriais que interferem sensivelmente no meio

ambiente.

Desta maneira, torna-se de suma importância submeter os

resíduos industriais a tratamentos específicos com o intuito de se

diminuir sua carga poluidora antes da incorporação dos mesmos

aos corpos receptores.

No caso dos resíduos de natureza orgânica estes

procedimentos de tratamento tornam-se essenciais, uma vez que

estes, quando lançados aos corpos receptores, sofrem um

processo de oxidação biológica pela ação dos microrganismos

aeróbios que utilizam o oxigênio presente, acarretando carência

deste elemento vital ao meio ambiente.

A gelatina é uma proteína coloídal de grande importância

nas indústrias alimentícia, fotográfica e farmacêutica. Na

indústria alimentícia, o valor nutricional da gelatina é confirmado

através de seu uso na recuperação de pacientes convalescentes.

Ela contém elementos que constróem e reparam os tecidos e

promovem seu crescimento.
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No entanto, sua fabricação resulta num volume de despejos

líquidos potencialmente danosos à qualidade e à vida dos corpos

hídricos receptores. O estudo minucioso do tratamento destes

despejos é de fundamental importância para se controlar e

manter em níveis toleráveis a poluição deles resultantes.

Os trabalhos desenvolvidos focalizando o tratamento da

água residuária da fabricação de gelatina são escassos. Assim

sendo, o presente trabalho procura contribuir para um melhor

conhecimento das características e do tratamento biológico deste

despejo.

O processo de lodos ativados tem sido empregado no

tratamento dos despejos de elevadas cargas orgânicas e grandes

vazões, como é o caso do referido despejo.

Este processo consiste essencialmente na agitação da água

residuária com o lodo biologicamente ativo, mantido em

suspensão com uma aeração adequada e durante um tempo

necessário para converter a porção biodegradável da referida água

residuária ao estado inorgânico, enquanto a outra porção é

convertida em lodo adicional. Este lodo produzido é separado por

um sedimentador e uma parte retorna ao processo.

Considerando o exposto, os objetivos do presente trabalho

foram:

1.  Caracterizar o efluente final de uma indústria de gelatina;

2.  Avaliar a biodegradabilidade deste efluente;

3.  Averiguar a viabilidade do tratamento do despejo através do

processo de lodos ativados.

Neste trabalho, procurando reproduzir as condições em que

se encontram as estações de tratamento pelo processo de lodos



Introdução e Objetivos 4

ativados no campo, os ensaios de laboratórios foram realizados

nas condições ambientais, ou seja, sem o controle da

temperatura.
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CAPÍTULO 2

REVISÃO BIBLIOGRÁFICA

2.1- A Gelatina

A gelatina é uma proteína coloidal obtida da hidrólise parcial

do colágeno, principal constituínte de peles, ossos, couros e

outros tecidos animais. Os primeiros registros do uso da gelatina

como um produto comercial foram publicados por Dennis Papin

em 1681.

 De acordo com o processo de fabricação ela pode ser

classificada em dois tipos: a gelatina tipo A, obtida através do

processamento ácido de materiais colagenosos, com ponto

isoelétrico entre 7 e 9; e a gelatina tipo B produzida através do

processamento alcalino, com ponto isoelétrico entre 4,6 e 5,2. A

mistura dos tipos A e B, bem como, a gelatina produzida por

modificações destes processos podem exibir pontos isoelétricos

fora desta faixa. Para a fabricação são utilizados os carnais

(tecidos que ligam a pele animal à carcaça) e os couros de grandes

animais.

A gelatina é largamente utilizada nas indústrias alimentícia,

fotográfica e farmacêutica. Possui como propriedades a

reversibilidade de transição gel-sol em soluções aquosas,

capacidade de atuar como colóide protetor, permeabilidade a

água, insolubilidade em água fria, mas completa solubilidade em

água quente.

No Brasil, uma das indústrias processadoras de gelatina é a

companhia LEINER DAVIS GELATIN do BRASIL Ltda., fundada
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por volta de 1959, com fábricas em Maringá - PR, Estância Velha

- RS, Argentina e México. A indústria é responsável por boa parte

da produção brasileira, exportando ainda para outros países. A

gelatina produzida destina-se essencialmente à indústria

alimentícia.

2.2 - Processo de Fabricação da Gelatina

O processo de fabricação desenvolve-se basicamente em três

etapas:

w Preparação da matéria-prima:  As peles são inicialmente

picadas para melhor receberem o tratamento. O material insolúvel

constituído de matéria orgânica que contém o colágeno é

submetido a um tratamento com cal em tanques com o objetivo

de intumescer o material, removendo e eliminando as proteínas

solúveis ( mucina e albumina). Terminando a calagem, o material

é lavado e tem seu pH ajustado para otimizar a hidratação do

colágeno.

w Conversão do colágeno purificado em gelatina: Nesta etapa

é realizada a extração do colágeno. O material é introduzido em

um tanque com água quente e pH controlado. Uma série de

extrações é necessária, iniciando-se com temperaturas entre 40-

50°C, e aumentando-se gradualmente no decorrer das extrações.

w Refino e obtenção da gelatina na forma de sólidos : A

solução é submetida a uma centrifugação e filtração para retirada

de sólidos grosseiros.

Para retirada da água são utilizados evaporadores de

múltiplo efeito. Posteriormente a solução passa por uma

extrusora, onde é transformada em gel. A gelatina extrusada
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apresenta-se na forma de filamentos cilíndricos e é submetida à

um processo de secagem a fim de alcançar a umidade desejada

(SHREVE, 1980).

Apresenta-se na Figura 2.1 o fluxograma do processo.

Figura 2.1 - Fluxograma de Fabricação da Gelatina

Deste processamento origina-se um efluente com altas

cargas orgânicas, contendo ainda concentrações elevadas de

sulfeto e material graxo.

A tabela 2.1 apresenta a composição média de algumas

amostras provenientes do processo de fabricação da gelatina,

fornecidos pela empresa.

Depilação

Recepção de
Matéria-Prima

Picador de
Couro

Calagem

Extração

Centrifugação

1a Filtração

Ultra-Filtração

Lavagem

Deionização

1a Evaporação

2a Filtração

2a Evaporação

Preparação

Secagem

Moagem e
Mistura

Expedição
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Tabela 2.1-Características da água residuária da indústria de

gelatina*.

VARIÁVEIS

pH 2 - 12

Sólidos Totais 3907,16

Sólidos Fixos 4240

Sólidos Voláteis 6480

DQO 4000 - 7000

Sólidos Suspensos Totais 560

Sólidos Suspensos Fixos 120

Sólidos Suspensos Voláteis 440

Nitrogênio Kjeldahl 300-500

Sólidos Sedimentáveis ( mL/L) 85

Material Graxo 100 -400

Sulfeto 30-60

* Todos os valores estão em mg/L, exceto pH
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2.3 - Processo de Lodos Ativados

2.3.1 - Histórico e Generalidades

A fim de compreender o impacto que o processo biológico de

lodos ativados tem causado ao longo dos anos, deve-se ater aos

primórdios do tratamento aeróbio, que existiu a partir do final do

século XIX e início do século XX. Neste período, o tratamento

biológico era uma ciência relativamente primitiva , tendo sido

elucidada por meio de diversos trabalhos, tanto na Europa como

na América. Nestes trabalhos eram incluídos os filtros

intermitentes, leitos de contatos e os filtros biológicos.

Todos esses processos, quanto à essência de funcionamento,

são derivados de um tipo de tratamento mais primitivo, que

consistia no lançamento do esgoto ao solo. A filtração que se

realizava pelo lançamento dos esgotos em qualquer solo, foi

modificada primeiramente com a descoberta de que determinados

tipos de solos arenosos eram mais eficientes para o tratamento do

que outros.

Estes conceitos levaram à criação dos sistemas de filtração

intermitentes desenvolvidos nos Estados Unidos. No entanto,

progressivamente ocorria a colmatação dos filtros, sendo

necessária a renovação da camada superior e com isto após

algum tempo a eficiência reduzia-se consideravelmente.

Os filtros biológicos surgiram a partir dos filtros

intermitentes. A fim de reduzir a área por eles ocupada, surgiu a

necessidade de aumentar a sua profundidade, ao mesmo tempo

melhorando sua ventilação, empregando-se então granulometria

mais grosseira do que a encontrada em solos arenosos. Em
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princípio essas unidades eram operadas como leitos de contato,

ou seja, vários tanques impermeáveis cheios de material

granuloso, nos quais eram depositados os esgotos uma a duas

vezes por dia, permanecendo assim por duas horas; em seguida

era aberta uma descarga no fundo e o esgoto tratado era coletado.

Estes tipos de filtros tinham baixa eficiência e foram substituídos

pelos filtros biológicos que agem por percolação dos efluentes.

Este tipo de tratamento foi bastante difundido na primeira metade

do século XX, sofrendo modificações quanto à recirculação e

dupla filtração (SAWYER, 1965).

No entanto, nenhuma destas tecnologias produzia um

efluente de ótima qualidade. Além disso, a maioria destes

sistemas circundava condições anaeróbias e, deste modo, fatores

assépticos incentivaram a busca de novas tecnologias.

As experiências com aeração demonstravam que não era

possível tratar os esgotos por simples aeração, mas que surgia a

necessidade de aumentar a atividade dos microrganismos.

Portanto, por volta de 1914, na Inglaterra, E. ARDERN e W. T.

LOCKETT demonstraram que o tempo requerido para oxidação

dos esgotos poderia ser reduzido de dias para questão de horas,

simplesmente pela mistura do esgoto primário com o lodo obtido

da oxidação prévia do esgoto. Originou-se então o processo de

lodos ativados. Esta denominação proveio do fato de acreditar-se

no início que o próprio lodo contido no esgoto tornava-se “ativado”

(IMHOFF, 1966). Hoje sabe - se que a atividade não provém do

lodo e sim do próprio esgoto, através da formação de novos flocos.

O processo assemelha-se a uma autodepuração artificialmente

acelerada, ou seja, os fenômenos envolvidos são os mesmos
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observados em rios ou lagos, com a diferença que os organismos

depuradores encontram-se concentrados em um espaço restrito.

Por meio de aeração artificial é introduzido oxigênio em

quantidade suficiente e imprime-se movimento à água para evitar

a deposição dos flocos, o que causaria a morte dos

microrganismos por falta de oxigênio.

Os flocos dos lodos ativados são compostos por uma

população diversa de bactérias, protozoários e rotíferos. Na

depuração dos esgotos, a matéria orgânica é assimilada pelos

microrganismos, transformando-se em massa viva de flocos. Estes

flocos são mais densos que o meio que os cercam e podem,

portanto, serem eliminados por sedimentação (CETESB, 1990).

No período compreendido entre 1950 a 1970 o processo de

lodos ativados foi bastante desenvolvido, principalmente em

relação ao projeto de aeradores e em estudos fundamentais sobre

metodologias de processo, baseados principalmente na cinética do

crescimento microbiano e no cálculo de aeradores (TAVARES,

1992).

2.3.2 - Variações do Processo

Baseados nos estudos desenvolvidos, e preocupados com a

melhor distribuição do ar, uma vez que este precisa ser bombeado

ao tanque de aeração, o processo de lodos ativados, além do

sistema convencional, admitiu uma série de variações, sendo as

principais: a aeração escalonada, aeração decrescente, aeração

prolongada, mistura completa e estabilização por contato.

O processo convencional é constituído de um tanque de

aeração e um sedimentador secundário. O lodo de reciclo é
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misturado com o efluente do tanque de aeração na extremidade

inicial deste. Por este motivo, a taxa de utilização de oxigênio é

grande na extremidade inicial do tanque de aeração.

Na Figura 2.2 é mostrado o esquema do processo

convencional de lodos ativados.

Figura 2.2 - Esquema do processo convencional de lodos

ativados.

A variante aeração escalonada foi proposta por R. H.

GOULD, em 1939 para uma melhoria do aproveitamento do ar

por meio da distribuição da carga ao longo do tanque de aeração

(IMHOFF, 1966). Deste modo é garantida uma distribuição

uniforme da relação alimento/microrganismo em toda a extensão

do tanque, que fica dividido em câmaras em série.

Na Figura 2.3 é mostrado o esquema da variante aeração

escalonada.
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Figura 2.3 - Esquema da variante aeração escalonada do

processo de lodos ativados.

Na variante aeração decrescente o ar é introduzido em

quantidades decrescentes ao longo do tanque, tentando desta

forma equiparar a demanda de oxigênio com a quantidade de ar

injetada.

Na Figura 2.4 é mostrado o esquema da variante aeração

decrescente.

Figura 2.4 - Esquema da variante aeração decrescente do

processo de lodos ativados.

A aeração prolongada é similar ao processo convencional.

Caracteriza-se por elevados valores de idade do lodo e pela

presença de oxigênio em excesso no tanque de aeração. Para que
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se obtenha o resultado desejado é necessário que se aumente o

tempo de aeração; deste modo, todo o lodo biodegradável que se

forma é destruído pela respiração endógena. Estima-se entre 1 ou

2 dias o tempo de aeração necessário para a oxidação biológica

dos sólidos produzidos por síntese devido a remoção do substrato.

Apresenta-se na Figura 2.5 o esquema da variante aeração

prolongada.

Figura 2.5 - Esquema da variante aeração prolongada do

processo lodos ativados.

No sistema mistura completa o afluente do tanque de

aeração e o lodo de reciclo são misturados e conduzidos a um

canal central do tanque de aeração, de onde são distribuídos de

maneira uniforme por toda a extensão do tanque.

A Figura 2.6 mostra o esquema da variante mistura

completa.
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Figura 2.6 - Esquema da variante mistura completa do

processo de lodos ativados.

 O processo de estabilização por contato surgiu em 1951 e

nesta variante o afluente do tanque de aeração é combinado e

misturado com o lodo já estabilizado em um tanque de contato

durante aproximadamente 20 a 40 minutos, onde uma parte do

substrato é removido por adsorção biológica.

Apresenta-se na Figura 2.7 o esquema da variante

estabilização por contato.

Figura 2.7 - Esquema da variante estabilização por contato

do processo lodos ativados.
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A partir da década de 70 o processo de lodos ativados

tornou-se um dos processos biológicos mais largamente utilizado

para o tratamento de águas residuárias  industriais e domésticas.

2.3.3 - Fundamentos Biológicos

A depuração das águas ricas em matéria orgânica consiste

na oxidação desse material orgânico até estabilizá-lo , isto é,

transformá-lo em substâncias de estrutura molecular mais

simples e menor conteúdo energético, permanecendo, desta

maneira, nas águas.

Para que ocorra a oxidação é necessário a presença de

catalisadores, ou seja, enzimas que facilitem a realização destas

reações. Em relação à ação exercida pelas enzimas existem dois

tipos principais: as hidrolases (exoenzimas) e as desmolases

(endoenzimas). As hidrolases promovem a transformação de

moléculas complexas em cadeias mais simples, ou então,

solubilizam algumas partículas orgânicas propiciando a sua

absorção pela membrana celular (BRANCO, 1978).

