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RESUMO

Diante de diversos problemas que afligem a sociedade como a polui¢do gerada pelo uso de
combustiveis fosseis, descarte inadequado de residuos orgéanicos, desperdicio massivo de
alimentos, além da procura por novas fontes energéticas renovaveis consideradas “verdes”, o
estudo da producéo do biogas torna-se de extrema importancia neste contexto. O biogas € um
produto versatil, constituido principalmente de gas Metano e Didxido de Carbono - CHs e COy,
respectivamente, que podem ser obtidos atraves da digestdo anaerdbia, a partir de residuos
organicos. O Metano pode ser utilizado diretamente para geracdo de calor, porém necessita de
purificacdo para demais aplicacdes como geracdo de energia e producdo do combustivel
biometano. Seu substrato pode ser utilizado como biofertilizante, tornando-o um processo capaz
de aproveitar tudo que é utilizado no processo e gerando produtos de interesse econémico, além
disso o biogas pode ser utilizado para a producdo de gas hidrogénio de forma “limpa”, que é o
combustivel com menor impacto ambiental e maior eficiéncia, atualmente. Tendo em vista
todas essas aplicacdes e a necessidade de maior conhecimento acerca do produto biogas, o
presente estudo tem como objetivo principal avaliar o processo de biodigestdo dos residuos
organicos, utilizando lodo de estacdo de tratamento de esgoto como indculo, analisando a
composicao do biogas produzido, dando énfase a producdo de CHa4 e Hz. Os experimentos foram
conduzidos no Laboratério de Microbiologia Industrial da Universidade Federal de
Pernambuco (UFPE), separou-se 0s experimentos e andlises em cinco etapas: Coleta do
substrato e inoculo; Caracterizacdo quimica do substrato, para isto, foram realizados
experimentos como: pH, DQO, DBO, série de solidos, analise Elementar, teor de umidade e
contagem de micro-organismos. Preparacdo e implantacdo dos sistemas de biodigestdo
anaerdbica. Andlise do biogés produzido dando énfase ao metano e ao gés hidrogénio. Dentre
os sistemas analisados, o biodigestor a temperatura de 40°C com proporcao de 1:8 de amido de
milho para lodo de ETE foi o que apresentou melhor resultado, chegando a producdo de um

biogas com até 50% de gas metano.

Palavras-chave: Amido de Milho, Biofertilizante, Biogas, Biodigestdo anaerobia, Lodo de
ETE.



ABSTRACT

Facing several problems that afflict the actual society, such as the pollution caused by the use
of fossil fuels, inadequate disposal of organic waste, massive food waste, in addiction the need
of searching for renewable energy sources that are considered “green”, the study of biogas
production has become in this context a extremely important major issue. Biogas is a versatile
product, consisting mainly of CHs and CO> gas, which can be obtained through anaerobic
digestion from organic waste. This can be used directly for heat generation, but it needs
purification for other applications such as energy generation and biomethane fuel production.
Its substrate can be used as a bio fertilizer, making the process of obtaining biogas capable of
taking advantage of everything used in the process and at the same time generating products of
economic interest with less environmental impact and greater efficiency. In view of all these
applications and the need for greater knowledge about the biogas, the main objective of this
study is to evaluate the bio digestion process of organic waste, using sewage treatment plant
sludge as inoculum, analyzing the composition of the biogas produced, emphazing the
production of CH4 and Ho, and secondly verifying the capacity of the substrate as a bio fertilizer.
The experiments were carried out at the Industrial Microbiology Laboratory of the Federal
University of Pernambuco (UFPE). The experiments and analyzes were divided into five stages:
Substrate and inoculum gathering; Chemical characterization of the substrate, characterization
such as: pH, COD, BOD, Solid Series, Elementary analysis, Moisture content and Micro-
organism Count; Preparation and implementation of anaerobic bio digestion systems; Analysis
of the biogas produced; Analysis of the hydrogen gas produced. Among the analyzed systems
the biodigestor at a temperature of 40°C with a ratio of 1:8 of corn maize starch to ETE sludge
was the one that presented the best result so far, reaching the production of a biogas with up to
50% of methane gas.

Keywords: Corn maize starch, Biofertillizant, Biogas, Anaerobic biodigestion, sewage

treatment plant sludge.
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1.INTRODUCAO

O gés metano obtido do biogas é uma das mais relevantes bioenergias na atualidade.
Um produto versatil uma vez que este pode ser aplicado diretamente para producdo de energia
térmica, sendo necessario sua purificacdo para geracao de eletricidade e combustivel limpo.
O biogas é obtido através da decomposicdo de residuos organicos, tornando-o uma fonte
inesgotavel de energia, além de ser uma possivel solugdo de residuos descartados tanto em
meio rural como em meio urbano (Reis, 2020). O biogés é constituido por um conjunto de
gases naturais que sdo obtidos pela absorcdo de matéria organica por micro-organismos
anaerobios. Esse difere-se do gas natural, pois € uma fonte de energia renovavel produzida
biologicamente via digestdo anaerdbia, distintivamente do combustivel fossil produzido por
processos geoldgicos (Badurek, 2020). Em geral, possui de 40 a 75% de CH4 e 35 a 60% de
COo, porém a depender da matéria organica utilizada como matéria prima, e de como foi feito
0 processo de digestdo anaerobia, pode se encontrar pequenas porcdes dos gases como
Amonia (NHz), Gés Sulfidrico (H2S), e Vapor de dgua (H20) (Ogejo et al.,2016; Ryckebosch;
Drouillon; Vervaeren, 2011; Kapoor et al., 2020). Para o uso efetivo do biogas, é essencial a
retirada desses gases, por isso existem diversos métodos de purificagdo como adsorcao,

absorc¢do, separacao por membrana, métodos criogénicos e bioldgicos (Awe et al., 2017).

O biogéas ndo é um gas combustivel, mas sim produto da digestdo anaerdbia, que pode
ser tratado e refinado para a obtencdo do gas biometano e hidrogénio. A composi¢do do
biometano € de aproximadamente 90% metano (CH4), este é utilizado efetivamente como
combustivel para meios de transporte com alta eficiéncia sem o risco do qual o biogas puro
apresentava antes, que era a presenca do gas sulfidrico, que era responsavel por corroer as
partes metalicas do motor e encanamento (Bley, 2015). O géas hidrogénio obtido tém destaque
como combustivel limpo, devido a sua ampla faixa de inflamabilidade e pouco atraso na
ignicdo, além de poder ser comprimido, possibilitando o armazenamento de grandes
quantidades (Choubey et al., 2020).

A gueima de combustiveis derivados de biomassas, particularmente biocombustiveis
gasosos, oferecem maior reducao de gases de efeito estufa (GEE), em relacdo a emissédo do
dioxido de carbono (CO2) do que os biocombustiveis liquidos, devido aos seus maiores
balancos energéticos, com isso em mente 0s biocombustiveis gasosos tém um efeito altamente
significativo sobre as industrias de transporte a longo prazo (Kapoor et al., 2020). O Brasil
tem grande potencial de producéo de biogas, dada sua ampla participacao da agroinddstria na

economia nacional, devido a isso, existem grandes incentivos e pesquisas na area,
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principalmente para os produtores rurais que podem aderir a producdo de biogas, com objetivo

de suprir a prépria demanda de energia elétrica e até exportar energia (CPHBRASIL, 2020).

O biogas além de ser extremamente Util e vidvel para a producdo de energia e
combustivel para transportes, ele pode ser produzido de qualquer material organico
biodegradavel, através de in6culos de micro-organismos. Segundo Ebrahimi-Nik et al. (2018),
o0 lodo de estacdo de tratamento tem poder de aumentar a efetividade na producao de biogéas e
metano, além de reduzir o tempo de atraso e retencao do processo. Utilizando micro e macro
nutrientes pode-se estimular a producéo de metano e a estabilidade do processo. O subproduto
do biogas, o substrato, € rico em nitrogénio, potassio e fosforo, tornando-o um biofertilizante
de alta qualidade, sendo uma alternativa nova frente aos fertilizantes quimicos (Gautam;
Baral; Herat, 2009; Kapoor et al., 2020). Tendo em vista todo o potencial do biogés, este
estudo terd énfase na obtencdo de CH4 e H: através de residuos organicos alimentares,

utilizando-se o lodo de estacdo de tratamento de esgoto como indculo.
1.1. OBJETIVO GERAL

Avaliar a producdo e obtencdo de CHs e H: a partir de residuos organicos

biodegradaveis
1.1.1. Objetivos especificos

e Pesquisar matérias organicas biodegradaveis para a produgdo de metano e hidrogénio;

e Caracterizar quimicamente a matéria organica escolhida e o lodo de ETE (DQO, DBO,
Umidade, ST, pH, SF, SV e anélise elementar.);

e Pesquisar o reator adequado ao processo;

e Propor métodos de purificacdo dos componentes do biogas;
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2.ESTADO DA ARTE

2.1. BIOGAS

Biogéds € uma mistura de gases obtido via digestdo anaerdbia de residuos organicos
biodegradaveis, sua composicdo contém entre (CH4, 40-75%) de metano, gas carbénico (COo,
35-60%) e a depender da matéria prima utilizada, e o do processo de digestdo, pode conter
tracos de N2 (2%), H2 (1%) e H2S (1%) (Ryckebosch; Drouillon; Vervaeren, 2011; Mattioli et
al., 2017; Wickham et al., 2018; Ghosh et al., 2019).

2.1.1. Breve historia do Biogés

Os usos de energias renovaveis ja existem ha anos. Em torno de 3000 A.C sumérios ja
faziam uso da fermentacdo anaerdbia (Deublein; Steinhauser 2008). O biogas é descoberto
oficialmente pelo cientista Thomas Shirley em 1667, no Reino unido (Reis, 2020). Em 1764,
Benjamim Franklin mencionou em uma carta para o te6logo Joseph Priestly uma estranha
ocorréncia na época da superficie de um lago lamacento perto de New Jersey sendo iluminado
sem razdo aparente. Em 1776 Alessandro Volta, depois de observacdes e pesquisas feitas em
Vorbio, lago proximo de Como na lItalia, descobriu o fator responsavel pela estranha
iluminacdo nas superficies de lagos que chamou de Gé&s de Pantano, que nada mais era do que
gas metano (Chasnyk; Solowski; Shkarupa, 2015). Depois de dois anos de estudo A. Volta
descobriu a composi¢do quimica do gas inflamavel e denominou CH4 A utilizacdo pratica do
biogas para combustivel, aquecimento e iluminacéo se deu por volta de 1857 por Louis Pasteur
que junto com seu aluno Ulysse Gayon, obtiveram 100 litros de gas por metro cubico de biogas
(Deublein; Steinhauser, 2008). Neste mesmo periodo, na india ja se utilizava o biogas como
fonte de iluminacdo e aquecimento. Durante a segunda guerra mundial (1935 -1945) italianos
e alemdes enfrentaram uma grande crise energética, havendo escassez e dificuldade de acesso
a fontes de combustivel, nesta época o biogas foi utilizado de forma alternativa para o
aquecimento de casas e para 0 uso de motores (Reis, 2020).

2.1.2. Biogas no Brasil

O biogas no Brasil se iniciou com a crise do petroleo em 1979, nesse contexto o Brasil
mostrava-se extremamente dependente do Oleo bruto, tendo em vista que 80% do Oleo
consumido no pais eram de fontes externas, por isso o pais foi obrigado a contornar a crise e
procurar novas formas energéticas dentre o leque de novas opgoes de energia estava o0 biogas

que contribuiu na luta da crise (Karlsson et al., 2014). O biogas no Brasil comegou a ganhar
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forca nos anos 90. A preocupacao mundial em diminuir a emissédo de gases estufas na atmosfera
deu origem ao Protocolo de Kyoto em 1997 e ao desenvolvimento do mercado de créditos de
carbono, os quais incentivaram ainda mais a pesquisa e criagdo de diversos biodigestores no
Brasil (Karlsson et al., 2014). Entre 1948 e 2014 biodigestores se desenvolveram de forma
rapida pelo mundo inteiro, variando de formas e estilos de acordo com a regido e paises, nesta
época os paises asiaticos foram pioneiros na quantidade de biodigestores construidos e ativos.
Os paises que lideravam o nimero de biodigestores da época eram a China com 12.000.000
biodigestores, India com 3.700.00, Nepal com 140.000 e o Brasil com 10.000 biodigestores
(Chasnyk; Solowski; Shkarupa, 2015). Em novembro de 2009, houve um incidente de falta de
energia elétrica devido a um problema na hidrelétrica de Itaipu, este evento foi um incentivo
que levou a Agéncia Nacional de Energia Elétrica (ANEEL) a instituir a chamada Geracao
Distribuida de Energia (GED), na qual agrega a incorporacdo de energia de outras fontes. O
biogés gerado de propriedades rurais foi beneficiado com a GED, estes recebem apoio da
CPHBRASIL para o investimento e obtencdo de biodigestores. Por consequéncia, a ITAIPU
comecou a investir em energias renovaveis também, sendo um dos maiores polos de producéo
de biogas do Brasil (Karlsson et al., 2014).