As desmolases atuam no interior da célula, sendo

responsáveis pela degradação dos compostos orgânicos, de onde

provem a energia para os processos vitais.

Nos processos aeróbios a massa microbiana envolvida é

constituída basicamente de bactérias e protozoários. As bactérias

são as principais responsáveis pela estabilização da matéria

orgânica e possuem uma característica de especial importância -

a de formarem massas capazes de absorver partículas em

suspensão. Outros microrganismos, tais como fungos e rotíferos

podem ser encontrados, porém sua importância é menor.
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A realização da oxidação, depende da presença dos

microrganismos em grande quantidade que sintetizam novos

organismos, à custa de material retirado do meio, através do

processo de nutrição. Portanto, uma parte considerável da carga

orgânica é simplesmente transformada em massa bacteriana. O

mecanismo de degradação de um substrato é representado

diagramaticamente na Figura 2.8.

Figura 2.8 - Mecanismo de degradação biológica aeróbica

(RAMALHO, 1977).

O alimento orgânico é constituído principalmente, pelas

partículas de substâncias, que representam o material poluidor. A

célula bacteriana é composta por 80% de água e 20% de matéria

seca. Desta matéria seca, em torno de 90% é substância orgânica

e 10% inorgânica. METCALF e EDDY (1991) utilizam as seguintes

fórmulas para caracterizar a fração orgânica das células

bacterianas:

C5H7O2N ( sem incluir o fósforo )

C60H84O24N12P ( incluindo o fósforo )

As reações que representam a degradação biológica são:

Oxidação e Síntese:

Substrato

Produtos Finais:
CO2, H2O, N2, P, ...

Novas
Células
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CO2, H2O, NH3

produtos não
biodegradáveis

Oxidação do substrato
para produção de energia

Fase de
síntese

Respiração
Endógena
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COHNS O nutrientes CO NH C H NO outrosprod finais+ + → + + +2 2 3 5 7 2 .

(2.1)

Respiração Endógena:

C H NO O CO H O NH energia5 7 2 2 2 2 35 5 2+ → + + +               (2.2)

Nos processos de lodos ativados, é necessário que os

microrganismos, além de degradar a matéria orgânica no menor

tempo possível, formem um floco denso, o que é um requisito

indispensável para a efetiva separação destes do efluente tratado.

2.3.4 - Formação do Floco

O mecanismo de formação dos flocos microbianos é bem

discutível. Um grande número de bactérias possui um envoltório

ou bainha de consistência gelatinosa, constituída de

polissacarídeos, envolvendo cada uma de suas células. No

passado, acreditava-se que a base dos flocos era formada por

estes envoltórios gelatinosos às quais outros organismos aderiam.

A esta massa gelatinosa deu-se o nome de Zoogléia (BRANCO,

1978). Acreditava-se que a bactéria Zooglea ramigera seria a que

mais importante papel desempenharia no processo de formação

dos flocos. No entanto, pesquisas posteriores demonstraram que

era possível obter a floculação por outras inúmeras espécies de

bactérias.

Outro ponto de vista defendido é o de que a floculação é

proporcionada por características coloidais da massa de bactérias,

relacionadas com a intensidade das atividades metabólicas

destas, ou seja, as bactérias comportam-se como micelas  de um

colóide inorgânico.
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Bacteriologistas demonstraram que a redução do pH

resultava numa diminuição da energia potencial das células, o

que fortaleceu a teoria das cargas superficiais (SANT’ANNA, 1982).

Pensou-se, então, que a floculação ocorreria apenas como

resultado da minimização da carga superficial abaixo de um

potencial crítico e pelo contato entre as bactérias. A descoberta de

que era possível reduzir as cargas superficiais sem afetar a

floculação, mostrou que o decréscimo da repulsão eletrostática

não era o mais significante fator atuando sobre a floculação.

Uma terceira teoria sobre a floculação era a de que certos

protozoários seriam capazes de promovê-la. No entanto,

experimentos demonstraram que a presença de protozoários em

culturas puras de bactérias não favoreceram a floculação.

Concluiu-se, então, que a importância dos protozoários residia na

clarificação dos despejos.

Existem outras teorias, igualmente importantes e apesar de

não haver confirmação definitiva, é consensual a relação entre

floculação e nível de energia (F/M).

2.3.5 - Microbiologia do Processo de Lodos Ativados

A natureza dos compostos orgânicos existentes na água

residuária a ser estabilizada e as condições ambientais no tanque

de aeração irão determinar a espécie de microrganismo que

predominará no processo. O principal grupo de microrganismo

presente no processo de lodos ativados é o das bactérias. Estas

são responsáveis pela estabilização da matéria orgânica contida

nos despejos através das reações metabólicas. As bactérias
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metabolizam a matéria orgânica para a produção do protoplasma,

utilizado na formação de novas células.

Em geral as bactérias presentes nos sistemas de lodos

ativados são as do gênero Pseudomonas, Achromobacter,

Flavobacterium, Alcaligenes, Arthrobacter, Citromonas e Zoogloeas

(JENKINS, 1993). São encontradas também alguns tipos de

bactérias filamentosas, tais como, Sphaerotilus, Beggiatoa,

Triothrix e Geotricheen.

Embora as bactérias desempenhem o papel principal no

processo, as atividades metabólicas de outros microrganismos são

também importantes para o sistema. Portanto, também são

encontrados os protozoários e rotíferos, que atuam como polidores

do efluente.

Os protozoários são animais unicelulares que se reproduzem

por simples divisão. A maioria é representado por organismos

heterotróficos, aeróbios restritos. São organismos maiores que as

bactérias, podendo alimentarem-se das mesmas. São, desta

forma, clarificadores do efluente, assumindo importante papel nos

sistemas de lodos ativados.

Os rotíferos são animais multicelulares mais simples. Estes

organismos são capazes de consumir grande quantidade de

bactérias dispersas ou floculadas, e também pequenas partículas

de matéria orgânica.

A presença da microfauna é um importante parâmetro de

funcionamento do processo, sendo utilizada como um indicador

biológico. As espécies microbianas reagem aos fatores de seleção
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do meio (tróficos ou físico-químicos) individualmente, segundo

suas características próprias.

Um crescimento excessivo de bactérias filamentosas dificulta

a decantação do lodo, causando um estado conhecido como

intumescimento do lodo.

Entende-se por intumescimento a condição em que verifica-

se no licor uma abundância de organismos filamentosos. A

presença destes microrganismos impedem a compactação e a

ótima sedimentação dos flocos biológicos. As condições que

favorecem o crescimento dos microrganismos filamentosos são

numerosas e variam de planta a planta.

Segundo WANNER (1994) os principais fatores que

influenciam o intumescimento são: a composição da água

residuária, tempo de retenção da biomassa, concentração do

substrato no tanque de aeração e parâmetros operacionais do

reator, tais como oxigênio dissolvido, concentração dos nutrientes,

pH e temperatura.
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2.4 - Trabalhos desenvolvidos com o processo de lodos

ativados

VOELKEL et al. (1974) realizaram o tratamento do efluente

de uma indústria de papel combinado com água residuária

municipal. Os autores utilizaram quatro variantes do processo: o

processo convencional, aeração escalonada, estabilização por

contato e o processo Klaus. Destes, o que  apresentou os melhores

resultados foi o processo estabilização por contanto. No decorrer

do experimento ocorreu o aparecimento de organismos

filamentosos que foram controlados com a adição de 5-10 mg/L

de cloro no licor. Além disso, nutrientes (fósforo e nitrogênio)

foram requeridos a fim de promover satisfatoriamente a operação

biológica. Os níveis de oxigênio dissolvido mantiveram-se entre

0.5 e 1.5 mg/L.

ROSE & GORRINGE (1974) utilizaram a variante mistura

completa para o tratamento da água residuária de refinaria.

Nos vários testes os autores variaram o nível de sólidos

suspensos voláteis no licor, de 800 a 400 mg/L, e o tempo de

retenção hidráulica, entre 6 e 3h.

Os autores concluíram que com um tempo de retenção

hidráulica de 6h e com a variação dos sólidos voláteis os níveis de

DBO e DQO do efluente foram praticamente iguais. Com relação

ao tempo de retenção de 3h, a DBO e DQO do efluente

aumentaram e o sistema não foi capaz de degradar toda a matéria

orgânica.



Revisão Bibliográfica 24

GHOSH et al. (1978) avaliaram a degradabilidade e as

considerações de projeto para a água residuária de uma indústria

têxtil.

Primeiramente, os autores realizaram uma caracterização

das diferentes frações de resíduos originadas do processo, a fim

de obterem uma água residuária representativa a ser usada na

unidade piloto.

Os autores concluíram que este tipo de água residuária

caracteriza-se por moderadas DBO, elevadas DQO e apreciável

níveis de turbidez. A partir desta caracterização utilizaram

composições diferentes da água residuária no processo de lodos

ativados. O nível de oxigênio dissolvido foi de 5,0 mg/L e o tempo

de retenção hidráulica variou de 8 a 20h. Neste processo

obtiveram bons resultados na remoção de DQO.

Segundo SCHWARTW et al. (1980) águas residuárias com

alta concentração de carboidratos conduzem o desenvolvimento

de organismos filamentosos, resultando numa má sedimentação

do lodo. Os autores utilizaram o processo de lodos ativados no

tratamento dos despejos de uma cervejaria.

Diversos parâmetros foram controlados para evitar o

aparecimento dos organismos filamentosos. Estes parâmetros

foram o oxigênio dissolvido no licor, taxa de alimentação de

substrato (F/M), variação da carga orgânica e pH. Destes o mais

crítico seria o oxigênio dissolvido, devendo ser mantido com uma

concentração mínima de 2,0 mg/L no tanque de aeração

SANT’ANNA (1982) concluiu que altas concentrações de

carboidratos estimulam o crescimento de organismos
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filamentosos. O autor utilizou a água residuária proveniente da

industrialização de frutas cítricas. No decorrer do experimento

ocorreu o aparecimento de organismos filamentosos e a solução

utilizada foi a adição de cloro ao reator na razão de 4,0 mg / 1000

mg de licor dia.

A adaptação da biomassa ao efluente industrial é um dos

pontos principais para a eficiência do tratamento . Segundo REUS

& RUFFER (1980) este procedimento deve ser de primordial

interesse. Os autores utilizaram água residuária de uma indústria

farmacêutica, aclimatada inicialmente à biomassa, e obtiveram

excelentes resultados no aumento da resistência ao clorofórmio

contido neste tipo de efluente.

WU & OKRUTNY (1982) utilizaram o modelo de Monod para

correlacionar a taxa de crescimento específica do processo de lodo

ativado com o substrato limitante de fósforo para o sistemas

contínuo e batelada. Os autores encontraram que a taxa de

crescimento variou de 0,092 a 0,64 h-1 com decréscimo da razão

DQO:P de 788:1 a 10:1 . No sistema contínuo tanto a produção de

sólidos quanto a remoção de DQO foram afetados pela

disponibilidade de fósforo na água residuária, ocorrendo um

aumento da eficiência de remoção de substrato orgânico com o

aumento da concentração de fósforo.

HANNAN et al. (1986) utilizaram o processo de lodos ativados

e outros processos alternativos no tratamento de uma água

residuária sintética composta de 21 poluentes, afim de determinar

o melhor processo de remoção destes poluentes e qual dessas

partições tóxicas interagem dentro do processo.
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Os processos alternativos utilizados foram os filtros

biológicos, o tratamento químico, a filtração direta do efluente

primário, as lagoas aeradas e as lagoas facultativas. O processo

de lodos ativados convencional operou com um tempo de retenção

hidráulica de 7,5 h e uma taxa de reciclo de 0,33.

Os resultados indicaram que o processo de lodos ativados

apresentou a melhor remoção, tanto dos poluentes convencionais

quanto dos poluentes tóxicos. Dos processos alternativos, a lagoa

facultativa com um tempo de retenção hidráulica maior foi o que

apresentou melhores resultados.

BODE (1988) realizou uma comparação do tratamento

anaeróbio-aeróbio versus o tratamento aeróbio tratando diferentes

águas residuárias. O tratamento aeróbio apresentou os melhores

resultados para o efluente de natureza animal, em virtude da alta

produção de amônia verificada quando utilizado o esquema

anaeróbio-aeróbio.

BORJA & ALBA (1995) utilizaram o processo de lodos

ativados para o tratamento da água residuária derivada da

lavagem de óleo de oliva. Os resultados indicaram uma remoção

de DQO de 93 %, com tempo de retenção de sólidos variando de

4-15 dias.

WESSBERG et al. (1994) utilizaram três reatores em escala

de bancada para o tratamento de água residuária da indústria de

papel. A fim de melhorar as características de sedimentabilidade

do lodo, os autores introduziram um tanque seletor antes do

tanque de aeração. Outros autores (CHUDOBA et al., 1973; LINNE

& CHIESA, 1987) já haviam utilizado esta estratégia com a
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finalidade de favorecer o crescimento de microrganismos com

ótima sedimentação, suprimindo o intumescimento do lodo.

BARR et al. (1995) verificaram os efeitos causados por alguns

parâmetros sobre o processo de lodos ativados tratando o efluente

de uma indústria de papel. Estes parâmetros foram o tempo de

retenção hidráulica, tempo de residência dos sólidos e a

temperatura.

Os autores variaram o TRH entre 4 e 12 h, o TRS entre 5 e

15 dias e a temperatura quanto à elevação e mudanças bruscas.

Os resultados indicaram que com o aumento do TRH

aumenta-se a remoção da DBO, DQO e toxidez. O TRS não afeta

significativamente a performance do processo. Com relação à

temperatura os autores concluíram que nos reatores operando

entre 41-50°C, as remoções da DBO e toxidez foram comparáveis

ao observado a temperaturas mesófilas, e, em temperaturas

elevadas, a remoção de DQO foi acentuada.

MENDOZA-ESPINOSA & STEPHENSON (1996) compararam

as taxas de degradação de material graxo de uma população

aclimatada de microrganismos de lodos ativados e de um

bioaditivo comercial, sob condições ótimas em reatores

descontínuos em escala de laboratório.

Segundo os autores os materiais graxos representam um

grupo de compostos que podem comumente ser encontrados em

todos os tipos de águas residuárias municipais e industriais em

concentrações que variam de 40 a 100 mg/L.

Os autores utilizaram a banha como única fonte de carbono

e constataram que o bioaditivo e o lodo ativado tiveram cinéticas
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de remoção de DQO muito semelhantes, sob diferentes

concentrações de graxos. Assim, concluíram que o uso de

microrganismos naturais de lodos ativados são suficientes para

aclimatar os processos biológicos à remoção de material graxo.
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2.5 - Transferência de Oxigênio

Nos tratamentos de águas residuárias através dos processos

aeróbios, a disponibilidade de oxigênio dissolvido na fase líquida é

de primordial importância para uma eficiente remoção da matéria

orgânica. Portanto, o estudo da transferência de oxigênio da fase

gasosa para a fase líquida é de grande interesse.

Segundo PESSOA & JORDÃO (1982), este processo de

transferência ocorre em três etapas:

(1)  As moléculas de oxigênio do ar  transferem-se para a superfície

do líquido que se torna saturada (a uma concentração de

saturação de oxigênio CS); forma-se uma interface composta de

moléculas de água;

(2)  passagem do oxigênio molecular através da interface líquida

por difusão molecular;

(3)  sob agitação elevada, o oxigênio é transferido para a fase

líquida por difusão e convecção.

A velocidade desta transferência pode ser expressa pela

equação:

N K A C CL S L= −( )                           (2.3)

onde:

N = massa de oxigênio transferida por unidade de tempo;

A = superfície interfacial ( m2 );

CS = concentração de saturação de oxigênio ( mg/L );

CL = concentração de oxigênio no meio líquido ( mg/L );

KL = coeficiente para camada líquida.

A equação (2.3) é usualmente reescrita em unidade de

concentração, dividindo-a pelo volume V do sistema, tornando-se:
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( ) ( )N
V

dC
dT

K
A
V

C C K a C CL
L S L L S L= = 



 − = −          (2.4)

A transferência de massa gás-líquido é então estudada

determinando-se o coeficiente de transferência volumétrica de

oxigênio (KLa) em água (TAVARES, 1992).

O procedimento mais comumente utilizado para

determinação do KLa é o método de aeração em regime transiente.

Este método consiste na desoxigenação da água a uma

concentração de oxigênio dissolvido essencialmente zero. Isto é

realizado através da adição de sulfito de sódio (Na2SO3), utilizando

cloreto de cobalto (CoCl2) como catalisador (TAVARES, 1992).

Na SO O Na SOCoCl
2 3 2 2 4

1
2

2+  →                             (2.5)

No momento em que a concentração de oxigênio torna-se

zero começa-se a aeração, medindo-se o aumento da concentração

de oxigênio dissolvido em intervalos de tempo, tendendo à

concentração de saturação C∗. A equação representativa deste

sistema é esquematizada abaixo:

( )dC
dT

K a C CL
L L= −

∗
                               (2.6)

Integrando-se a equação (2.6) e considerando C∗  constante,

tem-se:

( )
( )

dC
dt

K a dt
C C

C C
K a tL

L

t L

LO

L= ⇒
−

−
= − ⋅∫∫

∗

∗
ln

0
              (2.7)

onde:

C∗ = concentração de oxigênio dissolvido na fase líquida em

equilíbrio com o gás (valor médio);
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CL = concentração de oxigênio dissolvido no líquido (função

do tempo);

CLO = concentração de oxigênio dissolvido no instante zero.

Considera-se que este valor seja zero.

Plota-se então o valor de 
( )

ln
C C

C

L

∗

∗

−














 em função do tempo t

e a inclinação da reta fornecerá o valor do KLa.

                        

Figura 2.9 - Determinação do KLa pelo método do regime

transiente.(TAVARES, 1992).

Em geral este método não leva em conta a variação da

concentração de oxigênio na fase gasosa, durante o regime

transiente, considerando C
∗
constante. No entanto, isto só é

verdadeiro quando a transferência é muito pequena. Quando isto

não acontece, o teor de oxigênio do gás e C
∗
variam com o tempo

( )

C C

C
mg L

L
∗

∗

−

/
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e, esta variação deve ser levada em conta na determinação do KLa,

observando-se assim um valor real.

A elevação da temperatura causa um aumento no coeficiente

KLa, o que implica no aumento da taxa de transferência dC/dt. É

utilizada a seguinte expressão para corrigir e determinar o KLa a

20°C (RAMALHO,1977):

( ) ( ) ( )K a T K a CL L
T= ° −20 20θ                                     (2.8)

onde:

KLa (T) = coeficiente KLa a uma temperatura T qualquer

KLa (20) = coeficiente KLa a temperatura de 20°C

θ = coeficiente de temperatura, usualmente adotado como

1,024.
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2.6. Fatores que influenciam o processo de lodos ativados

(1) Oxigênio

A taxa de transferência de oxigênio é um dos principais

parâmetros do processo de lodos ativados, em virtude do processo

ser tipicamente aeróbio, sendo necessário manter um residual de

oxigênio dissolvido no tanque de aeração para que o sistema

funcione com eficiência. Segundo METCALF & EDDY (1991) este

residual deve ser de 1 a 2 mg / L. McKINNEY (1962) recomenda

0,5 mg/L. Segundo o autor baixas concentrações de oxigênio

dissolvido pode resultar no aparecimento excessivo de

protozoários provocando o crescimento de bactérias filamentosas,

retardando a sedimentação dos flocos biológicos. ECKENFELDER,

Jr, (1970) recomenda que este residual deva ser de 0,5 mg/L.

(2) pH

O pH é um dos fatores ambientais que exerce enorme

influência no crescimento dos microrganismos. Em valores de pH

abaixo de 4 a concentração do íon hidrogênio causa desnaturação

de enzimas importantes. No entanto, em altos valores de pH,

maiores que 9,5 , o íon hidroxílico torna-se tóxico. Geralmente a

faixa ótima de crescimento das bactérias está compreendida entre

6,5 e 9,0. RAMALHO (1977) recomenda entre 6,0 e 8,0.

McKINNEY (1962) indica que entre 6,5 e 9,0 ocorre predominância

das bactérias sobre os fungos. Abaixo de 6,5 os fungos tornam-se

competitivos e abaixo de 4,5 os fungos predominam sobre as

bactérias.
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(3) Nutrientes

Para que a decomposição aeróbia ocorra, além dos

combustíveis orgânicos, os microrganismos necessitam de certos

teores de nutrientes. O nitrogênio e o fósforo são os nutrientes

requeridos em maiores quantidades. Outros nutrientes são

requeridos em menores quantidades, tais como: cálcio, potássio,

magnésio, molibdênio e ferro (micronutrientes).

Alguns autores analisam o requerimento de nutrientes de

acordo com o total de SSV fornecidos por dia e outros com base

na DBO do afluente.

RAMALHO (1977) estima a quantidade de nitrogênio e

fósforo baseado no fato de os SSV por dia contém

aproximadamente 2 % de sua massa seca de fósforo e 12 % de

nitrogênio. Segundo METCALF e EDDY (1991) as quantidades de

nitrogênio e fósforo variam com a idade da célula e as condições

ambientais; são requeridos diariamente 12,4 % da massa de

SSV/dia de nitrogênio e um quinto deste valor em fósforo.

McKINNEY (1962) acredita que a quantidade de nitrogênio deva

ser igual a 10 % do peso seco dos SSV produzidos por dia.

A importância dos nutrientes está relacionada com sua

influência sobre a predominância dos microrganismos. Portanto

um resíduo com deficiência de nitrogênio ou fósforo estimula a

predominância de fungos filamentosos sobre as bactérias,

provocando o intumescimento do lodo.
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(4) Temperatura

Mudanças significativas na temperatura afetam a taxa de

crescimento biológica. Sendo dobrado seu valor a cada acréscimo

de 10° C até um valor ótimo. A reação de desnaturação de

proteínas é acelerada rapidamente com o aumento da

temperatura, acarretando o retardamento da taxa de crescimento

dos microrganismos.

Os microrganismos podem ser classificados de acordo com o

requerimento de temperatura. Alguns microrganismos, chamados

“psicrófilos”, desenvolvem-se em temperaturas entre 12 - 18° C.

Entre 20 - 40° C desenvolvem-se os microrganismos chamados

“mesófilos”. E os microrganismos que se desenvolvem entre 55 -

65 ° C são chamados “termófilos”.

A maior parte dos sistemas de lodos ativados operam com

bactérias mesófilas. McKINNEY (1962) comenta que estas

apresentam uma taxa de reação máxima a 35° C.

A temperatura exerce influência também na transferência de

oxigênio e na sedimentação dos sólidos biológicos.

(5) Toxidez

Algumas substâncias podem exercer efeito tóxico ao processo

biológico. O efeito observado irá depender da concentração da

substância.

Os principais agentes tóxicos aos sistemas de oxidação

biológica são os metais pesados, principalmente, cromo e cobre,

as substâncias orgânicas, tais como formaldeídos e os fenóis, a

amônia e outros sais inorgânicos.
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Uma maneira de prevenir os efeitos causados por este

agentes tóxicos é submeter o lodo biológico a um processo de

aclimatação. Tornando o mesmo resistente a ação tóxica de

pequenas concentrações de metais pesados e capaz de oxidar

fenóis e formaldeídos.



3. MATERIAIS E MÉTODOS
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CAPÍTULO 3

MATERIAIS E MÉTODOS

3.1 - Coleta e Caracterização da Água Residuária

A água residuária caracterizada neste trabalho foram

coletadas na indústria LEINER DAVIS GELATIN DO BRASIL Ltda.,

localizada em Maringá - PR.

O efluente final da indústria varia bastante tanto em vazão

quanto em composição, devido principalmente aos diferentes tipos

de matérias-primas que são utilizadas.

Esta água era coletada em um ponto antes do tanque de

equalização, sendo armazenada em garrafões plásticos de vinte

litros e conservada sob refrigeração a 4 ° C.

Todos os lotes da água residuária foram analisados quanto a

DQO, sólidos totais, sólidos fixos, sólidos voláteis, sólidos

sedimentáveis, material graxo, sólidos suspensos totais, sólidos

suspensos fixos, sólidos suspensos voláteis, turbidez, nitrogênio e

fósforo.

3.2 - Inóculo

O inóculo utilizado foi o lodo proveniente da Estação de

Tratamento de Esgotos da cidade de Londrina - PR.
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3.3 - Aclimatação do Lodo

A aclimatação foi realizada em um béquer com capacidade

de 4 L. Inicialmente adicionou-se ao béquer 2600 mL de lodo e

400 mL de efluente. O licor foi mantido sob aeração e agitação

mecânica por um período de 24 h, depois do qual deixava-se o

líquido em repouso para sedimentação dos flocos microbianos.

Retirou-se 450 mL do sobrenadante e adicionou-se a mesma

quantidade de efluente. Este procedimento foi realizado

repetidamente, aumentando-se a quantidade do efluente

adicionado em 50 mL a cada dia.

O acompanhamento foi realizado por meio das análises de

DQO e sólidos suspensos voláteis  do sobrenadante.

Após quatro semanas, os valores dos parâmetros de

acompanhamento tornaram-se constantes, com um volume final

de água residuária de 1900 mL, indicando o fim do processo de

aclimatação.

3.4 - Testes de Degradabilidade

Foram realizados quatro testes utilizando 2L de água

residuária e 400 mL de lodo, em um bequer mantido sob aeração

e agitação.

As análises de DQO e SSV eram realizadas a cada hora, por

um período de 24h.

3.5 - Instalação Experimental

A instalação experimental do processo de lodos ativados

utilizada no presente trabalho era composta basicamente de um

reator e de um sedimentador, como exibido na Figura 3.1.

O reator com capacidade de 10 L, construído em acrílico, era

mantido sob agitação, por meio de um agitador mecânico modelo
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0130 da ÉTICA EQUIPAMENTOS, e sob aeração utilizando-se de

compressor de ar, com pedra porosa para a difusão.

A alimentação do reator era feita com o efluente industrial,

mantido sob refrigeração à 4° C. O efluente de alimentação era

bombeado para o reator através de uma bomba peristáltica

Masterflex L/S e a vazão medida através de um rotâmetro.

O efluente de saída do reator passava para um

sedimentador, onde os flocos microbianos formados decantavam.

O lodo sedimentado retornava ao reator por intermédio de uma

bomba peristáltica Masterflex L/S com uma razão de reciclo de

0,4.

A parte cilíndrica do sedimentador , construída em acrílico,

tinha diâmetro de 20 cm, sendo o cone de sedimentação

constituído de aço inoxidável, com uma inclinação de 60° e altura

de 15 cm, necessária para uma boa sedimentação do lodo.

Figura 3.1 - Instalação Experimental
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3.6 - Inoculação e Partida do Reator

A partida do reator foi feita após inoculação com o lodo

aclimatado, em quantidade equivalente a 20 % do volume do

reator. Iniciou-se com uma vazão do afluente inferior a vazão de

operação e aumentou-se gradativamente. O tempo de residência

dos sólidos no tanque de aeração foi estabelecido em 11 dias.

3.7 - Acompanhamento, Controle e Operação do Regime

Contínuo

A operação do sistema contínuo foi dividida em três regimes

de operação, de acordo com o TRH. O primeiro teve TRH de 24 h,

o segundo de 12h e o terceiro de 18h.

O estabelecimento do regime contínuo nos três ensaios, deu-

se após concluída a aclimatação e inoculação do reator.

A operação e controle do sistema contínuo foram realizadas

através de um conjunto de parâmetros e cálculos de eficiência de

redução de DQO, sulfeto e material graxo.

As análises de acompanhamento à entrada e à saída do

processo foram: DQO, sólidos suspensos totais, fixos e voláteis,

sulfetos, material graxo e turbidez. O acompanhamento das

condições do licor foi realizado através das análises dos sólidos

suspensos voláteis, atividade desidrogenásica e IVL.

A tabela 3.1 sumariza o acompanhamento analítico do

processo, indicando os parâmetros medidos e sua frequência.

Tabela 3.1 - Acompanhamento Analítico do Processo
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ANÁLISES FREQUÊNCIA ENTRADA REATOR SAÍDA
DQO diariamente x x x

pH diariamente - x -

sólidos

suspensos

3/semana - x x

Sulfeto 2/semana x - x

Material

graxo

2/semana x - x

Atividade 2/semana - x -

OD diariamente - x -

Turbidez 2/semana x - x

3.8. Cálculo da Eficiência de Remoção

A eficiência de remoção de DQO, sulfeto e material graxo foi

calculada através da seguinte fórmula geral:

( )E
C C

C
Ent Sai

Ent

% *=
−

100                                     3.1

onde CEnt e CSai são as concentrações de entrada e de saída do

parâmetro em questão.
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3.9 - Métodos Analíticos Utilizados no acompanhamento do

processo e caracterização da água residuária.

As metodologias analíticas utilizadas neste trabalho

encontram-se no Anexo 1

w Demanda Química de Oxigênio

A DQO foi determinada de acordo com o micro-método,

segundo metodologia descrita por TAVARES (1992).

w pH

Foi utilizado o potenciômetro de marca Orion modelo 520A.

w Sólidos Suspensos Totais, Fixos e Voláteis

Foram determinados segundo metodologia descrita no

Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater -

14° Edição.

w Sulfetos

Foram determinados pelo método iodométrico, segundo

metodologia descrita no Standard Methods for the Examination of

Water and Wastewater - 14° Edição.

w Material Graxo

Foi determinado pelo método de extração, segundo

metodologia descrita no Standard Methods for the Examination of

Water and Wastewater - 14° Edição.

w Atividade Desidrogenásica

Foi determinada segundo metodologia descrita por

KOOPMAN et al. (1984).

w Oxigênio Dissolvido

Foi utilizado o oxímetro de marca CORNING modelo sensor

DO CHECK MATTE.

w Nitrogênio Kjeldahl
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Foi determinado utilizando o método micro-Kjeldahl segundo

a metodologia descrita pelo Instituto Adolfo Lutz (1984).

w Fósforo Total

Foi determinado pelo método da digestão ácido nítrico - ácido

sulfúrico seguido do método colorimétrico do ácido ascórbico ,

ambos segundo metodologia descrita no Standard Methods for the

Examination of Water and Wastewater - 14° Edição

w Análise Microbiológica do licor

Foi determinado segundo metodologia descrita no Standard

Methods for the Examination of Water and Wastewater - 14°

Edição.
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CAPÍTULO 4

RESULTADOS E DISCUSSÃO

Este capítulo apresenta os resultados dos experimentos do

tratamento da água residuária da indústria de gelatina através do

processo de lodos ativados. Primeiramente serão apresentados os

valores da caracterização físico-química da referida água

residuária, bem como os testes de degradabilidade. Em seguida,

serão apresentados e discutidos os resultados relativos à

influência de diferentes tempos de retenção hidráulica no

comportamento do processo, com relação a redução de matéria

orgânica, material graxo, sulfeto e turbidez. Em seguida são

mostrados os resultados das análises do licor: pH, sólidos

suspensos voláteis e atividade desidrogenásica. Apresenta-se

também resultados das análises microbiológicas do licor, com a

identificação das bactérias intervenientes no processo, realizadas

no ensaio 3.