Em Pernambuco, alguns shoppings estdo aderindo a construcao de usinas de biogés, para
dar fim aos residuos acumulados e para geracao de energia prépria, O Camara Shopping por
exemplo, com a implantacdo da usina que foi feita em parceria com a (ANEEL), Companhia
Energética de Pernambuco (Celpe) Universidade Estadual de Pernambuco (UPE), e a
Universidade Federal de Pernambuco (UFPE), tera capacidade de 30 kW que vai suprir 10%
do total de lojas do shopping (Freitas, 2016).

2.2. DIGESTAO ANAEROBIA

Em uma digestdo anaerdbia (DA), os materiais organicos sdo degradados pelo micro-
organismos, sem a presenca de oxigénio, convertendo na mistura de metano e dioxido de
carbono. A formacdo de metano envolve 4 etapas, incluindo hidrélise, acidogénese,
acetonogenese e metanogénese. Diferentes micro-organismos trabalham em conjunto para a
formacgéo de metano (Rajendran; Aslanzadeh; Taherzadeh, 2012; Ghosh et al., 2019; Park et al.,

2020). E possivel observar o esquema resumido do processo na Figura 1.
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Figura 1. Esquema da digestdo anaer6bia de matéria organica complexa.

Compostos orginicos complexos
(proteinas, hidratos de carbono, lipidos)

Hidrolise L
Compostos organicos simples
[ | (aminodcidos, acticares) (acidos gorgos, alcoois) | |
Acidogénese
5 Produtos intermediarios >
(propiénico, butirico, valérico, etc.)
- 3 / 3 ¥
Acetogénese i 4
Acido acético |« CO, +H,
Metanogénese 6 5
CH, + co, CH,+ H20

Tipos de bactérias (1) fermentativas, (2) acidogénicas, (3) acitogénicas produtoras de hidrogénio, (4)
homoacetogénicas, (5) metandgenos hidrogenotréficos, (6) metandgenos metilotréficos

Fonte: adaptado de Abad (2015) e Suérez (2014)

2.2.1. Hidrélise

Nesta etapa o material organico particulado (carboidratos complexos, gorduras e
proteinas) sdo hidrolisados e convertidos para sua forma monomérica, através de exoenzimas
que sdo excretadas pelas bactérias fermentativas e pelas celulases bacterianas. As proteinas sdo
degradadas através de polipeptidios para formarem aminoécidos; carboidratos se transformam
em acucares solUveis e lipideos sdo convertidos em éacidos de longa cadeia de C sendo entre
(Cisa Cy7) e glicerina (Haandel, Lettinga, 1994; Rajendran; Aslanzadeh; Taherzadeh, 2012;
Ghosh et al., 2019; Park et al., 2020).

2.2.2 Acidogénese

A segunda etapa consiste na acidogénese em que 0s componenetes dissolvidos gerados
no processo de hidrolise ou liquefacdo, sdo absorvidos pelas células bacterianas fermentativas,
degradando os mondmeros de forma mais complexa em acidos de pequenas cadeias como:
acido propidnico, acido butirico, acido isobutirico, acido valérico, &cido isovalerico, acido
caprionico, alcoois, hidrogénio e didxidos de carbono e com a geracgdo de acidos o pH do meio

diminui. A fermentacdo acidogénica é realizada por uma série diversificada de bactérias, sendo
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a grande maioria anaerobia, porem algumas espécies séo facultativas e podem metabolizar o
material de forma oxidativa. Este € um ponto importante para os sistemas de tratamento de
esgoto de forma anaerdbia, pois o oxigénio dissolvido poderia eventualmente apresentar um
risco como substancia toxica, caso ndo fosse removido pela acidogénese facultativa (Haandel,
Lettinga, 1994; Rajendran; Aslanzadeh; Taherzadeh, 2012; Ghosh et al., 2019; Park et al., 2020).

2.2.3. Acetanogénese

Durante a acetogénese ocorre a conversdo dos produtos da acidogénese, as pequenas
cadeias de acido, em substratos para producao do gas metano, entre eles: acetato, hidrogénio e
diéxido de carbono. Uma fracdo de quase 70% da DQO originalmente prese se converte em
acido acético, enquanto o restante da capacidade de doacdo de elétrons se concentra no
hidrogénio que é formado (Haandel, Lettinga, 1994; Rajendran; Aslanzadeh; Taherzadeh, 2012;
Ghosh et al., 2019; Park et al., 2020).

2.2.4. Metanogénese

Por fim ocorre a metanogénese, etapa a qual limita a velocidade do processo de digestéo
como um todo. Embora a temperatura abaixo dos 20°C a hidrdlise possa se tornar limitante
(Gujer; Zehnder, 1983). O metano é produzido a partir de micro-organismos (Archeas)
acetotrdficas a partir da reducdo do acido acético, ou pelas bactérias hidrogenotroficas a partir

da reducdo do dioxido de carbono, através das  seguintes  reacOes:

CH,COOH — CH, + CO, (1)
4H, + €0, » CH, + 2H,0 )

E importante ressaltar que quase um terco (1/3) do metano formado é proveniente da
reducdo do didxido de carbono pela molécula de hidrogénio. As archeas responsaveis pela
producéo de metano a partir do hidrogénio crescem de forma mais rapida do que aquelas que
utilizam o &cido acético, de forma que as metanogénicas acetotroficas acabam limitando a taxa
de transformacdo do material organico complexo. A metanogénese € uma etapa essencial, na

qual depende de um grupo microbiano especializado de Archeas, que sdo sensiveis a variagoes
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de temperatura, pH, balanco C/N, por isso a manutencao das condic¢des de otimizacao para estes

micro-organismos € a chave para uma 6tima producao de biogas na digestdo anaerdbia

2.3. FATORES QUE INFLUENCIAM A DIGESTAO ANAEROBIA

A digestdo anaerdbia por utilizar micro-organismos no processo, depende de uma série de
fatores para otimizar o seu processo e resultado, os fatores séo: Matéria prima, pH, temperatura,
substrato, balan¢o C/N (carbono e nitrogénio), tempo de retencdo hidraulica. Matérias primas
organicas diferentes, possuem diferentes quantidades de lipideos e proteinas, os lipideos por
um lado estimulam e aumentam a producao de metano, por outro lado sua hidrolise gera cadeias
longas de acidos-lipidicos e cadeias curtas de acidos-lipidicos volateis, que podem inibir a DA

quando estdo em excesso (Xue et al., 2020).

O melhor pH para a realizacio da DA deve ser o ideal para 0s micro-organismos
metanogénicos, em média é favoravel entre 6.7- 7.4 e tém maior rendimento entre 7.0 -7.2 (Lee
et al., 2020). Se o substrato estiver com pH fora dos limites, a producdo de metano sera
interrompida e 0 processo sera perdido. A Temperatura é importante para o estimulo e producédo
dos micro-organismos. Para a melhor formacdo de acidos, as condicdes mesofilas sdo
recomendadas. Enquanto para as metanogénicas, uma maior temperatura é indicada, pois estes
apresentam picos de crescimento em faixas mesofilicas de temperatura (Rajendran; Aslanzadeh;
Taherzadeh, 2012; PROBIOGAS, 2010). E recomendada para a faixa mesofilica de 20-45°C, e
para sua otimizacdo é de 30-35°C (Tietz et al., 2014). Segundo Zhang et al. (2019) e Mlinar;
Weig; Freita (2020), A mistura do composto organico durante a digestdo anaerdbia, pode
aumentar a efetividade da producdo do biogas, visto que o processo visa quebrar moléculas
complexas em moléculas mais simples. A agitacdo do composto homogeneiza e quebra as
macromoléculas em moléculas menores, facilitando o trabalho de hidrolise inicial, porém uma
mistura intensiva e continua, pode atrapalhar nas etapas posteriores a hidrélise, por isso, foi
pesquisado e comprovado que a técnica de mistura periddica de 2min/h, traz uma eficacia maior
de (74,4%) do que misturar continuamente (66,9%) ou ndo misturar o composto (14,9%). O
tempo de retencdo hidraulica vai variar de acordo com as dimensGes do biodigestor
(EMBRAPA, 2006).
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2.3.1. Co-digestao anaerdbia

A co-digestdo anaerobia é uma técnica utilizada para aumentar a producdo de biogas na
fermentacdo, balanceando a taxa de C/N, que é em torno de 20 a 30 segundo Monteiro (2015),
também balanceando a carga total de sélidos e reduz a producdo de aménia que pode causar
inibicdo dos micro-organismos durante a fermentacéo, além de aumentar a capacidade digestiva
do digestato (Ghosh et al., 2019). A técnica consiste teoricamente no complemento entre um
substrato que € rico em nutrientes e outro substrato, que seja rico em carbono, para assim
aumentar efetivamente a performance da digestdo (Nguyen et al., 2020). Residuos organicos
escolhidos como co-substrato para a implementacdo do processo de co-digestdo anaerdbia,
devem garantir uma alta quantidade de carbono na sua composicao, alta degrabilidade, conter
pouca quantidade de nitrogénio e fosforo, poucos materiais inertes, metais pesados e micro
poluentes para obter um digestato de 6tima qualidade (Mattioli et al, 2017.). Um exemplo de
residuo bastante utilizada na co-digestdo anaerobia é o lodo de ETE.

2.4. LODO DE ESTACAO DE TRATAMENTO DE ESGOTO

O lodo de estacdo de tratamento de esgoto é um 6timo co-substrato para a digestao
anaerobia, visto que este é rico em nutrientes e tém a capacidade de balancear a taxa C/N,
aumenta a capacidade digestiva da matéria prima que serd fermentada e, além de gue, a sua
utilizacdo ajuda ao mesmo tempo a reduzir a carga ambiental associada a disposi¢do do Lodo
(Ghosh et al., 2019).

Em uma Estacdo de Tratamento de Esgoto, o lodo pode ser classificado de duas formas:
primaria, o qual é composto por sélidos e semi-solidos que sdo gerados N0 Processo primarios
de tratamento de efluentes facilmente sedimentados por gravidade, este possui baixos requisitos
de condicionamento e podem ser desidratados rapidamente. E secundério, na qual € composto
por sélidos e Semi-sélidos gerados nos processos biolégicos secundarios de tratamento de
efluente, é caracterizado por alta presenca bioldgica (Voltolini, 2011). Na indastria de
tratamento de Esgoto ou Agua residudria a digestdo anaerdbia é uma tecnologia que tem grande
afinidade com o lodo de ETE, pois ele permite o reuso de nutrientes e pode providenciar geracdo
energética para uso préprio da industria (Lafratta et al., 2020). No estudo de Mattioli (2017) é
utilizado o lodo de ETE misturado com residuos organicos municipais pré-tratados e a producao
de biogas € dobrada. Observa-se um aumento na producao de biogas de 0,73 para 1,38 kgVS/
m3 por dia, aumento de 1321 para 2723 m®d, por consequéncia a energia que antes era

produzida de 4000 passou para 8100 kWh por dia, sendo um crescimento significativo. As
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amostras da matéria organica cru e processada do lodo e do residuo municipal foram analisados
semanalmente sendo eles pH, Sélidos Totais (TS), Total de sélidos volateis (TVS), Demanda
de oxigénio quimica (DQO), amoénia, cadeias de &cidos volateis (VFAS) e Alcalinidade.
Durante o processo de DA, o pH se manteve estavel em 7.4. J& no estudo de Wickham (2018),
utilizou como substrato, residuos de refrigerante, mantendo um pH constante de 7.2, o resultado
da mistura de lodo de ETE com o residuo de refrigerante, mostrou um crescimento proporcional
a taxa de carregamento organico pela adi¢éo de residuo de refrigerante. O aumento da taxa de
carregamento organico de 171% correspondendo a 20% de residuo de refrigerante no
biodigestor foi a taxa de melhor eficiéncia e resultado, que resultou em um aumento de 191%

na producdo de biogas, sem impactar na qualidade e composicdo do biogas.

2.5. AMIDO DE MILHO

O amido é um material de grande importancia em questao de reserva energética para o
reino vegetal além de ser também a principal fonte de carboidratos disponivel para alimentacdo
humana (Silva et al., 2004). O amido é um polissacarideo que apresenta inimeras aplicaces,
além de ter propriedades benéficas para seu uso como seguranca fisiologica, biodegradabilidade
e abundéancia, sendo utilizado de diversas formas no mercado, como por exemplo, ele é
responsavel por 70-80% da energia calorica consumida pelo publico mundialmente (Chang;
Queiroz; Weber, 2007). Geralmente os granulos de amido sdo compostos por dois
polissacarideos, amilose e amilopectina, ambo sdo formados por unidades constitucionais
repetitivas de a-D-glicose, sendo a amilose uma molécula linear, e a amilopectina um
polissacarideo ramificado (Silva et al., 2004).