As tabelas referentes aos dados experimentais encontram-se

no Anexo 2.

4.1 - Caracterização da Água Residuária

A tabela 4.1 apresenta os valores médios obtidos da

caracterização físico-química da água residuária do

processamento da gelatina utilizados no trabalho e os valores

fornecidos pela empresa.

Comparando-se os resultados obtidos com os apresentados

pela empresa, verifica-se que determinados parâmetros

mostraram boa concordância entre si, enquanto outros
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apresentaram certa discrepância, sendo justificada pelas

variações inerentes ao processo industrial, como as devido as

matérias-primas de diferentes origens.

Tabela 4.1 - Características físico-químicas da água residuária de

fabricação da gelatina utilizada no trabalho*.

VARIÁVEIS
Dados fornecidos

pela empresa

Dados

Experimentais

pH 2 - 12 8,51

Sólidos Totais 4420 4720

Sólidos Fixos 1150 1240

Sólidos Voláteis 3270 3480

DQO 4000 - 7000 3617,71

Sólidos Suspensos Totais 560 428

Sólidos Suspensos Fixos 120 119

Sólidos Suspensos Voláteis 440 321

Sólidos Sedimentáveis 85 85

Material Graxo 100 - 400 1266

Fósforo Total — 5,44

Nitrogênio 300 - 500 520,26

Sulfeto 30 - 60 16,42

* Todos os valores estão em mg/L, exceto pH

4.2 - Testes de Degradabilidade
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Foram realizados quatro testes de degradabilidade, que

permitem obter a DQO residual e com isso calcular a fração de

DQO recalcitrante, ou não biodegradável, como podemos observar

na Figura 4.1. Alguns  autores, como TAVARES (1992), afirmam

que os compostos recalcitrantes são os responsáveis pela DQO

residual, sendo que tais compostos originalmente estão presentes

em águas residuárias ou são originados no decorrer do teste.

Acredita-se também que outro fator responsável por esta DQO

residual sejam os produtos de metabolismo celular, que devido às

suas características moleculares sejam resistentes à degradação.

Os resultados obtidos mostram uma percentagem média de 30%

de DQO residual, indicando a biodegradabilidade potencial do

efluente em questão.
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Figura 4.1 - Resultados dos testes de degradabilidade.

4.3 - Avaliação do Desempenho do Processo de Lodos

Ativados
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Os parâmetros material graxo, turbidez e atividade

desidrogenásica foram analisados apenas nos ensaios 2 e 3, pois

não puderam ser realizados no ensaio 1, devido a problemas

técnicos.

Os gráficos que apresentam os percentuais de remoção de

DQO, Material Graxo e Sulfeto serão exibidos em forma de carta

de controle, sendo esta uma das ferramentas utilizadas no

controle estatístico de processo.

A carta de controle apresenta uma linha central que

representa o percentual médio de um dado parâmetro, obtido

após o processo ter entrado em regime permanente. Nesta carta

apresentam-se também duas linhas horizontais que representam

os limites superior e inferior de controle. Estes limites são

apresentados em termos de intervalos em torno do valor médio,

com amplitude de 3 vezes o desvio padrão, ou seja, um grau de

confiabilidade de 99,7%. A curva composta pelos pontos de

operação, quando contida dentro do intervalo, representa os dias

de estabilidade do processo.

Nos experimentos em questão, as cartas de controle foram

confeccionadas após a realização do processo com o objetivo de

mostrar a confiabilidade dos resultados e demonstrar a

estabilidade do processo.

w Demanda Química de Oxigênio - DQO

A evolução da DQO no ensaio 1 apresentada na figura 4.2

mostra que o sistema operou de forma estável e satisfatória,
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evidenciada pela regularidade dos valores do efluente. O valor

médio de saída foi de 323,12 mg de O 2/L, com um desvio padrão

de 181,66.
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Figura 4.2 - Evolução da DQO à entrada e saída - Ensaio 1
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Figura 4.3 -Evolução da eficiência na remoção de DQO - Ensaio 1

Na carta de controle de redução no ensaio 1, Figura 4.3,

verifica-se que nos primeiros dias a percentagem de redução de

DQO esteve abaixo do limite inferior. Pode-se justificar pela não

estabilidade do floco microbiano , estabilidade esta atingida a

partir do 40o dia de operação do processo. Após este período as
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oscilações do processo foram poucas e este atingiu eficiência de

remoção média de 91,00%.

No ensaio 2, com TRH de 12h, o desempenho do processo foi

bastante instável como pode-se observar na Figura 4.4. As

oscilações ocorreram durante todo o experimento, não sendo

atingido regime permanente.
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Figura 4.4 - Evolução da DQO à entrada e à saída - Ensaio 2.
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Figura 4.5 - Evolução da eficiência na redução de DQO - Ensaio 2

Na carta de controle, Figura 4.5, verifica-se que o processo

manteve-se dentro dos limites, no entanto, apresentou uma
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eficiência média de redução de 45,16%, bem abaixo da atingida

nos demais ensaios.

Estes resultados podem ser justificados, em parte,

lembrando-se que o processo de lodos ativados é uma

fermentação contínua, sem o objetivo de produzir algum

metabólito, mas simplesmente como forma de converter o

substrato a CO2, H2O e biomassa, reduzindo o potencial poluidor

do mesmo.

Numa fermentação contínua típica, plotando-se os dados de

concentração de biomassa (X) e substrato (S) contra 1/TRH,

obtém-se (AIBA et al., 1971 ):

1
TRH C

                            
1

TRH

Figura 4.6 - Concentração de substrato (S) e concentração de

biomassa (X) em função de 1/TRH.

Quanto maior o TRH (1/TRH próximo a zero) maiores a

conversão do substrato e a produção de biomassa. No entanto,

para se viabilizar economicamente o processo, busca-se trabalhar

sempre com o menor TRH possível, uma vez que isto implica em

equipamentos de menor porte e economia de agitação e aeração.

Concentração de biomassa,
X

Concentração
de substrato, S

S0

S e X
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A Figura 4.6 mostra que existe um limite mínimo, TRH

crítico (TRHC) para se operar o sistema. Valores menores que o

TRHC implica na “lavagem” do reator, ou seja, existe o arraste de

toda a biomassa do reator, inviabilizando o processo.

Assim, os dados sugerem que o TRH de 12 h ultrapassa o

TRHC para o nosso sistema, devendo o TRH ideal estar acima

deste valor. Além deste, outros fatores podem ter contribuído para

o baixo desempenho neste regime de operação, como ver-se-á

adiante.

O desempenho do processo no ensaio 3 foi similar ao do

ensaio 1. No início o processo apresentou algumas oscilações e

aproximadamente no 40o dia de operação entrou em regime

permanente. A Figura 4.7 apresenta a evolução da DQO à entrada

e à saída do processo.

Verifica-se na carta de controle do ensaio, Figura 4.8, que no

início a percentagem de redução esteve abaixo do limite inferior e

após o processo entrar em regime permanente ocorreram poucas

oscilações. Neste ensaio a média de redução de DQO foi de 90 %.
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Figura 4.7 - Evolução da DQO à entrada e saída - Ensaio 3
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Valor Médio : 90,10%
Desvio Padrão : 4,43
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Figura 4.8-Evolução da eficiência na remoção de DQO - Ensaio 3.

A remoção de DQO nos ensaios 1 e 3 manteve-se com

percentuais dentro do intervalo normal para os sistemas de lodos

ativados, geralmente projetados para operarem com eficiência

próxima a 90%, de acordo com FAIR et al. (1971) citado por

SANT’ANNA (1982)

w Material Graxo

A evolução das concentrações de material graxo à entrada e

saída do processo no ensaio 2 é mostrada na Figura 4.9. A

concentração média de entrada foi de 700,64 mg/L, com desvio

padrão de 78,15. Apesar das altas concentrações à entrada,

nenhuma modificação foi observada no reator e nos flocos.
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Figura 4.9 - Evolução da concentração de material graxo à

entrada e à saída - Ensaio 2

Valor Médio : 55,92%
Desvio Padrão : 8,69 
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Figura 4.10 - Evolução da redução de material graxo - Ensaio 2

No ensaio 3 os resultados indicaram uma maior estabilidade

do processo. A Figura 4.11 mostra a evolução da concentração de

material graxo à entrada e saída neste ensaio.
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Figura 4.11 - Evolução da concentração de material graxo à

entrada e à saída - Ensaio 3

A percentagem de redução manteve-se estável, atingindo

redução média de 73,40% com desvio padrão de 10,90, como

mostra a Figura 4.12.
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Figura 4.12 - Evolução da redução de material graxo - Ensaio 3

As bactérias filamentosas Nocardia sp. têm sido relacionadas

com problemas de entumescimento dos flocos e formação de

espuma em processos de lodos ativados (CHUA et al., 1996 e

FRANZ, 1994). Este tipo de microrganismo está frequentemente
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associado às águas residuárias que contém altas concentrações

de material graxo, sendo capaz de predominar sobre as outras

espécies nesta condição. No ensaio 2 a concentração média de

entrada deste parâmetro foi de 700,64 mg/L, mais que o dobro

que a do ensaio 3, que foi de 309,40 mg/L. Assim, pode-se inferir

que houve o desenvolvimento de bactérias filamentosas no 2o

ensaio, o que justificaria em parte o seu mau desempenho em

relação aos dois outros ensaios.

w Turbidez

A Figura 4.13 apresenta a evolução da turbidez à entrada e

saída no ensaio 2. Neste ensaio verifica que a remoção de turbidez

foi superior que a do ensaio 3, com turbidez média de saída de 28

NTU, enquanto no ensaio 3 este valor foi de 38.47 NTU.

Segundo, SANT’ANNA (1982) a remoção de turbidez deve-se

principalmente a formação de bactérias filamentosas que

formando tufos conseguem reter partículas não floculadas e de

difícil sedimentação. SEZGIN et al. (1978) citado por SANT’ANNA

(1982) verificaram que sem uma rede de filamentos adequada o

floco será fraco, desmembrando-se em agregados menores no

tanque de aeração.

Portanto, mais uma vez surge a possibilidade ter ocorrido a

proliferação de bactérias filamentosas no ensaio 2. Justificando o

bom desempenho obtido na remoção de turbidez.
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Figura 4.13 - Evolução da turbidez à entrada e à saída- Ensaio 2
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Figura 4.14 - Evolução da turbidez à entrada e à saída -Ensaio 3

w Sulfeto

Este parâmetro começou a ser acompanhado somente a

partir do 40o dia de operação no ensaio 1 e desde o início nos

ensaios 2 e 3.

A concentração de entrada no ensaio 1 foi em média de

15,53 mg/L, com uma pequena variabilidade em relação aos

demais ensaios. A Figura 4.15 apresenta os dados à entrada e à

saída deste parâmetro neste ensaio.
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Verifica-se na Figura 4.16 uma boa capacidade de remoção,

obtendo-se uma média de 86,16% de redução.
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Figura 4.15 - Evolução da Concentração de Sulfeto à entrada e à

saída - Ensaio 1

Valor Médio : 86,16 %
Desvio Padrão : 5,64
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Figura 4.16 - Evolução da Eficiência na Redução de Sulfeto -

Ensaio 1

No ensaio 2, a Figura 4.17 mostra que ocorreu uma maior

variabilidade tanto nos dados da entrada quanto nos de saída do

processo. Neste ensaio a concentração à entrada foi superior aos

demais, com média de 21,76 mg/L.



Resultados e Discussão 60

A redução média foi de 65 %, Figura 4.18, inferior às obtidas

nos demais ensaios.
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Figura 4.17 - Evolução da concentração de sulfeto à entrada e à

saída - Ensaio 2

Valor Médio : 65.00 %
Desvio Padrão : 13.00
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Figura 4.18 - Evolução da eficiência na remoção de sulfeto -

Ensaio 2

No ensaio 3 , verificou-se no início do processo uma

instabilidade e a partir do 40o dia o processo atingiu regime

permanente, como pode-se verificar na Figura 4.19. Neste ensaio

a concentração de entrada foi um pouco superior que a  ensaio 1,

em média de 16,76 mg/L.



Resultados e Discussão 61

0
5

10
15
20
25
30
35
40

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100

Dias de Operação

C
on

c.
 S

u
lfe

to
 (m

g/
L) Conc. ent

Conc. sai

Figura 4.19- Evolução da concentração de sulfeto à entrada e à

saída - Ensaio 3

A carta de controle do ensaio 3, Figura 4.20,  apresenta

alguns pontos fora dos limites, comprovando que no início o

processo não se encontrava em regime permanente. Destaca-se a

reprodutibilidade dos percentuais de redução deste parâmetro a

partir do 40o dia de operação.
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Figura 4.20 - Evolução da Eficiência na remoção de Sulfeto -

Ensaio 3

Segundo BRAILE & CAVALCANTI (1979) altas concentrações

de sulfeto ocasionam uma demanda imediata de oxigênio,
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diminuindo sua concentração, devido o sulfeto ser um agente

fortemente redutor. As altas concentrações do sulfeto na  entrada

no ensaio 2 podem ter ocasionado uma diminuição na

concentração de oxigênio, resultando no mau desempenho do

processo.

w pH

A Figura 4.21 mostra que a concentração hidrogeniônica do

licor no tanque de aeração manteve-se numa faixa adequada ao

desenvolvimento dos microrganismos. Nos três ensaios a faixa de

variação ficou entre 6,5 e 9,0.
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Figura 4.21 - Evolução do pH nos ensaios 1, 2 e 3

w Sólidos Suspensos Voláteis e Atividade

Desidrogenásica

Os sólidos suspensos voláteis indicam a quantidade de

biomassa presente no tanque de aeração.

Como se observa na Figura 4.22, a concentração de SSV no

ensaio 1 manteve-se praticamente constante nos primeiros dias e

após este período elevou-se rapidamente O período em que a
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concentração dos SSV esteve mais elevada coincide com o

estabelecimento do regime permanente.
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Figura 4.22 - Evolução da concentração dos sólidos suspensos

voláteis no licor - Ensaio 1

Com o intuito de se evidenciar a atividade microbiana, nos

demais experimentos foi realizada a análise da atividade

desidrogenásica.

A atividade desidrogenásica é uma forma indireta de se

medir a taxa com que a matéria orgânica é oxidada. Nos

processos aeróbios, o carbono orgânico é oxidado a CO2 com a

correspondente redução de oxigênio a água. A taxa de consumo de

oxigênio nesta reação pode ser medida indiretamente através da

taxa de desprendimento de íons hidrogênio, uma vez que para

cada átomo de oxigênio reduzido necessita-se de dois átomos de

hidrogênio (JONES & PRASAD, 1969).

A medida da atividade é feita utilizando-se um aceptor

artificial de hidrogênio, o TTC, que muda de cor com a redução,

sendo então detectado colorimetricamente.
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A Figura 4.23 apresenta a evolução dos SSV e da atividade

desidrogenásica , em termos percentuais, para o ensaio 2. Nesta

figura o máximo valor obtido para cada parâmetro foi considerado

100% e os demais expressos em termos relativos a este valor.

Neste ensaio, tanto os SSV quanto a atividade

desidrogenásica apresentaram uma grande variabilidade. A partir

do 450 dia houve um aumento significativo nos SSV, porém a

atividade encontrava-se em valores baixos. Aproximadamente no

700 dia ocorreu um aumento da atividade, mas este foi

acompanhado de um decaimento nos SSV. Estes dados mostram

que houve uma baixa taxa de remoção de matéria orgânica

durante todo o ensaio, pois quando a quantidade de organismos

era grande, sua atividade era baixa, com o aumento da atividade

microbiana a quantidade de organismos no reator era baixa. Estes

resultados são confirmados pela remoção de DQO, que foi de

45,16% e confirmam dos resultados referentes a este ensaio

anteriormente discutidos.
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Figura 4.23 - Evolução dos SSV e da atividade desidrogenásica -

Ensaio 2.
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Com relação ao ensaio 3, verifica-se na Figura 4.24 um

aumento progressivo dos valores tanto de SSV quanto de

atividade desidrogenásica. Apesar de um certo decaimento dos

SSV a partir do 400 dia, este se estabilizou, da mesma forma que

a atividade, de modo que se poderia esperar uma alta taxa de

remoção de DQO neste ensaio. Esta expectativa foi confirmada

pela análise dos dados de remoção de DQO, que foi de 90,10% e

concorda com os demais resultados obtidos neste ensaio.
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Figura 4.24 - Evolução dos sólidos suspensos voláteis e da

atividade desidrogenásica - Ensaio 3

4.4 - Análises Microbiológicas do Licor
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As análises microbiológicas foram realizadas no ensaio 3

para verificar a população bacteriana presente. As coletas foram

realizadas aos 30, 60 e 90 dias .

Na 1a coleta verificou-se uma predominância do gênero

Acinetobacter sobre a população de Edwardsiella , como pode-se

verificar na Figura 4.25. Segundo KAVANAUGH & RANDALL

(1994), o gênero Acinetobacter tem sido identificado como a

população dominante em vários estudos. Este gênero de bactérias

está relacionado com sistemas de remoção de nutrientes

biológicos. WENTZEL et al. (1988), citado por KAVANAUGH &

RANDALL (1994), encontrou que o gênero Acinetobacter

compreende mais de 90% das bactérias totais em um sistema de

remoção de nutrientes de lodos ativados.

Figura 4.25 - Composição percentual dos diferentes grupos de

bactérias na 1a coleta.

Na 2a coleta verificou-se uma redução na população de

Acinetobacter e o aparecimento de Enterobacter e de uma

quantidade relativamente grande de Pseudomonas, conforme

mostrado na Figura 4.26.
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Figura 4.26 - Composicão percentual dos diferentes grupos de

bactérias na 2a coleta.

Na 3a coleta verifica-se, na Figura 4.27, o domínio da

população de Pseudomonas sobre as populações de Erwinia e

Enterobacter.

Figura 4.27 -Composição percentual dos diferentes grupos de

bactérias na 3a coleta.

Estes resultados mostram a sucessão de espécies e a

seletividade do meio a determinados gêneros de bactérias,

indicando que população bacteriana de um processo de lodos

ativados possui a capacidade de adaptar-se às variações na

composição da água residuária e nas condições do meio.
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CAPITULO 5

CONCLUSÕES E SUGESTÕES

Os resultados do trabalho desenvolvido, apresentados e

discutidos no capítulo 4, permitem as seguintes conclusões:

è  A água residuária da indústria LEINER DAVIS GELATIN

BRASIL é bastante variável em concentração de matéria orgânica,

apresentando, em termos de DQO, valores máximo e mínimo de

7251 e 1269 mg de O2/L, respectivamente.

è  Os testes de biodegradabilidade mostraram que o efluente é

passível de ser tratado biologicamente, apresentando uma

redução média de 70% em quatro ensaios de 24 horas;

è  A estabilização do processo é atingida em aproximadamente 40

dias;

è  A água residuária em questão requer tempos de retenção

hidráulica maiores que 12 horas para ser degradada;

è  O ensaio 1, com TRH de 24 horas, foi o que apresentou

melhores resultados em termos de redução de DQO e sulfetos.

è  Altas concentrações de material graxo podem favorecer o

desenvolvimento de bactérias filamentosas.

Tendo em vista futuros trabalhos focalizando o tratamento

de águas residuárias da indústria de gelatina através do processo

de lodos ativados, recomenda-se:

è  Pesquisar o comportamento da célula de aeração para

diferentes tempos de residência dos sólidos;

è  Quantificar a biomassa descartada e verificar as

possibilidades de tratamento da mesma;
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è  Determinar os parâmetros cinéticos para o tratamento desta

água residuária por este processo, visando obter os parâmetros

necessários para a modelagem matemática e projeto de unidades

em maior escala.
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SÓ LIDOS SUSPENSOS TOTAIS, FIXOS E VOLÁTEIS -

MÉTODOS GRAVIMÉTRICOS

American Public Health Association - Standard Methods for the

Examination of Water and Wastewater ( APHA - 1980 )

Procedimento

Preparo do Filtro:

Colocar um disco de papel de fibra de vidro no aparelho de

sucção. Com a bomba de vácuo ligada, lavar o filtro com três

sucessivos volumes de 20 mL de água destilada. Remover toda a

água com a aplicação de vácuo.

Remover o papel de filtro de fibra de vidro do aparelho

de filtração e levar à mufla a 550 ° C por 30 minutos. Deixar

resfriar um pouco ao ar livre, colocar no dessecador até

resfriamento total.

Análise:

Pesar o papel de fibra de vidro preparado acima, obtendo-se

P1.

Agitar vigorosamente a amostra, tomar 25,0 mL em uma

proveta graduada e filtrar.

Remover cuidadosamente o papel de fibra de vidro com o

resíduo retido. Levar à estufa a 105 - 110 ° C durante 12 horas,

ou até peso constante. Esfriar no dessecador e pesar, obtendo P2.

Levar o papel de fibra de vidro com o resíduo seco  à mufla a

550 ° C por 1 hora. Esfriar parcialmente ao ar livre, e deixar em

seguida no dessecador até esfriamento total, pesar, obtendo-se P3

.
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Cálculo:

Sólidos Suspensos Totais:

SST mg L
P P
Volume da Amostra

( / )
( ) .= −2 1 1000000

Sólidos Suspensos Fixos:

SSF mg L
P P

Volume da Amostra
( / )

( ) .= −3 1 1000000

Sólidos Suspensos Voláteis:

SSV mg L
P P

Volume da Amostra
( / )

( ) .= −2 3 1000000
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 DETERMINAÇÃO DE Ó LEOS E GRAXAS

American Public Health Association - Standard Methods for the

Examination of Water and Wastewater (APHA - 1980)

Material Utilizado

Cápsula de Porcelana

Funil de separação com capacidade para 500 mL

Estufa

Reagentes

Etanol, p.a

Etér de Petróleo, p.a (Benzina de Petróleo)

HCl conc.

Procedimento

Lavar a cápsula com  água destilada, levar à estufa por uma

hora e colocar no dessecador por 30 minutos . Pesar obtendo-se

P1.

Lavar um funil de separação com 5 ml de éter de petróleo,

escorrer e usar em seguida o mesmo volume de etanol. Tomar 250

ml da amostra e adicionar 1,25 mL de HCl P.A. (12 N).Colocar no

funil de separação e adicionar 5 ml de etanol. Fazer três extrações

com 10 ml de éter de petróleo, sempre tendo o cuidado de fazer

rigorosa agitação, até que não haja mais gorduras. Recolher a

mistura de etanol em água em um bequer e a fase do éter de

petróleo na cápsula tarada. Lavar o  funil de separação com

etanol após cada extração, para retirar as possíveis gorduras

aderidas à parede e recolher este material também na cápsula.

Fazer um branco com água destilada, utilizando o mesmo

procedimento. Levar a cápsula em banho maria em temperatura
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baixa e com pouco contato, nunca mergulhada. Após levar à

estufa por uma hora e depois ao dessecador por 30 minutos e

pesar , obtendo-se P2.

Cálculo

CONC mg L
P P

Volume da Amostra
. ( / )

( ) .= −2 1 1000000
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DETERMINAÇÃO DE SULFETO - MÉTODO VOLUMÉTRICO

American Public Health Association - Standard Methods for the

Examination of Water and Wastewater (APHA - 1980)

Reagentes:

a) Solução de Tiossulfato de sódio 0,1N :

Dissolver 24,82 g de Tiossulfato de sódio, p.a. em água

destilada recém-fervida e esfriada, e completar a 1000 ml em

balão volumétrico. Preservar a solução pela adição de 0,4 g de

Hidróxido de Sódio por litro, e guardar em frasco escuro.

b) Solução de Tiossulfato de sódio 0,025 N padronizada:

Diluir 250 mL da solução de Tiossulfato 0,1 N para 1,0 L

com água destilada fervida e esfriada. Aguardar 24 h e

padronizar.

Padronização : Dissolver aproximadamente 2 g de KI, p.a,

num erlenmeyer contendo 100 mL de água destilada. Adicionar

10 mL da solução de Ácido Sulfúrico 1:10 e exatamente 20 mL da

solução de Dicromato de Potássio 0,025 N. Deixar o erlenmeyer no

escuro por 5 minutos e após titular o iodo liberado com a solução

de tiossulfato de sódio, usando amido como indicador.

c) Solução de iodo 0,025 N padronizada.

Dissolver 20-25 g de iodeto de potássio , p.a., em cerca de

100 ml de água destilada, e adicionar 3,2 g de iodo, p.a. Após a

dissolução, diluir a 1000 ml. Padronizar por titulação com

Tiossulfato de sódio 0,025 N, usando amido como indicador.

Padronização:

Pipetar volumetricamente 25 mL de iodo em um erlenmeyer.

Acidificar com ácido acético, acrescentar indicador amido e titular
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com tiossulfato de sódio padronizado. O ponto de viragem é da

coloração azul para incolor.

Cálculo:

V1 N1 = V2 N2

V1 = Volume  de Tiossulfato de sódio

N1 = Normalidade exata do Tiossulfato de sódio

V2 = Volume exato de iodo

N2 = Normalidade do iodo procurada.

d) Solução de Amido 1,0 %

Pesar 10 g de amido solúvel, p.a., preparar uma pasta na

quantidade mínima possível de água destilada e adicioná-la a 800

ml de água destilada fervendo, agitando sempre. Diluir a 1 L,

ferver por alguns minutos e deixar em repouso por uma noite

coberto. Preservar com algumas gotas de tolueno.

e) Acetato de Zinco saturado

Pesar 45 g de acetato de zinco (Zn (C2 H3 O2)2) . H2 O ,

adicionar 100 mL de água destilada e deixar agitando em um

agitador magnético por aproximadamente 30 min.

f ) Hidróxido de Sódio 6N

g ) Ácido Clorídrico 1 : 1

h) Solução de Dicromato de Potássio 0,025 N

Dissolver 1,226 g de dicromato de potássio previamente seco

em estufa à 100 0 C por 2 h, em água destilada e diluir a 1000

mL.

Procedimento:
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Pipetar volumetricamente 25 mL da amostra (ou um volume

maior, se a concentração de sulfeto estimada for muito baixa)

para um bequer que contenha 2,0 mL de acetato de zinco

saturado.

Adicionar 1,0 mL de hidróxido de sódio. Filtrar por sucção

com papel de fibra de vidro, com lavagem sucessivas do bequer

utilizando água destilada e passar estas águas de lavagem pelo

filtro. Descartar o filtrado.

Adicionar o papel de filtro com o precipitado a um

erlenmeyer contendo 25,0 mL de iodo 0,025 N acidificado com 5,0

mL de HCl  1: 1 (se o iodo descorar adicionar mais 25,0 mL de

iodo).

Titular o excesso de iodo com tiossulfato de sódio 0,025 N,

usando amido como indicador.

Cálculo:

( ) ( )
 S= mg L

N V N V Eq

A
/ =

− ⋅ ⋅1 1 2 2 1000

onde:

 N1 =  Normalidade exata da solução de iodo

V1 =  Volume da solução de iodo

N2 =  Normalidade exata da solução de Na2S2O3

V2 =  Volume de Na2S2O3  gasto  na titulação

Eq =  Equivalente grama do sulfeto (16,0)

A =   Volume da amostra
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PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL PARA DETERMINAÇÃO

DE DQO POR MICRO MÉTODO.

American Public Health Association - Standard Methods for the

Examination of Water and Wastewater ( APHA - 1980 )

Reagentes

a) Solução Oxidante:

Dissolver em 500 mL de água destilada 10,216 g de K2Cr2O7

seco a 100° C e 33,3 g de HgSO4 e adicionar 167 ml de H2SO4

concentrado. Esperar esfriar e após completar o volume com água

destilada.

b) Solução Catálise:

Dissolver 10 gramas de sulfato de prata em 1 litro de ácido

sulfúrico concentrado.

c) Solução padrão

Pesar 0,8509 g de Biftalato de Potássio P.A (C8H5KO4) seco

em estufa à 100 0C por 2 horas e dissolver em água destilada,

logo após completar o volume a 1000 mL. Esta solução

corresponde a uma concentração de 1000 mg de O2 / L.

Procedimento:

Preparação da curva de calibração:

Preparar uma  série de soluções padrões de 100 a 700 mg de

O2/L a partir da solução padrão de acordo com a tabela 1.
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Volume da solução padrão
a elevar a 100 mL

Concentração ( mg
de O2 / L )

10 100
20 200
30 300
40 400
50 500
60 600
70 700

Conhecida a concentração de oxigênio a ser oxidado em cada

amostra, faça o procedimento abaixo para cada solução e

determine a absorbância para solução e construa uma reta de

calibração. O Branco é preparado, substituindo a amostra por

água destilada.

Determinação da DQO:

Colocar em tubos de oxidação

1,5 ml de solução oxidante,

2,5 mL da amostra (DQO menor que 600 mg O 2 / l) e

3, 5 ml de solução catálise .