Este produto pode ser obtido de varias fontes como sementes de milho, trigo, arroz,
tubérculos, raizes, batata, batata-doce e mandioca. A depender da sua origem terdo um teor de
amilose diferente para cada fonte vegetal de origem, da mesma forma terdo propriedades
funcionais distintas, no entanto geralmente é encontrado de 20 a 30% em amidos normais
derivados de cereais. No caso do amido de milho, este contem 25 — 28% de amilose (Chang;
Queiroz; Weber, 2009).

2.6. BIORREATORES

Segundo Thomasi (2010), biorreatores, também conhecidos como reatores bioquimicos
ou reatores bioldgicos, sdo equipamentos simples, utilizados para converter matérias primas em
produtos utilizando micro-organismos, ceélulas animais, vegetais ou enzimas como

biocatalisadores. Se dividem quanto ao tipo de construcéo e por tipo de operacdo (Borzani et
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al., 2002; Gongalves, 2018). A escolha do biorreator ideal para realizar o processo de producéo,
varia de acordo com localizacdo geografica, disponibilidade do substrato e condicGes
climaticas, por exemplo um biodigestor utilizado em uma regido montanhosa sera projetado
para ter menor volume de gés, para evitar a perda de gas. Para paises tropicais € preferivel ter
biodigestores subterraneos, devido a energia geotérmica (Rajendran; Aslanzadeh; Taherzadeh,
2012; loannou-Ttofa et al, 2020). Seus tipos de operacdo sdo divididos entre: continuos, e de
batelada, na qual a matéria prima é inserida periodicamente. Os modelos mais utilizados sdo o
chinés, o indiano e o de lona, conhecido também como modelo da marinha ou canadense
(Goncalves, 2018). Um biorreator é capaz de promover esse ambiente propicio ao crescimento
celular e a producdo de metabolitos de interesse, fornecendo condi¢bes adequadas como
temperatura, pH, substratos, sais nutricionais, vitaminas e oxigénio para 0s organismos aerébios
(Thomasi, 2010).

2.6.1. Modelo Indiano

O modelo indiano Figura 2, possui uma campanula na parte superior do sistema, que é
uma espécie de tampa que funciona como gasémetro, onde o gés produzido se acumula. Sua
estrutura é composta de uma parede centrar que divide o tanque de fermentacdo em duas
camaras, permitindo que o material possa circular pelo interior da cAmara de fermentacdo. O
biodigestor indiano é conhecido por trabalhar sobre operacéo constante, ou seja, 0 volume de
gas produzido ndo é consumido de imediato, o0 gasémetro pode se deslocar a medida que o gas
aumenta ou quando é consumido. Este modelo é simples e barato relativamente, com excecao
da campanula, mas este pode se adaptar ao clima local e ao tipo de solo, em outras palavras,
ndo tém medidas fixas. Suas desvantagens sdo as perdas de calor pela camara de gas metélica
e preco da campanula. O material a ser inserido no sistema deve ser homogéneo, a matéria
organica que possuir composi¢do ndo homogénea, deve ser triturada para evitar o entupimento

de canos de entrada e saida do material (Frigo et al., 2015; Gongalves, 2018).
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Figura 2 — Esquema de biodigestor modelo indiano.

Fonte: Deganutti et al. (2008)
2.6.2. Modelo Chinés

O modelo chinés Figura 3, também conhecido como reator de domo fixo, ndo possui partes
moveis como o indiano. Sua construcdo é completamente rigida e subterranea. E formado por
uma camara cilindrica em alvenaria onde ocorre a fermentacéo e a parte superior € uma abobada
impermeavel, onde ocorre 0 armazenamento do biogés. Por ser um modelo feito todo de
alvenaria, é dispensado o uso de gasémetro em chapa de ago, porém fica exposto a problemas
de vazamento de biogas, caso ndo seja realizada uma vedacdo e impermeabilizacdo correta e é
necessario o trabalho de um pedreiro qualificado para a sua construcdo. O fornecimento de
matéria organica deve ser continuo, e da mesma forma como no modelo indiano, a concentracéo
de sélidos totais ndo deve ultrapassar a 8% do total. O funcionamento desse biodigestor
geralmente € feito em alta pressdo, que pode variar em funcdo da producdo e consumo do
biogés, por isso o sistema requer uma camara de regulagem que permita trabalhar a baixas
pressdes. Sua desvantagem é o escape de uma parcela de gas formado na caixa de saida para a
atmosfera, 0 que reduz parcialmente a pressdo interna do gas, por essa razdo esse tipo de
biodigestor ndo € muito utilizado para instalacbes de grande porte (Rajendran; Aslanzadeh;
Taherzadeh, 2012; Frigo et al., 2015; Gongalves, 2018).

Figura 3 — Esquema de biodigestor modelo chinés.

Fonte: Deganutti et al. (2008)
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2.6.3. Modelo de Lona (Canadense ou da Marinha)

Este modelo é o mais utilizado nas propriedades rurais do Brasil, por apresentar
vantagem de poder ser utilizado tanto em pequenas quanto grandes propriedades. Diferente dos
outros dois modelos este é feito de forma horizontal de modo que a largura seja maior do que
a profundidade, resultando em uma maior area de exposi¢do ao sol, evitando entupimento e
possibilitando producdo de biogas em largas escalas. A camara de fermentagdo subterrénea é
revestida por uma Lona de PVC especial. Possui uma manta superior para reter o biogas
produzido de modo a formar uma campanula de armazenamento. E uma caixa de saida para o
efluente. Os locais da instalacdo do biodigestor devem proporcionar o0 menor risco possivel de
ocorrer furos na manta de PVVC especial, que possam causar vazamentos de gas. O biodigestor
pode ser abastecido de forma continua ou por batelada. Por ser um biodigestor exposto ao sol,
ele sofre bastante influéncia das mudancas climaticas. Sua desvantagem esta no alto custo da
lona de PVC, mesmo assim este é 0 modelo mais difundido pelo Brasil, visto que é vantajoso
por poder ser utilizado em pequenas e grandes projetos ao mesmo tempo (Frigo et al., 2015;
Gongalves, 2018).

Figura 4. Reatores de Lona (Canadense ou da Marinha) em escala comercial instalado na Reserva Camara na
regido metropolitana do Recife.

2.6.4. Modelo de Reator UASB (Upflow Anaerobic Sludge Blanket)

Este é um modelo de reator anaerdbio de fluxo ascendente de alta eficiéncia, tal qual
este € geralmente utilizado para tratamento de efluentes, pode ser visto na Figura 5. O reator
UASB se baseia na digestéo e producao de metano, utilizando o processo de digestdo anaerobia,
formando uma espécie de manta de lodo granular que é processado pelos micro-organismos
anaeradbios. Os efluentes liquidos, geralmente séo inseridos pela parte de baixo do reator e sdo
bombeados por uma bomba peristaltica, passando por um sistema de retencdo de solidos

grosseiros presente dentro do reator. Em seguida devem fluir para o equalizador, onde é feita a



27

correcdo de pH, se for necessaria. Chegando a manta de lodo biologicamente ativada, que é
geralmente formada de agregados granulares. A manta de lodo apresenta uma boa estabilidade
e providencia uma 6tima eficiéncia quando o efluente entra em contato com os granulos, deve
atentar ao seu volume, que deve ser suficiente para conduzir o tratamento do efluente. O reator
contém um separador de trés fases (gas, solido e liquido) acima da manta de lodo que € utilizada
para separar as particulas solidas da mistura, permitindo que ap0s o tratamento tanto o liquido
como 0 gas possam ser retirados adequadamente do reator. Dentre as vantagens deste tipo de
reator pode ser citados a maior eficiéncia de proliferacdo microbial, otimizacdo da populacédo
sobrevivente dos micro-organismos pela diferenciacdo dos tipos de células; operacdo continua
do reator sem a necessidade da sua limpeza constante; geracdo relativamente baixa de efluente
de solidos suspensos; gradientes fisico-quimicos internos com os agregados; além da
manipulacdo da biomassa em uma fase (Abbasi ; Abbasi, 2012; Daud et al, 2018; Nasr; Badr;
Doma, 2006)

Figura 5- Esquema de biodigestor modelo UASB.

= —* Biogas outlet

—+  Effiuent

Gas solid bqud ——,
separator

Sampling ports

Sludge

Fead distribution
system

«— Influent

Fonte: Abbasi, T; Abbasi, S.A. (2012)

2.7. PURIFICACAO DO BIOGAS

O biogas para poder ser utilizado adequadamente ele deve passar pelo processo de
purificacdo, pois em sua composic¢do pode haver tracos de H.S, H,O, compostos halogenados
e 0 CO2 que reduzem o valor econdmico do biogds e devem ser removidos para diversas
aplicacdes do biogas (Nguyen et al., 2020). Dentre 0s processos é necessario realizar a

dessulfurizacéo para prevenir a corrosao e evitar concentracfes toxicas de H.S (concentragdo
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méaxima de 5ppm), além de que sua combustdo produz dioxido de enxofre, que € um poluente
em potencial do ar. Remoc¢do de agua, devido ao seu potencial de acumulacdo de gas
condensado, que pode propiciar a formacdo de solucdo de &cido corrosivo. Remocéao de CO>
para poder ser utilizada como gas combustivel, ou seja, a producéo de biometano, remogéo dos
compostos halogenados também pela ocorréncia de corrosdo, remocéo de siloxanos e de Oz e
N2 (Wheeler et al., 1999; Nguyen et al., 2020).

2.7.1. Dessulfurizagdo

Para a remocgédo do H»S existem diversos processos e eles podem ser feitos durante a
digestao ou apos a digestdo, se classificam como bioldgicos, quimicos e fisicos (PROBIOGAS,
2010). Dentre os processos 0s mais utilizados na indUstria sdo eles:Dosagem de cloreto de ferro
ao digestor, Uso de esponja de ferro, Bolinhas de 6xido de ferro, borbulhamento com NaOH,
remocdo com filtros bioldgicos, Uso de membranas, Método criogénico e os mais utilizados
sdo o0 uso de Carvdo Ativado - PSA (Pressure Swing Adsorption) pela sua alta eficiéncia,
capacidade de regeneracdo, além da facilidade de uso e o borbulhamento com agua que retira
CO2 e HS simultaneamente (Ryckebosch; Drouillon; Vervaeren, 2011; Awe et al., 2017;
Deublein e Steinhauser, 2008; Nguyen et al., 2020).

2.7.2 Remocao de agua

A remocdo de agua deve ser feita, visto que os vapores de agua junto ao H»S tém
tendéncias a formarem 4acidos que sdo extremamente corrosivos e podem comprometer o
processo de geracdo de biogas e pode comprometer o armazenamento do biogas, pois a agua
impede que se alcance baixos pontos de orvalho, devido a condensacdo e congelamento. Os
métodos de remocao de agua sao classificados como: Secagem Fisica ou Secagem Quimica, 0s
métodos fisicos aproveitam da condensacgdo utilizando refrigeragéo, e 0s quimicos utilizam
absorcdo e adsorcdo para a remogdo da agua (Ryckebosch, Drouillon, Vervaeren, 2011,
Deublein e Steinhauser, 2008).
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2.7.3. Remocao do Didxido de Carbono.

A remocdo do dioxido de carbono é de extrema importancia, principalmente quando se
visa utilizar o biogas como combustivel. E preciso purifica-lo e transforma-lo em biometano.
Para isso quatro métodos sdo utilizados para a remocao do CO. Dentre eles: Absorcao por agua
(borbulhamento), na qual sdo removidos o dioxido de carbono e o sulfeto de hidrogénio ao
mesmo tempo. Absor¢do com Polietilenos Glicdis, onde também sdo removidas as duas
componentes, a diferenca é que o solvente utilizado ndo é a agua, mas se usa o Polietileno
Glicol Dimetil Eter. Separagio por Membrana que consiste em dois sistemas bésicos de gases,
um gas de separacao de alta pressdo com fase dos dois lados da membrana, e um gas liquido
de baixa pressdo que tém capacidade de absorver as moléculas que difundem pela membrana.
E por adsorcéo com carvao ativado - PSA (Wheeler et al., 1999; Nguyen et al., 2020; Thiruselvi
et al., 2020).

2.7.4 Remocao de Hidrocarbonetos Halogenados

Hidrocarbonetos Halogenados em altas quantidades podem causar corroséo nos motores,
podem ser simplesmente removidos com carvdo ativado. Geralmente sdo usados dois tubos em
paralelos, um para o tratamento e 0 outro para regeneracao, a regeneracao é feita aquecendo o
carvdo ativado a 200°C, evaporando os componentes adsorvidos (Ryckebosch; Drouillon;
Vervaeren, 2011).

2.7.5 Remocao de Siloxanos

Siloxanos sdo grupos de componentes contendo ligagdes Silicio com Oxigénio (Si-O) e
radicais organicos (grupos metil, etil) ligados ao atomo de silicio (Ryckebosch; Drouillon;
Vervaeren, 2011). Estes representam um grande obstaculo para aplicacdes efetivas do biogas,
visto que podem danificar severamente turbinas, trocadores de calor e motores de gas (Meng
et al., 2020).