Fechar e agitar. Colocar no reator (COD - REACTOR HACH) a

150 ° C durante duas horas. Ler a absorbância a 600 nm após

ligeiro resfriamento. Ir até a curva de calibração e determinar a

concentração de oxigênio necessário para oxidar a amostra.

OBS.: Se amostra contiver íons Cl-, a leitura deve ser

realizada a quente, pois os íons Cl- precipitam com a prata,

falseando a leitura.
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DOSAGEM DA ATIVIDADE DESIHIDROGENÁSICA

KOOPMAN. B., BITTON G., LOGUE C., BOSSART J. M. et LOPEZ

J. M (1984)

Neste teste a atividade desihidrogenásica é medida utilizando

um sal tetrazolium (Cloreto de Trifeniltetrazolium : TTC) como

hidrogênio aceptor. A oxidação de um substrato é completada com

a redução do TTC para o Trifenil Formazan (TF), de cor vermelha.

A intensidade da cor vermelha é tomada como uma medida da

atividade desihidrogenásica.

Material Utilizado

Banho Termostático à 37o C

Banho Termostático à 90o C

Pipeta automática de 1,0 à 5,0 mL

Tubos para centrifuga

Espectrofotômetro

Reagentes :

a) Tampão Fosfato 0,1 M pH 7,5

(a) Na2 HPO4 . 12 H2 O   0,1 M

(b) Na H2 PO4 . 2 H2O     0,1 M

Adicionar 750 mL da solução (a) e 250 mL da solução (b) .

Ajustar o pH para 7,5 com NaOH  1,0 N.

b) Solução de Glucose 0,1 M

Dissolver 0,45 g de glucose em 25 mL de Tampão fosfato pH

7,5. ( PREPARADA  NA HORA)

c)  2,3,5 Cloreto de Trifeniltetrozolium  ( 50,0 g / L )

Dissolver 0,50 g de TTC em 10 mL de água destilada .(

PREPARADO NA HORA)



Anexo 1 89

e) Álcool  Iso- Amílico  P.A

f) H2 SO4 concentrado.

g) Sulfito de Sódio 1,0 g / L

Dissolver 0,1 g de Sulfito de Sódio em 100 mL de água

destilada ( PREPARADO NA HORA )

h) Cloreto de Cobalto

Dissolver 0,35 g de Cloreto de Cobalto em 1000 mL de água

destilada.

Procedimento

Curva de Calibração de TF em álcool Iso-amílico

Preparar uma solução padrão com 0,01 g de Trifenil

Formazan em 10 mL de álcool  iso-amílico que corresponde a uma

concentração de 1,0 mg de TF / mL. Preparar uma série de

padrões de acordo com a tabela 1.

Volume de solução a diluir
com álcool iso-amílico

Conc. ( mg
de TF / mL )

 1a) 0,5 mL da solução padrão
em 10 mL

0,05

 2a) 1,0 ml da Solução padrão
em 25 mL

0,04

      5,0 mL da 1a em 10 mL 0,025
      2,0 mL da 1a em 10 mL 0,01
      5,0 mL da 2a em 10 mL 0,02

Fazer a leitura da absorbância utilizando comprimento de

onda 485 nm.

Análise

Centrifugar 5 mL da amostra e desprezar o sobrenadante.

Adicionar 2,5 mL do tampão de fosfato. Centrifugar  e desprezar

novamente o sobrenadante. Adicionar  2,5 mL do tampão fosfato,

1,0 mL de Na2 SO3  e 1,0 mL de CoCl2.
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Estabilizar à 37 o C durante 15 minutos.

Adicionar 2,5 mL de glucose e 1,0 mL de TTC.

Colocar em banho termostático à 37 o C durante 15 minutos.

Parar a reação biológica para evitar interferências química

com 4,0 gotas de

 H2 SO4  conc. ( pH final = 2,0 ).

Centrifugar e desprezar novamente o sobrenadante.

Adicionar 10,0 mL de álcool iso-amílico  e agitar.

Extrair TF da amostragem colocando em banho termostático

à 90o C durante 30 minutos . Centrifugar e desprezar o

precipitado. Medir a densidade ótica de TF à 485 nm.

Para calibração do instrumento utiliza-se um branco de

álcool iso-amílico, no qual é colocado na extração do TF.
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DETERMINAÇÃO DO NITROGÊNIO KJELDAHL

Normas Analíticas do Instituto “ Adolfo Lutz “ - Vol. 1 - Métodos

Químicos e Físicos para Análise de Alimentos - 3a Edição - 1984

O método de KJELDAHL (A. O .A.C , 1970) é o mais indicado

para amostras de origem biológica. Neste método, por meio de

uma digestão ácida, o nitrogênio da amostra é transformado em

amônio (NH4) , o qual é posteriormente separado por destilação e

finalmente dosado por titulação.

Reagentes:

- H2SO4 - conc.

- Mistura Digestora : 100 partes de K2 SO4, 1,0 parte de

CuSO4. 5 H2O, 0,8 parte de selenio metálico em pó.

- Solução Indicadora de Ácido Bórico

Para 1,0 L de H3BO3 a 4 %, adicionam-se 15,0 mL de

vermelho de metila (0, 1 % em álcool) e 6,0 mL de verde de

bromocresol (0,1 % em álcool).

- Solução de H2SO4 de normalidade padronizada.

- Solução de NaOH - 50 %

500 g de NaOH em 1,0 L de água destilada.

Procedimento :

Digestão:

Pesar 2,0 g da amostra e introduzir em um tubo Kjeldahl.

Adicionar de 1,0 a 2,0 g da mistura digestora e 12,0 mL de H2SO4

- conc.

Colocar os tubos no digestor e iniciar o aquecimento

moderamente, evitando a formação de espuma, utilizar capela

devido os vapores ácidos desprendidos. Continue a digestão até
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que a solução torne-se incolor e a temperatura tenha atingido

350o C. Em seguida aqueça os tubos por mais 30 minutos. Deixe-

os esfriar.

Destilação:

Adicionar a cada tubo 50 mL de água destilada e acoplá-lo

ao aparelho de destilação. Adicione 40 mL de Solução de NaOH -

50 % ao conjunto de destilação. Adicione este moderamente. Após

a adição do NaOH inicie a destilação. Antes, coloque um

erlenmeyer de 250 mL contendo 25,0 mL de solução indicadora de

ácido bórico na ponta do condensador para receber o NH3. A

ponta do condensador deve ser introduzida na solução para evitar

perdas da amônia. Colete um volume do destilado de 2 a 3 vezes

maior do que o volume inicial.

Titulação:

Titular com uma solução de H2SO4 de normalidade

padronizada.

Cálculo:

% N
V N

P
= ⋅ ⋅ ⋅14 100

onde :

V- Volume de ácido titulado (mL)

N - Normalidade do ácido

P - Peso da Amostra (mg)
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FOSFATO TOTAL

American Public Health Association - Standard Methods for the

Examination of Water and Wastewater ( APHA - 1980 )

Como o fósforo pode ocorrer em combinação com a matéria

orgânica, um método de digestão para determinar o fósforo total

deve ser capaz de oxidar a matéria orgânica efetivamente,

desprendendo o fósforo como ortofosfato. Após a digestão o

ortofosfato liberado é determinado por um método colorimétrico

DIGESTÃO ÁCIDO NÍTRICO - ÁCIDO SULFÚRICO

Reagentes

Ácido Sulfúrico conc.

Ácido Nítrico conc.

Indicador Fenolftaleina

Hidróxido de Sódio 6N

Procedimento

Em um frasco Kjeldahl, coloque 30 mL da amostra e

adicione 2,5 mL de ácido sulfúrico e 5,0 mL de ácido nítrico.

Digira a mistura até um volume de 1,0 mL e então continue

a digestão até a solução tornar-se incolor, sendo mantida em

temperatura moderada (130 0 C) e tendo o cuidado de realizar a

digestão em capela devido aos vapores desprendidos.

Esfrie e adicione aproximadamente 20 mL de água destilada,

1,0 gota de fenoftaleina e solução de NaOH - 6N em quantidade

suficiente para que produza uma coloração rosa.

Neutralize a basicidade com H2SO4 - 5N.
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Transfira a solução neutralizada, filtrando se necessário

para remover material particulado ou turbidez, para um balão

volumétrico de 100 mL e complete o volume com água destilada.

MÉTODO COLORIMÉTRICO DO ÁCIDO ASCÓ RBICO

O molibdato de amônio e o tartarato de antimônio e potássio

reagem em um meio ácido com soluções diluídas de ortofosfatos

para formar um ácido heteropólio - ácido fosfomolibdito - que é

reduzido a uma coloração azul, através do ácido ascórbico. A

intensidade da cor deste composto, proporcional à concentração

de ortofosfato, é lida em espectrofotômetro a 880 nm.

Reagentes:

Tartarato de antimônio e potássio

Dissolver 1,3715 g do tartarato de antimônio e potássio em

500 mL de água destilada. Estocar em garrafa plástica escura.

Molibdato de amônia

Dissolver 20 g de molibdato de amônio em 500 mL de água

destilada. Estocar em garrafa plástica escura a 40 C.

Ácido Sulfúrico 5N

Diluir 140 mL de ácido sulfúrico concentrado.

Solução de Ácido Ascórbico 0,1 M

Esta solução é estável por uma semana a 40 C, portanto é

preferível que seja preparada na hora.

Reagente Combinado

Misture os reagentes acima na seguinte proporção para 100

mL do reagente combinado:

50,0 mL de H2SO4 - 5N

5,0 mL da solução de tartarato de antimônio e potássio
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15,0 mL da solução de molibdato de Amônio

30,0 mL da solução de ácido ascórbico.

Este reagente é estável por 4 horas.

Solução estoque de fosfato

Dissolver em água destilada 0,2195 g de fosfato diácido de

potássio anidro ( KH2PO4 p.a. ) e completar a 1000 mL.

1,00 mL = 50,0 µg PO4= em P

Procedimento

Pipete 30,0 mL da amostra para um tubo, adicione 5,0 mL

do reagente combinado e agite. Aguardar pelo menos 10 minutos,

porém não mais que 30 minutos. Ler a absorbância a 880 nm

Construção da curva padrão:

Preparar soluções padrões de várias concentrações de P,

fazendo diluições da solução estoque em balões volumétricos de

100 mL, conforme a tabela 1.

Concentração de
PO4 em P, mg

mL da solução estoque a
elevar a 100 mL

0,01 0,2
0,02 0,4
0,03 0,6
0,04 0,8
0,05 1,0
0,1 2,0
0,15 3,0
0,2 4,0
0,25 5,0
0,3 6,0

Cálculo

( )P mg L
mg de P

Volume da Amostra mL
/

( )
=

⋅1000
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SÓ LIDOS TOTAIS, FIXOS E VOLÁTEIS

American Public Health Association - Standard Methods for the

Examination of Water and Wastewater ( APHA - 1980 )

Material Utilizado

Cápsula de Porcelana

Dessecador

Estufa

Balança Analítica

Mufla

Procedimento

Tarar uma cápsula limpa e seca  colocando-a na mufla por

30 minutos,  esfriar em dessecador e pesar (P1).

Adicionar à cápsula 25 mL da amostra previámente

homogeneizada.

Levar a cápsula à estufa a 1000 C, até secagem completa

(cerca de 12 horas). Esfriar no dessecador e pesar (P2).

Levar a cápsula à mufla (550o C) por 2 horas. Esfriar em

dessecador e pesar (P3).

Cálculo

ST mg L
P P

Volume da Amostra mL
( / )

( )
( )

= − ⋅2 1 1000000

SF L
P

Volume da Amostra
(mg / )

(P )
(mL)

= − ⋅3 1 1000000

SV L
P

Volume da Amostra
(mg / )

(P )
(mL)

=
− ⋅2 3 1000000
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METODOLOGIA DE ISOLAMENTO E DE ANÁLISE DE

CULTURAS MICROBIANAS

American Public Health Association - Standard Methods for the

Examination of Water and Wastewater ( APHA - 1980 ). Adaptado

pelo Laboratório de Microbiologia do Departamento de Análises

Clínicas da Universidade Estadual de Maringá (1994).

Preparo da Amostra

Coletar assepticamente 10 mL do licor e centrifugar a 3500

rpm durante 20 minutos. Desprezar o sobrenadante e lavar os

sedimentos com solução salina. Adicionar 10 mL de solução

salina aos sedimentos.

Transferir, assepticamente, com uma pipeta esterilizada, 1,0

mL da amostra ressuspensa para um tubo contendo 9,0 mL de

solução salina (diluição 10-1).

Utilizar o mesmo procedimento descrito acima para preparar

sucessivamente diluições até 10-6.

Contagem de bactérias viáveis em placa pela técnica de

semeadura em superfície

Identificar 10 placas de petri contendo o ágar nutriente com

os valores das diluições 10-6, 10-5, 10-4, 10-3 e 10-2. Utilizar 2

placas para cada diluição.

Transferir assepticamente 0,1 mL de cada diluição para a

superfície do ágar das respectivas placas. Espalhando o inóculo

sobre a superfície de cada placa.

Inverter as placas e incubar a 350 C por 24-48 horas.

Contagem das colônias
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Proceder a contagem das colônias, utilizando um contador

de colônias para facilitar a contagem.

Observação: As contagens serão realizadas

preferencialmente nas placas que apresentarem entre 30 e 300

colônias.

A média do número de colônias multiplicado pelo título da

diluição dará o número de bactérias viáveis ou “Unidades

Formadoras de Colônias” (UFC) por mililitro da suspensão

bacteriana empregada.

Identificação das Bactérias

A identificação das bactérias pode ser realizada utilizando as

provas bioquímicas. Estas consistem na verificação das

transformações químicas que ocorrem num substrato pela ação

de um determinado germe. Após a realização das provas

bioquímicas procede-se a identificação das bactérias utilizando

BERGEY’S - Manual de determinação bacteriológica.



ANEXO 2 - DADOS EXPERIMENTAIS
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Tabela 1 - Testes de Degradabilidade

DQO (mg de O2/L)
TEMPO
(HORAS)

TESTE 1 TESTE 2 TESTE 3 TESTE 4

0 5254.08 8003.56 4842.21 4942.39
1 4942.39 7959.04 4552.79 4886.74
2 4051.87 7513.78 4185.45 4842.21
3 3729.06 5977.63 3962.82 4730.90
4 3550.95 5309.73 3840.37 4719.76
5 3217.01 4909.00 3550.95 4597.32
6 2894.19 4619.58 3217.01 4274.50
7 1691.99 4163.19 3083.43 4174.32
8 1447.10 3205.88 2894.19 4051.87
10 1669.73 2883.06 2549.12 3851.51
12 1480.49 2827.41 2192.91 3172.48
15 1235.60 2693.83 1936.88 2627.04
20 1090.89 2593.64 1714.25 2460.07
24 901.65 2148.38 1525.02 2204.04

Tabela 2 - Evolução da DQO - Ensaio 1

DATA DIAS DE
OPERAÇÃO

DQO ENT
(mg O2/L)

DQO SAI.
(mg O2/L)

EFICIÊNCIA
(%)

24/Nov/95 1   1 836.70      988.48 46.18
27/Nov/95 3   2 204.04      990.70 55.05
29/Nov/95 5   2 671.56      589.00 77.95
30/Nov/95 6   2 348.75      968.44 58.77
01/Dez/95 7   2 460.06   1 005.51 59.13
02/Dez/95 8   2 571.38      938.72 63.49
03/Dez/95 9   2 693.83   1 135.41 57.85
04/Dez/95 10   4 057.44   1 168.81 71.19
05/Dez/95 11   3 473.03   1 413.70 59.29
06/Dez/95 12   2 593.64   1 324.65 48.93
08/Dez/95 13   2 782.88   1 079.75 61.20
09/Dez/95 14   3 255.97   1 653.03 49.23
10/Dez/95 15   3 055.60   2 003.67 34.43
11/Dez/95 16   3 372.85      890.52 73.60
12/Dez/95 17   3 172.48      790.34 75.09
13/Dez/95 18   2 738.35   1 024.10 62.60
14/Dez/95 19   3 139.09      884.96 71.81
15/Dez/95 20   4 090.83      918.35 77.55
19/Dez/95 24   2 738.35   1 870.01 31.71
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Continuação da Tabela 2
22/Dez/95 27   3 962.82   2 393.38 39.60
26/Dez/95 31   3 962.82   2 393.28 39.61
28/Dez/95 33   4 675.24   3 000.00 35.83
30/Dez/95 35   3 706.80   1 903.49 48.65
02/Jan/96 38   3 038.90   1 519.45 50.00
06/Jan/96 42   2 649.30      612.23 76.89
07/Jan/96 43   2 994.38      300.55 89.96
08/Jan/96 44   2 359.88      233.76 90.09
09/Jan/96 45   2 872.00      345.00 87.99
10/Jan/96 46   2 404.40      133.60 94.44
11/Jan/96 47   2 938.70      300.60 89.77
12/Jan/96 48   3 573.22      350.64 90.19
15/Jan/96 51   3 523.13      734.68 79.15
17/Jan/96 53   2 237.44      935.05 58.21
18/Jan/96 54   2 671.56      450.83 83.12
19/Jan/96 55   2 270.83      359.55 84.17
20/Jan/96 56   2 838.54      208.16 92.67
21/Jan/96 57   1 686.43      242.11 85.64
22/Jan/96 58   1 825.57      163.63 91.04
23/Jan/96 59   1 035.23      106.86 89.68
24/Jan/96 60   3 670.73      160.70 95.62
25/Jan/96 61   2 037.07      165.30 91.89
26/Jan/96 62   2 270.83      217.06 90.44
27/Jan/96 63   2 604.78      227.08 91.28
28/Jan/96 64   2 871.93      193.69 93.26
29/Jan/96 65   3 372.85      444.14 86.83
30/Jan/96 66   2 704.96      321.69 88.11
31/Jan/96 67   3 406.24      574.38 83.14
01/Fev/96 68   3 907.16      567.70 85.47
02/Fev/96 69   3 562.09      470.86 86.78
03/Fev/96 70   3 372.85      484.22 85.64
04/Fev/96 71   3 523.13      210.39 94.03
05/Fev/96 72   1 769.91      277.17 84.34
06/Fev/96 73   3 356.15      225.41 93.28
07/Fev/96 74   3 205.88      215.39 93.28
09/Fev/96 76   3 907.16      232.09 94.06
12/Fev/96 79   2 760.62      230.42 91.65
16/Fev/96 83   3 255.97      245.45 92.46
19/Fev/96 86   3 640.00      247.48 93.20
23/Fev/96 90   3 289.36      233.01 92.92
26/Fev/96 93   2 838.53      211.30 92.56
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Tabela 3 - Evolução da DQO - Ensaio 2

DATA DIAS DE
OPERAÇÃO

DQO ENT.
(mg de O2/L)

DQO SAI. (mg
de O2/L)

EFICIÊNCIA

(%)

09/Mai/96 2 2948,46 1694,01 42,55
10/Mai/96 3 3160,17 2164 31,52
11/Mai/96 4 3563,74 2153,78 39,56
12/Mai/96 5 2644,20 1806,4 31,68
13/Mai/96 6 3768,09 2685,07 28,74
14/Mai/96 7 2209,98 1510,1 31,67
15/Mai/96 8 2455,18 1694 31,00
16/Mai/96 9 4662,08 2853,66 38,79
19/Mai/96 12 4120,87 2831,15 31,30
21/Mai/96 14 2516,59 1682,99 33,12
22/Mai/96 15 3460,59 1629,51 52,91
23/Mai/96 16 1289,79 786,49 39,02
27/Mai/96 20 1761,64 1305,52 25,89
29/Mai/96 22 3670,30 1755,11 52,18
31/Mai/96 24 3093,25 1545,67 50,03
02/Jun/96 26 2237,14 1315,18 41,21
04/Jun/96 28 3481,13 1907,87 45,19
06/Jun/96 30 2632,27 1413,96 46,28
08/Jun/96 32 1995,67 1293,22 35,20
10/Jun/96 34 3170,08 2088,97 34,10
12/Jun/96 36 3038,37 1381,03 54,55
14/Jun/96 38 2762,06 1280,33 53,65
16/Jun/96 40 3160,30 1523,72 51,79
18/Jun/96 42 2735,10 1667,26 39,04
20/Jun/96 44 4634,81 3195,28 31,06
24/Jun/96 48 2676,11 1738,05 35,05
26/Jun/96 50 2463,72 923,89 62,50
02/Jul/96 56 2086,14 1065,48 48,93
08/Jul/96 62 7434,83 4891,41 34,21
10/Jul/96 64 5877,41 4319,99 26,50
16/Jul/96 70 7781,95 3801,82 51,15
17/Jul/96 71 6737,46 2399,34 64,39
18/Jul/96 72 3932,5 2031,2 48,35
20/Jul/96 74 4072,76 2059,24 49,44
22/Jul/96 76 6211,53 1627,99 73,79
24/Jul/96 78 7614 1663,05 78,16
26/Jul/96 80 7926,77 1698,11 78,58
28/Jul/96 82 10857,23 1512,28 86,07
01/Ago/96 86 2217,99 1244,16 43,91
08/Ago/96 94 7979,74 4214,65 47,18
12/Ago/96 98 8888,38 3016,26 66,07
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Tabela 4 - Evolução da DQO - Ensaio 3

DATA DIAS DE
OPERAÇÃO

DQO ENT
(mg O2/L)

DQO SAI.
(mg O2/L)

Eficiência
(%)

09/Set/96 1 2117.94 1777.4 16.08
10/Set/96 2 2740.86 2275.75 16.97
12/Set/96 4 2145.63 1478.4 31.10
13/Set/96 5 3280.73 1627.91 50.38
15/Set/96 7 2145.63 897.01 58.19
16/Set/96 8 2034.88 705.98 65.31
17/Set/96 9 1897.52 629.33 66.83
18/Set/96 10 1897.52 1096.35 42.22
19/Set/96 11 4500.64 1430.28 68.22
21/Set/96 13 4567.39 1497.03 67.22
23/Set/96 15 5358.35 1430.28 73.31
24/Set/96 16 5101.36 963.06 81.12
25/Set/96 17 3232.45 1230.04 61.95
28/Set/96 20 2965.46 1764.02 40.51
29/Set/96 21 2364.74 1230.04 47.98
30/Set/96 22 2297.99 896.31 61.00
02/Out/96 24 4189.15 1764.02 57.89
04/Out/96 26 3032.21 1897.51 37.42
07/Out/96 29 3232.45 2031 37.17
09/Out/96 31 2831.97 1497.03 47.14
10/Out/96 32 2498.24 2031.01 18.70
12/Out/96 34 2869.46 1153.02 59.82
13/Out/96 35 3098.32 1839.6 40.63
14/Out/96 36 2831.97 230.4 91.86
15/Out/96 37 3499.44 1897.52 45.78
16/Out/96 38 2587.23 1563.78 39.56
17/Out/96 39 3365.94 296.17 91.20
18/Out/96 40 2611.99 209.73 91.97
19/Out/96 41 3985.15 496.75 87.53
20/Out/96 42 3754.15 396.75 89.43
21/Out/96 43 2148.07 304.9 85.81
24/Out/96 46 2991.25 585.96 80.41
25/Out/96 47 3028.91 553.36 81.73
29/Out/96 51 3483.09 328.33 90.57
30/Out/96 52 2920.98 396.75 86.42
31/Out/96 53 4607.32 304.9 93.38
01/Nov/96 54 2850.72 467.07 83.62
02/Nov/96 55 2991.25 445.43 85.11
03/Nov/96 56 3483.09 570.12 83.63
04/Nov/96 57 3272.3 499.39 84.74
05/Nov/96 58 2569.66 507.55 80.25
07/Nov/96 60 2991.25 517.8 82.69
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Continuação da Tabela 4
08/Nov/96 61 3693.89 515.7 86.04
09/Nov/96 62 3061.51 285.76 90.67
10/Nov/96 63 1011.52 139.35 86.22
11/Nov/96 64 2903.81 293.18 89.90
12/Nov/96 65 2248.78 220.45 90.20
14/Nov/96 67 3995.51 229.8 94.25
16/Nov/96 69 1593.76 138.16 91.33
17/Nov/96 70 1812.1 147.38 91.87
18/Nov/96 71 1448.2 65.38 95.49
19/Nov/96 72 2612.69 183.71 92.97
20/Nov/96 73 2758.25 138.16 94.99
22/Nov/96 75 1520.98 210.94 86.13
24/Nov/96 77 3486.05 356.5 89.77
26/Nov/96 79 3558.83 65.38 98.16
28/Nov/96 80 2394.34 138.16 94.23
30/Nov/96 82 2685.47 183.71 93.16
02/Dez/96 84 2418.61 138.16 94.29
04/Dez/96 86 4286.63 210.94 95.08
06/Dez/96 88 3049.37 283.72 90.70
09/Dez/96 91 4085.14 210.94 94.84
10/Dez/96 92 2467.12 210.94 91.45
12/Dez/96 94 5232.77 356.5 93.19
14/Dez/96 96 6203.17 235.2 96.21
16/Dez/96 98 2394.34 198.38 91.71
18/Dez/96 100 2695.42 219.89 91.84

Tabela 5 - Evolução da concentração de material graxo - Ensaio 2

DATA DIAS DE
OPERAÇÃO

CONC.ENT.
(mg/L)

CONC.SAI.
(mg/L)

EFICIÊNCIA
(%)

18/Mai/96 11 752 472 37
25/Mai/96 18 950 460 52
20/Jun/96 20 836 332 60
27/Jun/96 27 540 230 57
01/Ago/96 31 580 280 52
05/Ago/96 35 620 340 45
29/Jun/96 53 584 224 62
06/Jul/96 60 524 248 53
19/Jul/96 73 861 285 67
27/Jul/96 81 690 280 59
07/Ago/96 93 756 256 66
12/Ago/96 98 766 296 61
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Tabela 6 - Evolução da concentração de material graxo - Ensaio 3

DATA DIAS DE
OPERAÇÃO

CONC. ENT
(mg/L)

CONC. SAI
(mg/L)

EFICIÊNCIA
(%)

10/Set/96 2 320 110 66
11/Set/96 3 392 196 50
18/Set/96 10 380 94 75
25/Set/96 17 240 97 60
02/Out/96 24 284 108 62
09/Out/96 31 420 92 78
16/Out/96 38 220 48 78
22/Dez/97 45 260 65 75
30/Out/96 52 240 98 59
06/Nov/96 59 216 86 60
14/Nov/96 67 256 96 63
19/Nov/96 72 295 74 75
21/Nov/96 75 282 45 84
26/Nov/96 79 384 68 82
28/Nov/96 80 390 68 83
03/Dez/96 85 385 62 84
05/Dez/96 87 280 48 83
10/Dez/96 92 375 58 85
12/Dez/96 94 284 48 83
17/Dez/96 99 354 61 83

Tabela 7 - Evolução da turbidez - Ensaio 2

DATA DIAS
OPERAÇÃO

CONC.ENT.
(NTU)

CONC. SAI.
(NTU)

20/Mai/96 13 90.00 18.00
22/Mai/96 15 82.00 23.00
27/Mai/96 20 80.00 27.00
31/Mai/96 24 75.00 35.00
06/Jun/96 30 120.00 30.00
08/Jun/96 32 100.00 25.00
10/Jun/96 34 66.00 24.00
14/Jun/96 38 98.00 45.00
18/Jun/96 42 90.00 24.00
22/Jun/96 46 100.00 50.00
06/Jul/96 60 80.00 27.00
10/Jul/96 64 85.00 21.00
16/Jul/96 70 87.00 25.00
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Continuação Tabela 7
22/Jul/96 76 85.00 23.00
01/Ago/96 86 95.00 24.00
04/Ago/96 90 150.00 28.00
06/Ago/96 92 94.00 29.00
08/Ago/96 94 85.00 25.00
10/Ago/96 96 84.00 28.00
12/Ago/96 98 100.00 30.00

Tabela 8 - Evolução da turbidez - Ensaio 3

DATA DIAS DE
OPERAÇÃO

CONC.ENT
(NTU)

CONC. SAI.
(NTU)

10/Set/96 2 43.00 75.00
12/Set/96 4 25.00 30.00
13/Set/96 5 25.00 35.00
16/Set/96 8 23.00 38.00
28/Set/96 20 87.00 11.00
30/Set/96 22 90.00 20.00
01/Out/96 23 82.00 12.00
07/Out/96 29 69.00 40.00
08/Out/96 30 100.00 22.00
09/Out/96 31 65.00 30.00
10/Out/96 32 50.00 70.00
11/Out/96 33 57.00 25.00
12/Out/96 34 58.00 25.00
13/Out/96 35 85.00 22.00
14/Out/96 36 95.00 55.00
15/Out/96 37 75.00 80.00
17/Out/96 39 72.00 30.00
18/Out/96 40 110.00 38.00
19/Out/96 41 110.00 55.00
20/Out/96 42 90.00 35.00
21/Out/96 43 115.00 20.00
22/Out/96 44 95.00 45.00
23/Out/96 45 110.00 39.00
24/Out/96 46 100.00 26.00
25/Out/96 47 100.00 20.00
29/Out/96 51 75.00 25.00
30/Out/96 52 120.00 25.00
31/Out/96 53 70.00 26.00
02/Nov/96 55 110.00 15.00
03/Nov/96 56 105.00 30.00
04/Nov/96 57 110.00 30.00
06/Nov/96 59 105.00 25.00
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Continuação Tabela 8
08/Nov/96 61 94.00 40.00
09/Nov/96 62 92.00 50.00
10/Nov/96 63 80.00 40.00
12/Nov/96 65 94.00 40.00
17/Nov/96 70 100.00 50.00
18/Nov/96 71 80.00 50.00
19/Nov/96 72 100.00 50.00
20/Nov/96 73 100.00 50.00
22/Nov/96 75 95.00 50.00
24/Nov/96 77 75.00 50.00
26/Nov/96 79 55.00 50.00
30/Nov/96 82 120.00 25.00
02/Dez/96 84 80.00 25.00
06/Dez/96 88 85.00 30.00
10/Dez/96 92 85.00 35.00