A adsorcédo é bastante utilizada para sua remogdo, com uma variedade de componentes
gue podem ser utilizadas como adsorventes, dentre eles 0 mais usado é o carvdo ativado e silica
porosa, pelo baixo custo, efetividade e facil manejo de operacao (Meng et al., 2020; Deublein;
Steinhauser, 2008). Também pode ser utilizado um filtro depurador aerobico, que é capaz de
remover os siloxanos e 0 H2S simultaneamente (Oshita et al., 2020). Também existe a linha

bioldgica de remocéo dos siloxanos, que tém recebido atencdo por apresentar alta eficacia na
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remocao e custo de operacgdo reduzido, em particular os filtros de biotrickling € uma tecnologia
bioldgica promissora, que tém potencial em controlar odores e compostos volatéis organicos.
Porém o método de remocdo e siloxanos via biologica ainda enfrenta barreiras, como
transferéncia de massa limitada do géas para o liquido e resisténcia a biodegradacdo dos
siloxanos (Oshita et al., 2020).

As concentracdes encontradas de siloxano no biogas variam de 1 a 400mg(Si)/Nm?® e
quantidade méaxima de siloxanos para biometano determinado pela Comissdo Européia é de
siloxanos menor que 0,5mg(Si)/Nm? (Nguyen et al., 2020).

2.7.6 Remocao de Oz e N2

A presenca de oxigénio e nitrogénio indicam a entrada de ar em alguma parte do digestor
ou do processo em si, a remocdo pode ser feita através da técnica de Pressure Swing Adsorption
(PSA), porém o custo do tratamento € alto, por isso é recomendado a prevencédo da entrada de
ar, através de monitoramento adequado, que torna o processo muito mais barato (Ryckebosch;
Drouillon; Vervaeren, 2011).

2.7.7 Remogao de Amonia

A amdnia pode estar presente no biogas em tracos de 100 ppm, podendo ser removida
simultaneamente com a &gua, devido a sua alta solubilidade em agua (Ryckebosch et al., 2011;
Nguyen et al., 2020). As tecnologias de borbulhamento, tanto fisicas como quimicas sdo
efetivas no processo de remocdo completa da aménia do biogas, além disso ndo € preciso a
utilizacdo de pré-tratamento para remover a 4gua e a amonia se 0 método for feito durante a

remogéo de CO (Nguyen et al., 2020).

2.8. APLICACOES DO BIOGAS

O biogés pode ter diversas aplicagdes, podendo ser utilizada de forma tanto direta como
indireta, de forma indireta apresenta uma gama de ramificagdes, onde o biogas pode ser
purificado, convertido e até utilizado de forma biologica (Kapoor et al., 2020; Park et al., 2020).



31

2.8.1. Eletricidade e Aquecimento

O biogéas puro apresenta 0 gas metano em sua composicao, sua porcentagem pode variar a
depender da fonte e da qualidade do estrume, por exemplo o biogas derivado de estrume de
galinha com esterco de vaca contém de 50 -70% de metano, enquanto o derivado de estrume de
ovelha tem algo em torno de 40-50% (Chowdhury et al., 2020). Por conter uma boa taxa de
metano o biogas pode ser aplicado diretamente para geracao de energia térmica e aquecimento
pela sua combustdo direta, possibilitando 0 uso como géas de cozinha, aquecedores de reatores
e aguecimento de currais, sendo uma tecnologia de baixo-custo e baixa manutencéo requerida.
Esse modo de uso nédo necessita a remogéo do H2S e nem da umidade. Este método tem sido
utilizado por anos no mundo, principalmente em zonas rurais, ja no caso de geracao de energia

elétrica é necessario a purificacdo do mesmo (Bley, 2015; Kapoor, 2020; Chowdhury, 2020).

2.8.2. Biometano

O biometano segundo a Resolucdo n°8 do Diario oficial da Unido, de 30 de janeiro de
(2015), “E um biocombustivel gasoso constituido essencialmente de metano, derivado da
purificacdo do Biogas”. Apesar de ser necessario modificar as tubula¢des de motores para o seu
uso, a sua existéncia no mercado trard um grande impacto e sera uma 6tima adi¢do a variedade
de combustiveis de pouca emissdo de CO, (Wald et al., 2019). O Biometano possui
propriedades semelhantes do gas natural, ou seja, tém capacidade de substitui-lo (Kapoor et
al.,2020).

Este pode ser comprimido ou liquefeito para armazenamento, o que facilita na sua
transportacdo, Biometano liquefeito tem alto potencial energético, podendo ser utilizado para
veiculos pesados e providenciar viagens de longa distancia (Kapoor et al.,2020; Nguyen et al.,
2020). Por todos estes fatores 0 mercado de biometano tém aumentado significamente nos anos
recentes, diversas plantas de purificacdo do biogas estdo sendo feitas pelo mundo inteiro, e
assim aos poucos uma economia verde esta ganhando forgas (Nguyen et al., 2020). E possivel
reduzir drasticamente a emissao de gases de efeito estufa na atmosfera com a sua utilizacdo. O
nivel de emisséo de gases estufa é de 27gCO2/MJ para uma planta convencional de biogés, que
é menor que 729C0O./MJ registrado para o gas natural na Europa (Cucchiella; D’adamo;
Gastaldi, 2019).
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2.8.3. Biofertilizante

O substrato produzido junto com o biogas é rico em nitrogénio, fosforo e potassio, livre de
patogénicos e micro-organismos, viabilizando a sua aplicacdo direta em plantagbes como
biofertilizante. Comparado ao fertilizante quimico o biofertilizante se torna uma alternativa
rapida e eficiente, aléem de ser uma forma de reciclagem da matéria organica. Apesar do nivel
dos nutrientes NPK serem abaixo do recomendado para fertilizantes organicos, com adi¢éo de
nutrientes como ureia, no processo seco de DA o0 processo pode aumentar a quantidade de
nitrogénio contida no digestato e gerar uma série de vantagens no uso agricola do biofertilizante
(Gautam; Baral; Herat, 2009; Kapoor et al., 2020, Garfi et al., 2011; Zhang et al.,2020;
Thiruselvi et al., 2020). O potencial de fertilizante pode ser calculado pela equagéo.

Biofertilizante Potencial = (Massa Sexa — Sélido Volatil) + 40% Solido volatil, no qual a
massa seca € o componente sélido do residuo organico enquanto o sélido volatil € a porcdo da

massa seca que pode ser convertida para gas (Chowdhury et al., 2020).

2.9. GAS HIDROGENIO

Hidrogénio é o elemento mais leve dentre todos os elementos, este envolve apenas um
elétron e um préton, em seu estado ambiente é um gés incolor, inodoro, sem sabor, e ndo é
toxico, o que o lhe diferencia de todos os outros tipos de combustiveis (Choubey et al., 2020).
O gés hidrogénio é um gerador de energia limpa promissora, capaz de substituir combustiveis
fosseis em geracdo energética e transporte, com um poder calorifico de (150kJ/g), pode ser
utilizado em células combustiveis com alta eficiéncia, facilmente armazenado e de ser
manuseado, além de ser totalmente limpo se produzido através de fontes renovaveis
(Marcoberadino et al., 2018; Khan, 2020; Garcia et al., 2021; Park et al., 2020). Segundo Khan
(2020), atualmente 76% e 23% de gas hidrogénio é derivado do gas natural e de carvéo
respectivamente, producdo “verde” do gas hidrogénio, na qual ndo ha emissdo de dioxido de
carbono na atmosfera, ainda compde cerca de 1% da producdo mundial, ou seja, a sua producao
ainda ndo pode ser considerada ndo agressivo ao meio ambiente. Existem diversas
possibilidades para se obter 0 a producdo verde do gas hidrogénio, podendo ser obtido por
biomassa via pirdlise ou gaseificacdo, tambem pode ser obtido por eletrolise da agua usando
energia fotovoltaicas ou energia do edlica, mas todos estes processos possuem um custo
extremamente alto (Marcoberadino et al., 2018). Estudos recentes, mostraram que 0 Qas
hidrogénio pode ser obtido de maneira mais barata e eficiente através de fontes renovaveis,

sendo uma das alternativas o biogas que é constituido basicamente por metano e didxido de
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carbono, o que torna o processo ecologicamente amigavel e economicamente sustentavel (Park
etal., 2020, Marcoberadino et al., 2018). As principais tecnologias de conversdo do biogas para
o0 hidrogénio séo reacgdes cataliticas como oxidacao de vapor, seca, parcial, reforma de vapor e
reforma auto-termica, sendo o mais popular a reforma de vapor (Park et al., 2020). Como o
biogas tém uma composicdo semelhante ao gas natural o processo de conversdo € semelhante
a reforma de vapor, ndo sendo necessarios mudangas significativas na técnica, mas deve ser
aplicado e uma escala muito menor aos tipicos biodigestores de biogas existentes
(Marcoberadino et al., 2020). Existem também estudos como o de Jarunglumbert (2017), na
qual foi obtido resultados decentes de producéo de bio-hidrogénio através da fermentacdo negra

de duas fases de residuos alimentares.
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3.METODOLOGIA

A pesquisa teve como objetivo determinar as capacidades e caracteristicas fisico-quimicas
do amido de milho e do in6culo utilizado (Lodo de ETE), para a producdo e obtencdo de gas
CHas e Ha.

3.1. PROTOCOLOS EXPERIMENTAIS

Para alcancar o resultado dos objetivos a pesquisa foi conduzida da seguinte forma: Coletas
do substrato e inoculo; caracterizacdo do substrato e indculo; preparacdo e implantacdo dos
sistemas de digestdo anaerobia a partir da mistura do residuo organico e do lodo ETE; anélise
do biogés produzido no processo quanto a sua composi¢ao quimica e quantificacdo do volume
de g&s Metano e Hidrogénio gerado.

Os experimentos foram conduzidos no Laboratério de Microbiologia, Laboratério de
Processos Cataliticos (LPC) e Laboratério de Cromatografia Instrumental (LCI) da
Universidade Federal de Pernambuco (UFPE).

3.1.1. Coletas do substrato e inoculo
O substrato organico principal utilizado foi o amido de milho convencional, utilizou-se o
amido de milho da marca “DA BARRA” por conta da pandemia e consequente dificuldade para

obtencéo de residuo de amido industrial como a manipueira, que era a ideia inicial.

O lodo de ETE foi fornecido ao Laboratorio de Microbiologia (retirado de uma estacédo de
tratamento de esgoto da regido metropolitana do Recife). O lodo obtido é resultado do
tratamento do tipo secundario com utilizacdo do processo de filtracdo bioldgica em aguas
residuérias. O lodo recebido foi o mais ativo da leva (retirado da camada mais funda do
reservatorio). As amostras de lodo foram armazenadas em recipientes de plastico e deixados
acondicionadas sob refrigeracdo em temperatura de (4 — 5°C) até a concluséo da pesquisa como

pode ser vista na Figura 6.
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Figura 6 - Lodo de Estacdo de Tratamento de Esgoto da Regido Metropolitana do Recife acondicionada em
bombona pléastica sob refrigeracéo de (4-5°C)

Fonte: Autor (2022).

3.1.2. Caracterizacao do substrato e in6culo

Nesta etapa foram feitos os testes e ensaios para a caracterizacao fisico-quimica do substrato
(Amido de Milho) e para o inoculo (lodo de ETE)

Para a caracterizacdo do substrato e in6culo foram feitos ensaios para determinar: potencial
hidrogenibnico (pH), sélidos totais (ST), solidos fixos (SF), sélidos volateis (SV), demanda
quimica de oxigénio (DQO), demanda bioquimica de oxigénio (DBO) utilizando como
referéncia: American Water Works Association (AWWA) (2005), American Public Health
(APHA) (2005), Water Enviroment Federation (WEF) (2005). Teor de umidade (W); Analise
Elementar (C H N S O); contagem de micro-organismos heterotréfilos mesofilicos (bactérias,
fungos e leveduras). Para o Lodo de ETE serdo feitos os testes para determinar: pH, ST, SF,
SV, DQO, DBO, Teor de umidade (W) e analise elementar (C, H, N, S, O). Os ensaios

laboratoriais serdo feitos em triplicatas.

3.1.2.1. Série de Solidos (ST, SF e SV)

A determinacdo da série de sélidos (ST, SF e SV) do substrato e indculo utilizados na
pesquisa foi feito através do método gravimétrico seguindo a metodologia descrito por APHA,
AWWA e WEF (2005). Inicialmente para a primeira etapa separou-se trés capsulas de
porcelana vazias, submeteu-se as porcelanas em forno mufla modelo Q-318M24, marca
QUIMIS Figura 7, a temperatura de 550°C, durante 1h. Em seguida os recipientes foram
retirados da mufla e deixados em descanso em dessecador com silica gel dessecante por 30

minutos, até atingir a temperatura ambiente. Com cuidado para ndo haver contato direto com
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0S recipientes, para que ndo haja contaminacdo, utilizou-se uma pinga para transferir os
recipientes do dessecador para a balanca analitica modelo FA-2104N, marca CELTAC Figura

8, realizando assim a primeira pesagem (Po).

Figura 7 - Forno Mufla para ST, SF e SV, marca QUIMIS

P e ——
— —

Fonte: Autor (2022).

Figura 8 - Balanga Analitica, marca CELTAC.

L

Fonte: Autor (2022).

Com o objetivo de determinar o ST das amostras, transferiu-se 100 ml da amostra de
lodo de ETE, agitando vigorosamente o lodo para sua homogeneizacdo, mensuradas
previamente em proveta de 100 ml. Inseriu-se os recipientes com as amostras na estufa modelo

315SE, marca FANEM (Figura 9) em uma temperatura pré-calibrada de 100 °C e deixadas por



37

24h dentro da estufa. Posteriormente os recipientes foram retirados e colocados no dessecador
por 30 minutos, para atingir a temperatura ambiente. Com cuidado as amostras foram pesadas
e inseridas novamente na estufa com a temperatura de 100 °C, repetiu-se o0 processo mais duas
vezes para obter o (P1), assim foi possivel determinar os sélidos totais (ST). As triplicatas de
lodo foram denominadas (LR1; LR2 e LR3) e as triplicatas do amido foram denominadas (AR1;

AR2 e AR3) para melhor organizacéo.

Figura 9 - Estufa de Secagem e esterilizacdo, marca FANEM.

Fonte: Autor (2022).

Para a determinacdo dos sélidos fixos e volateis, os materiais resultantes da
determinacdo de sélidos totais foram submetidos a calcinagdo em mufla, a temperatura de
550°C, durante 1 hora, para a obtengao das “cinzas” da amostra. Apos 1 hora, as amostras foram
retiradas e colocadas no dessecador por 30 minutos para esfriar, para posteriormente realizar a
pesagem do (P2) para a determinacdo dos sélidos fixos (SF). Dessa forma os solidos volateis

foram obtidos através da diferenca entre o ST e 0 SF.

Para o substrato (Amido de Milho) foi pesado 10 g para cada recipiente, como o0 amido
ja é um produto processado e seco ja se tinha o valor direto dos ST, logo eles foram submetidos
apenas a temperatura de 550° C por 1 hora, para a obtencdo de “cinzas” da amostra. Apos 1
hora, as amostras também foram inseridas no dessecador por 30 minutos para atingir a
temperatura ambiente, para posteriormente realizar-se a pesagem do (P2) para a determinagéo

dos SF e 0s SV pela diferenca.

Os célculos para determinagéo dos sélidos foram realizados para um volume de amostra

de 100 mL basearam-se nas equagdes (3), (4) e (5) a seguir:



e Equacdo dos solidos totais (ST):

_ (P,_Pp).103.103
M, 3)

ST

Onde:

ST = s6lidos totais a 105°C (mg.Kg™);

P1 = massa da capsula mais a massa dos solidos totais secos a 105°C (g);
Po = massa da capsula vazia e limpa (g);

Ma = massa da amostra (g).

e Equacdo dos solidos fixos (SF):

 (P,-Py).103.103

SF M, @

Onde:

SF = solidos fixos a 550°C (mg.Kg™);

P2 = massa da capsula mais a massa dos sélidos calcinados a 550°C (g);
Po = massa da capsula vazia e submetida a aquecimento em mufla (g);

Ma = volume da amostra utilizado na analise (g).

e Equacéo dos sdlidos volateis (SV):

SV = ST — SF (%)

38
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Onde:
SV = s¢lidos volateis (mg.Kg™);
ST = s6lidos totais a 105°C (mg.Kg™);

SF = sdlidos fixos calcinados a 550°C (mg.Kg™).

3.1.2.2. Teor de Umidade (W)

Para a determinagéo do teor de umidade foi utilizado a metodologia descrita em ABNT
NBR 7190/1997, utilizando uma estufa. O teor de umidade corresponde a relacdo entre a massa
de &gua presente na amostra e a massa da amostra seca. A determinacdo consiste em
inicialmente pesar a massa da amostra (m;) em balanca analitica modelo FA-2104N, marca
CELTAC. Em seguida a amostra é submetida a uma camara de secagem, neste caso na estufa
modelo 315SE, marca FANEM com temperatura estabilizada a 100°C e deixadas por 24h dentro
da estufa. Posteriormente os recipientes foram retirados e colocados no dessecador por 30
minutos, para atingir a temperatura ambiente. Com cuidado as amostras foram pesadas e
inseridas novamente na mufla com a temperatura de 100 °C, repetiu-se 0 processo mais duas

vezes para obter o valor da massa seca (ms).

Entéo foi utilizado a Equacéo (6) para determinar o teor de umidade da amostra:

W (%) = =—=.100 6

Sendo:
m; = massa inicial;

mg = Mmassa Seca.

3.1.2.3. Demanda quimica de oxigénio (DQO).

Para a determinacdo da demanda quimica de oxigénio, utilizou-se a metodologia
descrita no método titulométrico descrito em AWWA, APHA, WEF (2005) 5200 B.
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Tanto para o Lodo de ETE, quanto para o Amido de milho teve-se que fazer uma
diluicdo em grande quantidade das solugdes para poder fazer a analise dos materiais. Os
reagentes e solugdes utilizados nas adi¢fes aos tubos foram: dicromato de potéssio (K2Cr207)
(0,2M) para a digestdo da matéria organica da amostra; Solucdo catalisadora de acido sulfurico
e sulfato de prata (1 L de H2SO4 p.a. adicionado de 10,129 g £ 0,1 g Ag2S0.); solucao titulante
de sulfato ferroso amoniacal hexahidratado [Fe(NH4)2(SO2)..6H20] a 0,025 N; solugdo
indicadora de ferroina [0,980 g + 0,001 g de sulfato ferroso heptahidratado (FeSO..7H-0) e
1,485 g = 0,001 g de 1-10 fenantrolina monohidratada (C12HgN2.H20), estes foram dissolvidos
e completados para 100 mL com agua destilada para titulacdo. Foi utilizado também um bloco
digestor microprocessado para determinacdo de DQO modelo Dry Block, marca Cienlab. O
método consiste em oxidar a amostra com excesso da solucdo de dicromato de potassio
(K2Cr207) a quente em meio de solugdo catalisadora de acido sulfurico e sulfato de prata. Apos
duas horas em um sistema de refluxo a amostra ¢é titulada e faz-se o célculo do DQO.

O procedimento experimental da determinacdo de DQO segundo AWWA, APHA, WEF (2005)

5200 B se da da seguinte forma:
Em um tubo com rosca (tubos hack) é adicionado os seguintes reagentes:

» 2,5 mL da amostra
» 1,5 mL da solucéo de digestdo de DQO O dicromato de potéassio (K2Cr.07) (0,2M)

» 3,5 mL da solucdo catalisadora de acido sulfurico e sulfato de prata
Para a determinacdo da prova branco € inserido 0s seguintes reagentes:

» 2,5 mL de agua destilada
» 1,5 mL da solucédo de digestdo de DQO O dicromato de potassio (K2Cr.07) (0,2M)

» 3,5 mL da solucdo catalisadora de acido sulfurico e sulfato de prata
Para a determinagéo do fator de corregdo do titulante (f;) :

» 1,5 mL da solucéo de digestdo de DQO O dicromato de potassio (K2Cr.07) (0,2M)

» 3,5 mL da solucéo catalisadora de acido sulfurico e sulfato de prata

Em seguida tampa-se bem o tubo e agita-se para misturar as solu¢fes, podendo utilizar um
misturador do tipo vortex também, em certas ocasides a amostra podem estar em concentragdes
altas de matéria organica e apresentam uma coloracdo esverdeada ao adicionar a solucdo
catalisadora como pode ser visto na Figura 10, neste caso é desprezada a solucdo e faz-se a
determinacdo a partir de uma nova diluicdo, que seja maior, da amostra original. Caso

apresentem coloragdo amarelada como na Figura 11 pode dar-se continuidade ao procedimento,
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limpando os tubos e inserindo-os no reator Dry Block, marca Cienlab Figura 12 e deixando-os
aquecendo em temperatura de 150°C por duas horas.

Figura 10 - Amostras de alta concentracdo organica desprezadas.

Fonte: Autor (2022).

Figura 11 - Amostras com concentracdo ideal para o teste.

Fonte: Autor (2022).

Figura 12 - Dry Block, Marca Cienlab

Fonte: Autor (2022).
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Por fim, ap6s duas horas de espera em sistema de refluxo Dry Block, retira-se os frascos de
vidro com as amostras, inverte-se varias vezes 0s tubos e coloca-o0s em estante para esfriar, ao
atingir a temperatura ambiente, os tubos foram inseridos em um espectro UV-VISIVEL, afim
de ler o dicromato de potéssio residual. A depender da faixa de DQO utilizada escolhe-se a

faixa certa para cada amostra:

e 0—40-> A=350nm
e 0—150-> A=420nm
e (0—1500 > A=620nm

Neste caso foi utilizado 620 nm. Assim € anotado a curva analitica da DQO para leitura no

espectrofotdmetro e calcula-se através da seguinte equacéo:

DQO (%) =a.x+b (7
Sendo:
a = Constante da curva analitica de DQO (coeficiente angular da reta de ajuste)
b = Constante da curva analitica de DQO (coeficiente linear da reta de ajuste)
x = Absorbéncia lida no espectrofotdmetro com comprimento de onda de 620 nm

Observacdo: Caso as amostras tenham sido diluidas (que foi o caso), multiplica-se o valor

obtido na equacéo acima pelo inverso do fator de diluig&o.

Para método de titulacdo, o contetido dos tubos foi transferido para Erlenmeyer de 250
mL, sendo cada tubo devidamente lavado com agua destilada que foi previamente separado
com o uso de uma proveta, com quantidade suficiente para produzir um volume de 100 mL.
Em seguida adicionou-se 3 gotas de solucdo indicadora de Ferroina em seguida o material €
devidamente homogeneizado e agitado. Utilizou-se a solucdo de sulfato ferroso amoniacal
0,025 M, a solucao deve ficar com uma coloracdo avermelhada em um tom de vermelho tijolo.
O volume da solucéo de sulfato ferroso amoniacal gasto na titulagcdo das amostras é anotado e
foi chamado de A. Enquanto na titulacdo das provas brancos, a média dos volumes de titulantes

gastos foram denominadas B.

Para o fator de correcdo do titulante seguiu-se 0 mesmo procedimento de titulacdo, no
entanto a média dos volumes da solucdo titulante gastos nessa titulacdo foi denominada Vp. O
calculo do fator de corregdo do titulante e da DQO foram baseadas nas Equacdes (8, 9 e 10)

abaixo:



Célculo do fator do sulfato ferroso amoniacal (f;):

fs =Vtf/Vp

Onde:

fs = fator de correcdo do sulfato ferroso amoniacal;
Vtf = volume tedrico do titulante (mL);

Vp = volume prético do titulante (mL).

Célculo do volume tedrico do titulante (Vtf):

thNt :Vd'Nd

Onde:

Vtf = volume tedrico do titulante (mL);

N, = concentracdo da solucdo titulante (mL);
V; = volume da solucéo de digestdo (mL);
N,4= concentracdo da solucdo de digestdo (mL).
Caélculo da DQO:

DQO — (B — A).N, . f,.8000. f,
V,

Onde:

DQO = demanda quimica de oxigénio (mg O,. L)

B = média dos volumes do titulante gastos nos brancos (mL);

A= média dos volumes do titulantes gastos nas amostras (mL);

N, = concentracgdo da solucéo titulante (M);

f = fator de corregéo do sulfato ferroso amoniacal;
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(8)

©9)

(10)
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fq = fator de diluicdo da amostra;
Va = volume da amostra;

8000 = peso miliequivalente do oxigénio x 1000 mL/L.

3.1.2.4. Determinagéo do pH

Para determinar o Potencial Hidrogenidnico (pH) foi utilizado potenciémetro (pHmetro)
multiprocessador modelo MPA210, marca MSTECNOPON Figura 13. A andlise foi realizada
seguindo a metodologia descrita por APHA, AWWA e WEF (2005), na qual se encontra na
secdo 4500-H*. Previamente a leitura das amostras, o equipamento foi calibrado com solucées

tampdo padréo de pH 4,0; pH 7 fornecidos pelo fabricante.

Figura 13 - Medidor de pH, marca MSTECNOPON.

/

Fonte: Autor (2022).

3.1.2.5. Contagem de Micro-organismos Heterotrofilos e Mesofilicos (Bacterias, fungos e

Leveduras)

Com o objetivo de realizar a contagem de micro-organismos heterotr6ficos mesofilicos
seguiu-se 0 método indicado por Brasil (2003), onde foi verificado a quantidade de bactérias,
leveduras e fungos filamentosos (bolores) dentro do lodo de ETE que foi utilizado como inoculo
no experimento. Foi preparado previamente a gua de diluigdo (dgua salina peptonada) utilizada
no experimento e em seguida foram feitas diluicdes sucessivas da amostra de lodo (10 — 10®
utilizando a agua salina peptonada como diluente. Para a contagem de bactérias escolheu-se as
diluicbes 10 a 108 para transferir 1 mL para a placa de Petri em duplicata e em seguida fez-se
a adicdo do meio Agéar Padrdo de Contagem — PCA de 15 mL para o desenvolvimento das
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bactérias, fundindo e resfriado a 45°C Apos a solidificacdo fez-se a incubacdo a 35°C por 48
horas. Para a contagem de fungos foi utilizado o meio Sabourand e repetiu-se 0 mesmo
procedimento diluindo-se de (10 - 107%), escolhendo as diluicdes de 102 e 10 para transferir
1 mL para a Placa de Petri em duplicata e em seguida fazendo a adicdo do meio especifico. Para
leveduras utilizou-se o meio de Agar Glicose Levedura — GL e fez-se 0 mesmo procedimento
diluindo-se de (10 — 107%) e utilizando as dilui¢es de 102 e 107 para transferir 1 mL para a
Placa de Petri em duplicata e em seguida fazendo a adi¢do do meio especifico. O esquema
realizado para a dilui¢cdo das amostras esta representado resumidamente na Figura 14.

Figura 14 - Esquema de diluicdes seriada (10 a 10%) para inoculagéo em placa de Petri.

1mL 1mL 1mL 1mL imL 1mL

Cada tubo
contém 9 mL
de salina

R 110 11100 110 110! 110 110

(107) (109 (109 (109 (10%) (10

¥ v ¢ ¢
1 Jelele

Fonte: Estrela (2013).

Diluigio ——=

Plagueamento
de 1 mL de cada
diluigao

Todo o material utilizado nos testes de contagem foi devidamente e previamente
esterilizados e todos os procedimentos foram realizados assepticamente. Depois de aguardar o
tempo de incubacéo, foram feitas as contagens das colnias que se desenvolveram nas placas e
utilizou-se o contador modelo EC 550 A, Marca Phoenix mostrado na Figura 15. Para a escolha
das placas a registrar os resultados, seguiu-se a norma onde se da a preferéncia pelas placas

cujas contagens de coldnia estava entre 30 e 300 unidades formadoras de col6nias (UFC).

Figura 15 - Contador de Col6nias Phoenix, Modelo EC 550 A.

Fonte: Autor (2022).
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3.1.2.6. Contagem de Micro-organismos Aerdbios e Anaerdbios.

Para a realizacdo da contagem de Micro-organismos Aerobios e Anaerobios a
metodologia foi andloga a contagem de Micro-organismos Heterotrofilos e Mesofilicos,
baseando — se no método indicado de Brasil (2003), verificando a quantidade de micro-
organismos aerobios e anaerdbios presentes no lodo de ETE. Foi preparado previamente e
utilizado como &gua de diluicdo a dgua salina peptonada, realizou-se dilui¢cdes sucessivas da
amostra de lodo (101-10®) foram escolhidas as diluigdes (10°-10®) para transferir 1mL para a
placa de Petri em duplicata, para a contagem dos micro-organismos aerébios como para 0s
anaerdbicos. Fez-se a adicdo do meio PCA de 15 mL para o desenvolvimento dos micro-
organismos, fundindo e resfriado a 45°C. Apés a solidificacdo fez-se a incubagdo a 35°C por 48
horas. No caso das placas de micro-organismos anaerébicos foi preparado um recipiente de
anaerobiose propicio para o seu crescimento, entdo foram inseridas dentro destes recipientes

para serem incubadas a 35°C por 48 horas.

A contagem foi feita também de forma andloga a contagem de Micro-organismos
Heterotréfilos e Mesofilicos, utilizando o contador modelo EC 550 A, Marca Phoenix e dando

preferéncia pelas placas cujas contagens de coldnia estava entre 30 e 300 (UFC).

3.1.2.7. Andlise Elementar (CHNS)

O teste de analise elementar das amostras tem como objetivo ver a percentagem de

massa dos elementos carbono (C), hidrogénio (H), enxofre (S), e nitrogénio (N).

A determinacdo da composicao elementar das amostras foi feita através um Analisador
Elementar CHNOS modelo vario MACRO cube, marca ELEMENTAR Figura 16, seguindo a
metodologia descrita em ASTM D5373/2008 (Standard Methods for the Ultimate Analysis of
Coal and Coke). Para analisar as amostras foi preciso fazer a secagem previamente em estufa a
temperatura de 103 = 2°C.

Para inserir as amostras no Analisador elementar, foram pesados 0,04 g das amostras e
foram envolvidas em folhas de zinco, formatando-as em pequenas pastilhas, para serem

inseridos dentro do analisador.
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Figura 16 - Analisador Elementar CHNOS, modelo MACRO cube — Elementar.

I
Fonte: Autor (2022).

3.1.3. Preparacéo e Implantacgéo dos sistemas de biodigestdo anaerobia

A preparacao dos meios para biodigestdo anaerobia serdo qualificados e quantificados
antes do processo. Para a primeira fase, serdo feitos 18 meios de digestdo anaerdbia, que foram
conduzidos em biorreatores com volume til de 100 mL. Sera feito o teste variando a propor¢édo
entre 0 lodo e a quantidade de matéria organica (amido de milho). Na primeira leva de
experimentos, considerando o volume total do reator como (80 mL). Aplica-se no primeiro
experimento uma quantidade de 10% de Amido de milho e 90%, de Lodo de ETE, para o
segundo experimento sera feito 20% de amido de milho e 80% de Lodo de ETE, assim
gradualmente até o experimento 4, sera uma proporc¢do de (1/8 até 4/8). Néo serd feito uma
porcentagem maior que 40% de Amido, pois a solugdo se torna muito sélido, impossibilitando
de implantar dentro do biodigestor de forma adequada. Considerou-se a densidade do lodo
como “1”, assim foram pesadas as quantidades: 89;169;249;32g respectivamente para 0S
experimentos 1,2,3 e 4. Foram feitos também junto aos 4 experimentos, o branco do indculo e
0 branco do amido de milho, que serdo os experimentos 5 e 6 respectivamente. O branco de
amido de milho teve que ser diluido em 40 ml de &gua, para pode se tornar uma solugéo capaz
de ser transferida para o biorreator, entdo foram diluidos 40 g em 40 MI. Uma vez determinado
as concentracdes de melhor eficacia, serdo testadas diferentes temperaturas do processo (15, 30
e 40 °C) a Figura 17 mostra os reatores com suas respectivas concentragdes. Os biorreatores
séo agitados periodicamente para homogeneizar o substrato, a fim de impedir a formacéo de

bolhas e facilitar a digestdo dos residuos organicos.
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Figura 17 - Biodigestores de proporcdes (1/8 — 4/8) e brancos de Lodo de ETE e de Amido de
Milho.

Fonte: Autor (2022).

Durante os processos de andlises e testes, o biogas gerado dos biorreatores sera
armazenado em seringas para os sistemas de 100 mL. As seringas ficardo injetadas através da
capa de borracha do biorreator, assim o gas produzido ird empurrar naturalmente o émbolo,
armazenando assim o biogas gerado no sistema. Ao empurrar completamente a seringa e ela
estar “cheia” a seringa sera retirada da capa de borracha do sistema e serdo armazenadas, sendo
introduzidas em tampas de borracha para evitar o vazamento da amostra, assim como pode ser

visto na Figura 18:

Figura 18 - Método de Armazenamento de gas, Seringas cheias introduzidas em tampa de borracha.

Fonte: Autor (2022).
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Ao final serd analisado o tempo de esgotamento do processo (o tempo que o biodigestato
para de produzir) e sera analisado as taxas de NPK. Em meio ao processo de preparacéo, o pH
de todos os meios serd corrigido para um pH neutro favorecendo os micro-organismos
metanogénicos, com o uso de hidroxido de sédio (NaOH a 3 mol. L), para um pH préximo a
faixa de (6,6 -7,4).

3.1.4. Analise Cromatografico do biogas produzido.

A composicao do biogas produzido foi verificada por cromatografia gasosa, e para sua
interpretacdo de dados, o cromatdgrafo a gas foi calibrado com padrdes (gases de concentragdo
conhecida) em quantidades precisas, também foi pré-calibrado com o teste de bolha para
verificar a velocidade de saida do gas e se estava percorrendo gas corretamente pelo
equipamento. A calibracao considerard como principais gases no biogas: metano, hidrogénio e
dioxido de carbono e hidrogénio. A analise foi feita a partir do aplicativo PeakSimple 283 na

qual ira tracar as linhas de cromatografia e serdo interpretados os dados obtidos.

O gés de arraste utilizado € o gas hidrogénio (H>) para a identificacdo do gas metano
(CHa) e do dioxido de carbono (CO»).

Para cada experimento (seringa) obtida de cada biodigestor, sera retirada uma
quantidade de 50 mL de géas e injetara no cromatografo para fazer sua analise. Foi avaliado

guanto sua composicao.

3.1.5. Analise Cromatografico do Gas Hidrogénio produzido.
Para a analise do hidrogénio produzido no biogas seguiu-se 0 mesmo procedimento para a
identificacdo do gas metano e do dioxido de carbono, porém o gas de arraste utilizado foi o gas

nitrogénio N e a coluna cromatografica foi trocada para uma coluna com peneira molecular.
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4.RESULTADOS E DISCUSSAO

Neste tdpico sdo apresentados os resultados e andlises obtidos em laboratério, em
relacdo as caracterizacfes dos substratos, avaliacdo do biogas produzido, acompanhamento
dos biodigestores e volume produzido. Os resultados foram todos comparados com a

literatura e trabalhos similares, para uma maior discussao e analise acerca dos experimentos.
4.1. ANALISES E EXPERIMENTOS REALIZADOS

Os experimentos foram conduzidos em escala laboratorial, a fim de poder obter
resultados de forma mais prética e acessivel, para conhecer o comportamento inicial dos
substratos utilizados e com a intencédo de obter informacdes e resultados que possam auxiliar
em futuras otimizacdes de processos em grande escala. Alguns experimentos ndo puderam
ser conduzidos de forma completa, devido ao cenario de pandemia que limitou o acesso a
laboratérios e anélises dentro do prazo estipulado. Os resultados estdo descritos nos topicos

seguintes, junto a comparagdo com outros autores.

4.1.1. Caracterizacdo do Substrato e do In6culo

A caracterizacdo foi feita com o amido de milho, o lodo de ETE e a mistura dos dois

substratos em quatro concentracfes diferentes, com o objetivo de verificar o potencial de

producdo de biogas de cada amostra, comparando com literaturas pesquisadas e fazer possiveis

correcdes ao longo do experimento para obter um melhor resultado.

4.1.1.1. Série de Solidos (ST, SF e SV)

Sendo as amostras de 100 mL de lodo descritas como LR1; LR2 e LR3 e para as

amostras de amido como AR1; AR2 e AR3 a Tabela 1 mostra a média aritmética dos resultados

de ST, SF e SV de cada amostra caracterizada. Sendo LR para as amostras de lodo e AR para

as amostras de amido de milho.

Tabela 1 - Valores de Solidos totais, fixos e volateis antes da biodegradagéo.

Amostras ST (mg.Kg™) SF (mg.Kg?) SV (mg.Kg?)
LR 67.790 34.643 33.146
AR 885.155 9.035 876.120

Para realizar uma comparagdo e ter uma anéalise critica acerca do resultado foram

inseridos dados de literaturas pesquisadas na Tabela 2.
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Tabela 2 - Valores de Sélidos totais, fixos e volateis antes da biodegradacdo para o lodo de ETE obtidos por

outros autores.

Série de Solidos ST (mg.Kg?) SF (mg.Kg?) SV (mg.Kg?)
Silveira (2017) 106.032 58.023 48.009
Monteiro (2015) 164.494 79.859 84.635
Silva (2017) 29.936 16.970 12.966

Observa-se que os valores em relacdo ao lodo se aproximam dos resultados obtidos por
Silveira (2017) tendo uma diferenga de 40% entre os valores, no entanto se afastam tanto dos
resultados obtidos por Monteiro (2015) como o de Silva (2017) em quase 60% do valor dos
resultados. Entdo, pode-se concluir que os valores encontrados da caracteriza¢do da série de
solidos variam de acordo com o lodo obtido, variando de acordo com a regido, estacdo e
ambiente de onde ele é retirado. Segundo Casagrande, Soares e Mouta (2008) as caracteristicas
dos lodos de esgoto sdo heterogéneas e que variam de acordo com o nivel sociocultural da
populacdo, visto que os residuos que dao origem ao lodo de esgoto dependem dos habitos
alimentares, habitos culturais, saneamento basico, salde e até do desenvolvimento industrial da
sociedade. Dessa forma os lodos véo ter essa variacdo de dados de uma localidade, estacao e
regido de uma para outra. Para o amido, segundo a ficha técnica do amido da Politécnica
Quimica Ltda (2015), seu teor de cinzas € em torno de 0,20% o teor obtido foi de 0,67 %, tendo
uma pequena variacao, mas por ser uma porcentagem baixa ainda se encaixa na literatura, para
a comparacdo com sélidos totais, comparou-se o valor com um efluente de manipuera obtido
por Caetano (2016), no qual foi obtido 3800 (mg.Kg™?) para sélidos totais, havendo uma grande
variacdo no valor, isso se deve ao foto do amido utilizado ser um amido seco industrializado,

portanto seu teor de umidade é relativamente baixo.

4.1.1.2. Teor de Umidade (W).

Com os valores obtidos no teste de ST, SF obtidos na caracterizacdo anterior, tém se 0s
valores de m; e ms necessarios para o célculo de teor de umidade. Os valores obtidos das

amostras foram inseridos na Tabela 3.
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Tabela 3 - Valores de concentracdo de massa inicial e seca em (g) e Teor de Umidade (%) de Substrato e

Inéculo antes da biodegradagéo.

Amostras Massa Inicial Massa Seca Teor de Umidade
(9) (9) (%) m/m
LR 44,8391 35,4434 93,267+1,56
AR 70,1226 67,8147 11,533+0,55

Ao fazer a comparacdo dos valores obtidos para o lodo com os resultados obtidos por
Lima (2015), Monteiro (2015) e Andrade et al. (2015) que foram inseridos na Tabela 4 observa-
se que o resultado obtido apresenta pequena diferenca entre os valores obtidos pela literatura,
ou seja, de acordo com os dados pesquisados. A diferenca pode ser explicada pela qualidade do
lodo do qual foi retirado da parte mais baixa do fundo do poco de tratamento de esgoto, sendo

a parte que continha mais solidos, caracterizado como lodo secundario.

Tabela 4 - Valores de Teor de Umidade de Lodo para as literaturas.

Literatura Teor de Umidade (%0)
Monteiro (2015) 98,85
Lima (2015) 91,77
Andrade et al. (2015) 99

Para o amido de milho pode ser visto que Pires (2014) encontrou um valor de 18,93%
de teor de umidade, j& Chang, Collares e Weber (2007) encontraram um valor de 13,7 £ 0,5 %
para um amido de milho genérico, comparado ao valor obtido de aproximadamente 3,2% é
possivel observar uma certa diferenca. Segundo a resolugdo n° 12/1978 da Comissdao Nacional
de Normas e Padrdes para Alimentos, permite que o polvilho azedo tenha no méximo 14% de
umidade (Machado; Araujo; Pereira, 2010). Neste caso 0 amido esta dentro do limite permitido.

4.1.1.3. Demanda quimica de oxigénio (DQO).

Foram determinadas a DQO do lodo puro, do substrato puro e da mistura de 10% amido

de milho e 90% lodo e inseridas na Tabela 5.
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Tabela 5 - Valores de Demanda Quimica de Oxigénio das amostras.

Amostras DQO(mg L?)
Amido Puro 123,39
Lodo Puro 19.575

Segundo os resultados de Monteiro (2015) de 8220,00 mg de O/ L para o lodo primario
e de Silva (2017) de 44.460,00 mg de O2/L, é possivel verificar que o resultado obtido para o
lodo foi entre os dois resultados pesquisados, apesar da diferenca, o resultado é coerente,
sabendo-se que o lodo de esgoto varia de acordo com a origem do lodo e o tipo de tratamento
que foi submetido.

Os resultados mostram certa coeréncia, pois 0 amido é puramente matéria organica
capaz de ser oxidada enquanto o Lodo é uma mistura de diversos dejetos que podem ndo ser

organicos também.

Para o valor obtido de amido, foi feito a comparagéo com literaturas como a de Fagundes
(2010), na qual encontrou um valor de 144 mg/L para uma amostra de polimero natural feita de
amido de milho. Enquanto Zhu e Wang (2014) encontraram um valo de DQO equivalente a
94,5 para um amido modificado. Entdo pode-se observar que o resultado obtido se encontra
entre as duas literaturas pesquisadas, embora as literaturas comparadas ndo sejam de amido de
milho propriamente dito, € possivel aproximar e verificar que o valor obtido neste estudo é

coerente.

4.1.1.4. Determinacao de pH

Foram determinados o pH do substrato, do indculo e de cada mistura feita variando a
proporcdo de ambas, a fim de verificar visto se o0 valor encontrado era ideal para cada meio,
visto que o pH é um fator de extrema importancia para o crescimento dos micro-organismos e

de sua atividade. A Tabela 6 mostra os valores de pH encontrados de cada amostra.
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Tabela 6 — pH das amostras.

Amostra pH encontrado pH ideal
Amido de Milho 5,12 5.0-5.5
Lodo de ETE 7,01 6.7-7.4
Al (1/8) 6,91 6.7-7.4
A2 (2/8) 7,00 6.7-7.4
A3 (3/8) 6,84 6.7-7.4
A4 (418) 6,89 6.7-7.4
B1 (1/8) 6,90 6.7-7.4

Os valores de pH do amido foram proximos a literatura pesquisada como em Caetano
(2016) que encontrou um valor de 5.4 £ 0,7 para um efluente processado do milho e segundo a
ficha técnica do amido da Politécnica Quimica Ltda (2015) o pH do amido de milho se encontra
entre a faixa de 4.5 — 5.5, logo o resultado condiz com a literatura. No que se refere ao lodo, ele
apresentou um valor de pH de 7.01, valor préximo aos encontrados como por Silva (2017), de
7.06, por Monteiro (2015), de 7.6 para lodo primario e de 6.8 para lodo secundério. Devido a
estabilizacdo de pH das estacfes de tratamento de esgoto, o valor do lodo préximo a
neutralidade € algo caracteristico dos lodos derivados de esta¢des de tratamento, podendo haver
variacoes, a depender do tipo de tratamento aplicado e da origem do esgoto a ser tratado (Silva,
2017). Ja os valores encontrados pelas misturas de amido e lodo, sdo menores do valor do pH
do lodo e maiores do que o valor encontrado para o amido, situando-se nessa faixa de 5.12 —
7.01. Como a maior parte da amostra € de lodo em praticamente todas as amostras com a
excecdo da amostra (A4), o pH tende a se aproximar do valor encontrado para o lodo.

E possivel observar que as misturas e o lodo entdo se encontram na faixa propicia para
o0 crescimento e producdo de biogés. No entanto com o objetivo de obter um melhor resultado
de producédo de metano, corrigiu-se o pH dos reatores com as misturas adicionando 3 gotas de

solucéo de NaOH (2,0M) e chegando a valores proximos de pH 7.3 para todas as amostras.

Para o experimento B1 que foi feito posteriormente com 10% amido de milho e 90%
Lodo de ETE, também se mediu separadamente seu pH e obteve-se um valor de 6.9 que foi
corrigido para o valor de 7.3 a fim de obter um melhor resultado de produgéo de metano durante
a fase de metanogénese do processo, 0 meio foi corrigido adicionando-se trés gotas da solugéo
preparada de Hidroxido de Sodio.
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4.1.1.5. Contagem de Micro-organismos Heterotrofilos e Mesofilicos (Bacterias, fungos e

Leveduras)

Os resultados das unidades formadoras de col6nias (UFC.mL™) de cada tipo de micro-
organismo no lodo de ETE foi obtido através da contagem e foi feito a média dos resultados

obtidos das duplicatas, inseridos na Tabela 7.

Tabela 7 — Contagem de micro-organismos heterotréfilos e mesofilos.

Tipo de micro-organismo UFC do Lodo de ETE
Bactérias (UFC.mL™) 1,38.10°
Fungos (UFC.mL™) 3,1.10°
Leveduras (UFC.mL™) 8,9.10°

Em uma biodigestdo anaerdbia é fundamental estudar a populacdo microbiana existente
no residuo, visto que é a partir deles que é possivel saber se vai haver o desenvolvimento ou
ndo do processo de digestdo. Dessa forma é importante fazer a anélise de contagem de micro-
organismos, a fim de saber a quantidade dentro do residuo. O lodo de ETE utilizado como
indculo neste estudo apresentou populacdo microbiana formado principalmente por bactérias
apresentando uma concentragdo de (1,38.108 UFC.mL™), contendo também Leveduras
(8,9.10%) e em menor quantidade os Fungos filamentosos (3,1.10%), resultados que se
aproximaram a literatura comparada de Lima (2015) obteve um valor de (2,3.10” UFC.mL™?)
para concentracio de bactérias em lodo pastoso e de (4,20.10% UFC.mL™) e (1,58.10° UFC.mL"
1y Para Fungos e Leveduras respectivamente. Lembrando que a diferenca pode ser dada, devido

ao diferente tratamento e origem do lodo utilizado.
4.1.1.6. Contagem de Micro-organismos Aerobios e Anaerobios

Com o intuito de verificar a presenca de micro-organismos capazes de realizar a digestao
anaerdbia, também foi feito a analise de micro-organismos Aerobios e Anaerdbios, auxiliando
assim na maior eficiéncia para a producdo de gas metano. Os resultados foram inseridos na
Tabela 8.
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Tabela 8 — Contagem de micro-organismos Aerdbios e Anaerobios.

Tipo de micro-organismo UFC do Lodo de ETE
Aerdbios(UFC.mL™?) 7,0.108
Anaerdbios (UFC.mL™) 6,4.106

Pode se observar que apesar de o lodo ter sido previamente tratado com o método
anaerdbio, ele apresenta uma grande quantidade de micro-organismos aerobios em uma
concentragio de (7,0.10° UFC.mL™?) e uma quantidade grande também de organismos
anaerobios (6,4.10° UFC.mL™), provando ser um 6timo indculo para auxiliar o amido de milho
industrial a digerir os nutrientes e aumentar a eficacia na producédo de biogas durante a digestdo

anaerdbia.

4.1.1.7.  Analise Elementar (CHNS)

Segundo Monteiro (2015), a partir do conhecimento da analise elementar de uma
amostra, € possivel determinar diversos parametros, dentre eles se da destaque ao balanco
Carbono/Nitrogénio (C/N). A relacdo C/N é um parametro basico utilizado para caracterizar
materiais fermentativos é um parametro de extrema importancia, sendo efetivo para avaliar a
performance e estabilidade do processo de DA (Xue et al., 2020). Geralmente o valor otimizado
para DA é em torno de 20 a 30, visto que uma relacdo muito elevada, com por exemplo muito
carbono e pouco nitrogénio, pode reduzir a atividade metabdlica, assim a degradacdo se torna
incompleta da parte do carbono e o rendimento da producdo de gas metano ndo é otimizada,
caso a relacédo seja reduzida, ou seja, pouco carbono e muito nitrogénio favorece a formacéo
excessiva de amonia, podendo inibir o crescimento das bactérias (Monteiro, 2015). A anélise
elementar do lodo e da mistura de lodo e amido de milho (8g/72mL) foram inseridas na Tabela
9.
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Tabela 9 — Analise Elementar (CHNS) do Lodo de ETE e da Mistura (8g amido de milho, 72 mL de
Lodo de ETE).

Elemento Lodode ETE Mistura
C(%) 13,21 43,83
H(%) 1,98 4,74
N(%) 0,41 1,03
S(%) 0,12 0,20

Neste estudo, obteve-se os valores de 32,22 para o lodo e de 42,55 para a mistura, ambos
valores acima de 30, explicando o motivo pelo qual o processo teve seu pico de producdo em
apenas 14 dias e em seguida o valor produzido de biogés e de metano foi decaindo ao longo do
tempo parando sua producdo total em 21 dias. Também pode ser 0 motivo de a mistura ndo ter
alcancado um valor de 60% de producéo de CH4 que geralmente seria obtido em 21 dias de
producdo. Os valores de nitrogénio e carbono ndo puderam ser corrigidos para um melhor
desempenho da producédo de gas CHa, tendo em vista o cenario de pandemia que ocorrido em
meio ao processo de criacdo deste estudo, que impossibilitou as analises por um tempo

significativo, que puderam ser feitos apenas ao final do prazo de entrega.

4.1.2. Preparacdo e Implantacao dos sistemas de biodigestdo anaerdbia

Como foi mencionado anteriormente foram feitos inicialmente 18 amostras a fim de
observar a melhor proporcéao entre amido e lodo de ETE em relacdo a producédo de biogéas, nas
quais foram feitas em triplicatas e variando a proporcao de 4 maneiras diferentes de (1:8 — 4:8)
e incluindo o branco do amido e do lodo. Estes sistemas foram fechados e agitados
periodicamente para homogeneizar o digestato e facilitar a digestdo, dessa forma foram
inseridas as seringas para a coleta de gas de cada sistema e foi observado a atividade de cada
um durante um periodo de trés meses. Duas vezes por semana, foram observados e anotados as
evolugdes e producdes de gases de cada biorreator feito, contendo as amostras em diferentes
concentragdes. Diante disso, é possivel observar o tempo de o tempo de esgotamento de cada

reator e realizar a comparacao com a literatura posteriormente.
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4.1.3.  Analise do Volume de Biogas produzido (1° Etapa)

A analise do volume produzido de biogés foi feita atraves do acompanhamento das seringas
injetadas nos sistemas de biorreatores de digestdo anaerdbia, duas vezes por semana foram
checados os biorreatores e anotados a quantidade produzido por cada biorreator, cada propor¢édo
e biodigestor denominado pode ser visto na Tabela 10, com isso foi possivel estabelecer o

grafico mostrado na Figuras 19 a 24 que mostra a producdo da primeira leva de experimento

realizado.
Tabela 10 — Biodigestores e a soma dos volumes produzidos das triplicatas.
Volume
Biodigestor Proporcéao Fracao de Proporcéo Produzido
do Amido (mL)
R1 89 Amido — 72 mL 1/8 2160
Lodo
R2 169 Amido — 64 mL 2/8 1227,6
Lodo
R3 249 Amido — 56 mL 3/8 477
Lodo
R4 32g Amido — 48 mL 4/8 912,5
Lodo
R5 80 mL Lodo puro 0/8 24924
(branco do lodo)
R6 40g Amido — 40 mL 8/8 2453

Agua (branco do
amido)

E possivel observar na Figura 19 que a producio cresce de forma significativa apds 1
més de DA, decaindo ao longo do tempo, essa diminuigéo de producéo se da pelo balanco C/N
que n&o foi ideal e teve excesso de carbono na composicdo, faltando nutrientes para continuar
a DA de forma adequada. Este reator apesar de néo ter sido o de maior produgdo em questéo de
volume, apresentou maior producdo de gas CHa, por isso foi o escolhido para a segunda etapa
do estudo dos biorreatores.
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Figura 19 - Andlise do volume de biogas produzido ao longo do tempo no Reator 1, proporcéo (8g amido/72

mL lodo).
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Fonte: Autor (2022).

A producdo do Reator 2, visto na Figura 20 foi menor do que o Reator 1 e teve uma
duracdo menor de tempo de DA, isso se deve ao aumento da concentracdo de amido de milho,
por consequéncia um aumento no teor de carbono, que pode ter prejudicado no balanco C/N da

amostra.

Figura 20 - Andlise do volume de biogas produzido ao longo do tempo no Reator 2 proporg¢éo (16g amido/64
mL lodo).
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Fonte: Autor (2022).

Na Figura 23, nos reatores de R3, houve um problema com um dos biorreatores, onde
teve 0 vazamento e entrada de ar em um dos reatores, por isso a producéo foi nula. A produgéo

foi relativamente baixa em relagdo aos outros reatores.



60

Figura 21 - Analise do volume de biogas produzido ao longo do tempo no Reator 3 proporgao (24g amido/56
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Para os reatores 4, na Figura 22 a producao também apresentou duragdo menor e menor

producéo de gas, pelo mesmo motivo de concentracdo excessiva de carbono na composicéo.

Figura 22 - Analise do volume de biogas produzido ao longo do tempo no Reator 4 proporgao (32g amido/48
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A producéo dos reatores 5, nos quais sdo o branco do lodo foram as que obtiveram maior

volume de gés produzido e maior teor de gas CHa, sendo uma amostra apenas com o lodo, entéo

pode ser observado que o lodo por si s6 apresenta grande potencial de producdo de g&s metano,

e tém condicdes suficientes para uma boa DA.
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Figura 23 - Analise do volume de biogas produzido ao longo do tempo no Reator 5 proporgao (80 mL lodo).
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Os reatores de R6, apresentaram alta taxa de producéo e volume de gas, porém o percentual

de gas CH4 produzido era proximo de zero, sendo puramente producdo de gas COg, isso se deve

ao fato de o amido de milho ser composto puramente de carbono.

E possivel observar em geral que a producéo de biogas inicia cerca de uma semana depois

da digestdo anaerdbia, porém a producdo aumenta de forma significativa depois de um més de

digestdo anaerobia, atingindo seu limite de producdo e decaindo ao longo do tempo, o tempo

de esgotamento dos biodigestores em maioria se concentrou em 4 meses de digestdo anaerdbia,

depois desse tempo os biodigestores passaram a ndao produzir mais nenhum gas, com excecao

da primeira concentracao 8g/72 mL (Amido/Lodo) que foi a concentracéo escolhida para fazer

0 segundo teste para observar a melhor temperatura de producéo.
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4.1.4.  Analise do Biogéas produzido (1°Etapa)

Proporcdo vY
Bioreatar -

= 40g/40 mL [H20) - Al
m 40g/40 mL [H20) - A2
40g/40mL [H20)- A3

62

A andlise foi feita através da cromatografia, inserindo 50 mL de volume de gas e

comparando com o padrdo obtido com 60% de CHa e 40% de CO2, no caso o primeiro pico que

aparecer nos resultados do cromatdgrafos indica a presenca de oxigénio e nitrogénio, o segundo

pico é 0 gas metano e o terceiro pico é didxido de carbono. Entdo pode ser visto exemplos dos

melhores resultados das analises de cada reator, nas Figuras 25 a 30.

A Figura 25, mostra a cromatografia do experimento com melhor resultado da concentracao

R1 (8g de amido de milho/ 72 mL de lodo de ETE), sendo o primeiro pico, a quantidade de gas

O2 e N2 e 0 segundo pico a quantidade de gas CH4. Esta foi a melhor concentracéo obtida dentre

as testadas.

Figura 25 - Cromatografia R1

02+N2 2,916

CH4 3,600

Fonte

%—ﬁ
~pee==e
: Autor (2022).
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Na Figura 26, observa-se a cromatografia obtida do melhor experimento da concentragéo
R2 (169 de amido de milho/ 64 mL de lodo de ETE), é possivel observar que o pico obtido de

gas CHjs é relativamente menor do que a obtida na concentragéo R1.

Figura 26 - Cromatografia R2

> 02+N2 2950

>> CHe a{eso

T

Fonte: Autor (2022).

Na Figura 27, observa-se a cromatografia obtida do melhor experimento da concentragédo
R3 (24g de amido de milho/ 56 mL de lodo de ETE), é possivel observar que o pico obtido de

gas Oz e N2 e 0 pico de CH4 séo relativamente menores do que a obtida na concentracdo R1 e
R2.

Figura 27 - Cromatografia R3

2 02+N2 J[',QSU

» CH4 3650

H :

Fonte: Autor (2022).

Na Figura 28, observa-se a cromatografia obtida do melhor experimento da concentracéo
R4 (32g de amido de milho/ 48 mL de lodo de ETE), é possivel observar que o pico obtido de
gas CHgs é inferior a todos as outras concentragdes
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Figura 28 - Cromatografia R4.
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Fonte: Autor (2022).

Na Figura 29, observa-se a cromatografia obtida do melhor experimento da concentracéo
R5, na qual é o lodo de ETE, é possivel observar que o pico obtido de gas CH4 é bastante
elevado em comparacdo aos outros resultados, além disso ndo ha um pico significativo de Oz e
N2, sendo um resultado ideal, porém por ser o branco do lodo, este experimento foi apenas para

testar o potencial como inéculo do lodo de ETE.

Figura 29 - Cromatografia R5.

€028533

Fonte: Autor (2022).

Na Figura 30, observa-se a cromatografia obtida do melhor experimento da concentracéo
R6, se trata do branco de amido de milho é possivel observar que o pico obtido de gas CH4 é
inexistente e o pico de gas O e N> é relativamente alto, sendo esperado, visto que o amido de

milho ndo possui micro-organismos anaerdébios capazes de produzir o gas CHa.
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Figura 30 - Cromatografia R6.
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Fonte: Autor (2022).

E possivel observar analisando os dados obtidos, de que com excecdo da amostra R5 (80
mL de Lodo) todos as amostras apresentaram grande concentracao de ar contendo gases como
O2 e N2 que provavelmente séo originados de vazamento das agulhas que ndo conseguiram
sustentar 0 gas metano armazenado de forma adequada, isso pode ter acontecido, devido ao
atraso nas analises cromatogréaficas, onde as amostras foram guardadas por um periodo
prolongado. Isso ocorreu devido aos problemas decorrentes da pandemia, que impossibilitaram
a analise imediata dos experimentos, visto que as todas as atividades presenciais na
universidade foram impossibilitadas. Para uma melhor observacdo de qual reator produziu
maior quantidade de CH4 foram feitos graficos de comparacdo de cada reator, comparando
também com o padrdo utilizado para saber a percentual de gas metano de cada amostra, e 0
percentual produzido de metano de cada amostra, que pode ser visto nas Figuras 31 e 32.

A Figura 31, representada por um grafico, na qual mostra a producdo de gas metano obtido
de cada triplicada de cada reator, mostrando lado a lado cada producdo para uma melhor
visualizacio e comparacao entre os reatores. E possivel observar que apenas uma das triplicatas
do branco de lodo do reator R5 foi capaz de se aproximar do valor do padréo da cromatografia
de gas utilizado com composicdo de 60% de gas CHa. E o reator R1 foi o reator em que as

triplicatas apresentaram maior producdo de gas metano.
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Figura 31 - Producdo de gas metano (mL) de cada reator, sendo (A1;A2;A3) as triplicatas, (R1;R2;R3;R4;R5) os reatores em
concentracgdes diferentes e o Padrdo de gas utilizado.
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Fonte: Autor (2022).

Observando a figura 31 e 32 atentamente, pode-se ver que o experimento R5 obteve-se um
valor coerente de producdo de gas metano em torno de 60% da composicdo do biogas,
mostrando a efetividade do lodo como indculo e auxiliar no processo de digestdo anaerdbia. O
branco do amido de milho apresentou uma producdo de 0% de gas metano, isso se deve pela
auséncia de micro-organismos anaerébios na amostra inserido de apenas amido e pela falta de
nutrientes que apenas o amido poderia prover para 0s micro-organismos durante o processo de
digestdo. E dentre todas as concentracdes testadas a que apresentou um melhor resultado foi a
amostra R1 de concentracdo de 8g de amido de milho para 72 mL de lodo, apesar de ter tido
um percentual abaixo de 10% de producdo de CHg4, este foi escolhido para ser testado a
temperatura ideal do processo.

Figura 32 - Porcentagem de gas metano em cada reator, sendo (A1;A2;A3) as triplicatas, (R1;R2;R3;R4;R5) os reatores em
concentragdes diferentes e o Padréo de gés utilizado.
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Fonte: Autor (2022).
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4.1.,5. Analise da Temperatura ideal

Foi escolhido a concentracdo de 8g de amido de milho para 72mL de lodo de ETE como a
melhor concentragdo, com maior tempo de esgotamento e maior produgdo de CHa, foram feitas
triplicatas do biodigestor de mesma concentragéo, a fim de testar a temperatura que providencia
uma melhor eficiéncia para o processo de digestdo anaerobia. Logo foram testadas as
temperaturas de 15, 30 e 40°C e foram analisados com cromatografia a producdo de CHa
comparando com o padrdo utilizado der 60% de gis CHis e 40% CO2 Os resultados
cromatograficos com o melhor desempenho de cada temperatura sdo mostrados a seguir na
Figura 33, em seguida faz-se a comparacéo da producdo de gas metano das 3 temperaturas lado
a lado na Figura 34. E possivel observar que a cromatografia b) mostra um pico bastante elevado
de gés Oze N2, indicando a possibilidade de vazamento de gas CH4 e a entrada do ar atmosférico

no reator.
Figura 33 - Cromatografia Amostras 8g/72mL. a) 15°C b) 30°C c) 40°C.
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Fonte: Autor (2022).
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Segundo Tietz et al. (2014) é recomendada para a faixa mesofilica de 20°C - 45°C, para

um maior rendimento de producdo de gis CH4 e para sua otimizagdo € de 30° C - 35°C. No

entanto para este experimento, observando a Figura 34 a temperatura de 40°C provou ser a

mais eficiente e foram as amostras que se obteve um maior valor do gas metano, ainda que

menor do que 60% a producdo, porém foi o melhor rendimento dentre as temperaturas. Esse

resultado pode ter ocorrido, visto que o amido de milho depende de uma temperatura maior

para a quebra de suas moléculas e a maior temperatura pode ter facilitado para os micro-

organimos anaerobios poderem digerir os componentes e nutrientes do substrato.
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Figura 34 — Gréfico de produgdo de CH4 (mL) das amostras.
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Fonte: Autor (2022).
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4.1.6.  Analise do Biogas produzido (2°Etapa)

Tendo obtido a melhor temperatura e a melhor concentracao fez-se mais uma triplicata de
biodigestores nomeados (D1, D2 e D3) nas melhores condi