Tabela 9 - Evolução da concentração de sulfetos - Ensaio 1

DATA DIAS DE
OPERAÇÃO

CONC. ENT
(mg/L)

CONC. SAI.
(mg/L)

EFICIÊNCIA
(%)

05/Jan./96 41 10.75 3.07 71.43
09/Jan./96 45 15.14 1.54 89.85
11/Jan./96 47 16.89 1.54 90.91
16/Jan./96 52 7.68 1.00 86.98
18/Jan./96 54 14.02 1.54 89.04
23/Jan./96 59 12.44 1.54 87.65
25/Jan./96 61 12.44 1.54 87.65
30/Jan./96 66 7.68 1.54 80.00
01/Fev./96 68 26.11 4.61 82.35
06/Fev./96 73 14.02 1.54 89.04
12/Fev./96 79 15.14 1.54 89.85
26/Fev./96 93 14.10 1.54 89.11

Tabela 10 - Evolução da concentração de sulfetos - Ensaio 2

DATA DIAS DE
OPERAÇÃO

CONC.ENT
(mg/L)

CONC.SAI
(mg/L)

EFICIÊNCIA
(%)

09/Mai/96 2 14,20 6,30 55,63
14/Mai/96 7 11,52 5,20 54,86
16/Mai/96 9 19,20 6,50 66,15
21/Mai/96 14 13,84 5,70 58,82
23/Mai/96 16 13,82 4,50 67,44
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28/Mai/96 21 14,61 6,80 53,46

Continuação Tabela 10
30/Mai/96 23 13,07 4,80 63,27
04/Jun/96 28 11,52 1,53 86,72
06/Jun/96 30 24,58 2,50 89,83
11/Jun/96 35 27,68 13,07 52,78
13/Jun/96 37 26,11 7,68 70,59
18/Jun/96 42 14,59 3,50 76,01
20/Jun/96 44 26,91 8,53 68,30
25/Jun/96 49 31,49 3,80 87,93
02/Jul/96 56 14,60 9,30 36,30
04/Jul/96 58 29,18 12,29 57,88
09/Jul/96 63 27,65 9,22 66,65
11/Jul/96 65 26,11 10,75 58,83
16/Jul/96 70 21,50 4,61 78,56
18/Jul/96 72 23,04 10,75 53,34
25/Jul/96 79 24,59 6,50 73,57
01/Ago/96 86 21,50 7,68 64,28
06/Ago/96 91 29,97 15,36 48,75
08/Ago/96 93 28,43 8,68 69,47

Tabela 11 - Evolução da concentração de sulfetos - Ensaio 3

DATA DIAS DE
OPERAÇÃO

CONC.ENT.
(mg/L)

CONC. SAI.
(mg/L)

EFICIÊNCIA
( % )

10/Set/96 2 16.90 1.54 90.89
12/Set/96 4 16.90 3.12 81.54
17/Set/96 9 10.75 1.54 85.67
19/Set/96 11 12.29 3.07 75.02
24/Set/96 16 15.36 7.68 50.00
26/Set/96 18 21.50 3.07 85.72
01/Out/96 23 10.72 3.07 71.36
08/Out/96 30 18.43 10.75 41.67
10/Out/96 32 9.22 4.61 50.00
15/Out/96 37 13.82 1.48 89.29
17/Out/96 39 10.75 1.48 86.23
29/Out/96 51 22.40 3.12 86.07
31/Out/96 53 16.00 1.53 90.44
05/Nov/96 58 32.00 2.30 92.81
12/Nov/96 65 24.00 2.50 89.58
14/Nov/96 67 38.40 2.40 93.75
19/Nov/96 72 24.00 1.53 93.63
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26/Nov/96 79 25.00 2.30 90.80
Continuação Tabela 11
28/Nov/96 80 10.56 1.19 88.73
06/Dez/96 88 9.63 1.38 85.67
10/Dez/96 92 7.63 1.48 80.60
18/Dez/96 100 7.40 1.48 80.00

Tabela 12 - Evolução da pH no Licor - Ensaio 1

DATA DIAS DE
OPERAÇÃO

pH

03/Dez/96 8 8,3
04/Dez/96 9 8
06/Dez/96 11 8,02
11/Dez/96 16 8,12
16/Dez/96 21 8,03
20/Dez/96 25 8,15
27/Dez/96 32 7,61
28/Dez/96 33 8,61
02/Jan/96 38 8,5
06/Jan/96 42 8,01
10/Jan/96 46 8,03
13/Jan/96 49 7,89
16/Jan/96 52 7,91
22/Jan/96 58 8,12
28/Jan/96 64 8,17
02/Fev/96 69 8,12
07/Fev/96 74 8,15
15/Fev/96 82 8,28
16/Fev/96 83 8,25
18/Fev/96 85 8,32
19/Fev/96 86 8,19
20/Fev/96 87 8,26
21/Fev/96 88 8,22
22/Fev/96 89 8,28
23/Fev/96 90 8,19
24/Fev/96 91 8,33
25/Fev/96 92 8,23
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Tabela 13 - Evolução do pH no licor - Ensaio 2

DATA DIAS DE
OPERAÇÃO

pH

09/Mai/96 2 7,63
10/Mai/96 3 8,01
11/Mai/96 4 7,81
12/Mai/96 5 6,95
13/Mai/96 6 6,96
14/Mai/96 7 7,13
15/Mai/96 8 7,61
16/Mai/96 9 7,42
17/Mai/96 10 7,89
18/Mai/96 11 7,99
19/Mai/96 12 7,95
26/Mai/96 19 7,85
31/Mai/96 24 7,92
02/Jun/96 26 8,42
06/Jun/96 30 8,79
08/Jun/96 32 8,88
11/Jun/96 35 8,45
13/Jun/96 37 8,7
14/Jun/96 38 8,92
15/Jun/96 39 8,20
16/Jun/96 40 7,39
17/Jun/96 41 7,82
18/Jun/96 42 7,67
19/Jun/96 43 7,55
23/Jun/96 47 7,5
24/Jun/96 48 7,79
25/Jun/96 49 7,83
28/Jun/96 53 8,16
29/Jun/96 54 8,4
01/Jul/96 55 8,0
03/Jul/96 57 7,84
04/Jul/96 58 7,93
05/Jul/96 59 7,13
06/Jul/96 60 8,70
08/Jul/96 62 8,16
09/Jul/96 63 8,51
11/Jul/96 65 8,61
12/Jul/96 66 8,77
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Continuação Tabela 13
14/Jul/96 68 8,20
15/Jul/96 69 7,79
16/Jul/96 70 7,07
17/Jul/96 71 7,09
19/Jul/96 73 7,36
20/Jul/96 74 8,03
21/Jul/96 75 8,23
24/Jul/96 78 7,15
25/Jul/96 79 7,94
26/Jul/96 80 8,18
27/Jul/96 81 8,37
28/Jul/96 82 8,26
01/Ago/96 86 8,02
03/Ago/96 89 7,75
04/Ago/96 90 7,61
06/Ago/96 92 8,15
08/Ago/96 94 8,16
09/Ago/96 95 8,00
10/Ago/96 96 8,02
12/Ago/96 98 8,26

Tabela 14 - Evolução do pH no Licor - Ensaio 3

DATA DIAS DE
OPERAÇÃO

pH

09/Set/96 1 8,79
10/Set/96 2 8,48
11/Set/96 3 8,45
12/Set/96 4 8,01
14/Set/96 6 8,00
15/Set/96 7 8,06
16/Set/96 8 7,85
17/Set/96 9 7,77
18/Set/96 10 8,00
19/Set/96 11 7,60
21/Set/96 13 8,05
23/Set/96 15 7,49
24/Set/96 16 7,94
25/Set/96 17 8,80
26/Set/96 18 7,85
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Continuação Tabela 14
27/Set/96 19 7,50
28/Set/96 20 7,60
01/Out/96 23 7,40
07/Out/96 29 8,78
08/Out/96 30 8,40
09/Out/96 31 8,31
11/Out/96 33 8,60
12/Out/96 34 8,08
13/Out/96 35 8,10
15/Out/96 37 8,40
16/Out/96 38 8,30
17/Out/96 39 8,02
18/Out/96 40 7,94
19/Out/96 41 8,11
20/Out/96 42 8,27
21/Out/96 43 8,08
01/Nov/96 54 7,13
02/Nov/96 55 8,00
03/Nov/96 56 8,02
04/Nov/96 57 7,95
05/Nov/96 58 8,38
07/Nov/96 60 8,08
08/Nov/96 61 8,19
09/Nov/96 62 8,33
10/Nov/96 63 8,61
12/Nov/96 65 8,68
14/Nov/96 67 7,59
15/Nov/96 68 8,50
17/Nov/96 70 7,47
18/Nov/96 71 8,41
21/Nov/96 74 8,31
22/Nov/96 75 7,78
24/Nov/96 77 7,42
25/Nov/96 78 8,13
27/Nov/96 80 7,50
28/Nov/96 81 7,30
05/Dez/96 88 7,33
06/Dez/96 89 8,12
10/Dez/96 93 8,25
11/Dez/96 94 8,30
16/Dez/96 99 8,44
18/Dez/96 101 8,31
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Tabela 15 - Evolução dos SST, SSF e SSV no licor - Ensaio 1

DATA DIAS DE
OPERAÇÃO

SST
(mg/L)

SSF
(mg/L)

SSV
(mg/L)

30/Nov/95 6 1268 316 952
03/Dez/95 9 1288 230 1042
06/Dez/95 12 1854 486 1368
07/Dez/95 13 1788 312 1476
11/Dez/95 16 1912 580 1332
19/Dez/95 24 1320 345 975
23/Dez/95 28 1754 370 1184
29/Dez/95 34 1348 375 1190
05/Jan/96 41 1512 320 1192
18/Jan/96 54 1630 350 1280
22/Jan/96 58 984 326 1258
24/Jan/96 60 2618 882 1736
25/Jan/96 61 2470 818 1652
28/Jan/96 64 2704 524 2180
29/Jan/96 65 3684 1220 2464
31/Jan/96 67 3482 1118 2364
02/Fev/96 69 4236 1536 2700
05/Fev/96 72 4920 2160 2760
06/Fev/96 73 4662 1980 2682
12/Fev/96 79 4252 1940 2312
19/Fev/96 86 3156 812 2344
22/Fev/96 89 3120 480 2640
26/Fev/96 93 2220 80 2140

Tabela 16 - Evolução dos SST, SSF e SSV no licor - Ensaio 2

DATA DIAS DE
OPERAÇÃO

SST (mg/L) SSF (mg/L) SSV (mg/L)

09/Mai 2 800 40 760
10/Mai 3 120 30 120
11/Mai 4 660 80 580
12/Mai 5 560 60 500
13/Mai 6 1240 160 1080
14/Mai 7 1360 120 1240
15/Mai 8 440 80 360
17/Mai 9 850 60 790
20/Mai 13 620 84 536
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Continuação Tabela 16
27/Mai 20 780 87 693
29/Mai 22 890 30 860
31/Mai 24 280 40 240
03/Jun 27 320 4 316
05/Jun 29 760 4 756
14/Jun 38 720 4 716
19/Jun 43 1133 267 866
21/Jun 45 1030 30 1000
24/Jun 48 824 12 812
26/Jun 50 1824 208 1616
28/Jun 52 2040 140 1900
08/Jul 62 2124 244 1880
12/Jul 66 2150 200 1950
17/Jul 71 1800 220 1580
19/Jul 73 2720 1080 1640
24/Jul 78 2120 180 1320
29/Jul 83 1112 60 1052
09/Ago 95 1340 240 1100

Tabela 17 - Evolução dos SST, SSF e SSV no licor - Ensaio 3

DATA DIAS DE
OPERAÇÃO

SST (mg/L) SSF (mg/L) SSV (mg/L)

09/Set 1 424 144 280
13/Set 5 254 98 156
16/Set 8 280 108 172
18/Set 10 1764 136 1628
23/Set 15 3328 1124 2204
27/Set 19 2264 540 1724
30/Set 22 1604 124 1480
04/Out 26 2112 160 1952
07/Out 29 2244 320 1924
11/Out 33 2148 208 1940
14/Out 36 2760 204 2556
18/Out 40 1992 368 1624
21/Out 43 2456 480 1320
25/Out 47 1268 228 1040
01/Nov 54 1302 64 1238
04/Nov 57 1250 28 1222
08/Nov 61 1740 44 1696
11/Nov 64 1520 24 1496
18/Nov 71 1340 88 1252
22/Nov 75 1508 188 1320
24/Nov 77 2100 372 1728
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Continuação Tabela 17
26/Nov 79 1380 28 1352
30/Nov 82 1080 12 1068
02/Dez 84 1192 36 1156
06/Dez 88 1984 216 1768
08/Dez 90 1160 40 1120
10/Dez 92 1412 120 1292
14/Dez 96 1640 144 1496
16/Dez 98 1580 140 1440
18/Dez 100 1244 52 1192

Tabela 18 - Evolução da atividade desidrogenásica no licor -

Ensaio 2

DATA DIAS DE
OPERAÇÃO

CONC. (mg
de TF/mL)

10/05/96 3 0,0024
13/05/96 6 0,0313
17/05/96 10 0,0095
20/05/96 13 0,0127
24/05/96 17 0,0061
27/05/96 20 0,0068
31/05/96 24 0,0047
01/06/96 25 0,0038
03/06/96 27 0,0110
07/06/96 31 0,0228
10/06/96 34 0,0282
13/06/96 37 0,0194
18/06/96 42 0,0233
21/06/96 45 0,0273
24/06/96 48 0,0123
28/06/96 52 0,0022
03/07/96 57 0,0082
05/07/96 59 0,0217
08/07/96 62 0,0064
12/07/96 66 0,0044
14/07/96 68 0,0193
19/07/96 73 0,0105
22/07/96 76 0,0275
26/07/96 80 0,0519
29/07/96 83 0,0298
02/08/96 87 0,0474
06/08/96 92 0,0229
09/08/96 95 0,0089
12/08/96 98 0,0072
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Tabela 19 - Evolução da atividade desidrogenásica no licor -

Ensaio 3

DATA DIAS DE
OPERAÇÃO

CONC. (mg
de TF/mL)

09/09/96 1 0,0019
13/09/96 5 0,0024
16/09/96 8 0,0049
27/09/96 19 0,0081
30/09/96 22 0,0269
04/10/96 26 0,0149
07/10/96 29 0,0165
11/10/96 33 0,0257
14/10/96 36 0,0271
18/10/96 40 0,0211
21/10/96 43 0,0370
25/10/96 47 0,0357
28/10/96 50 0,0336
01/11/96 54 0,0322
04/11/96 57 0,0316
08/11/96 61 0,0326
11/11/96 64 0,0354
16/11/96 69 0,0319
18/11/96 71 0,0317
22/11/96 75 0,0332
24/11/96 77 0,0332
30/11/96 82 0,0324
02/12/96 84 0,0347
14/12/96 96 0,0346
16/12/96 98 0,0335


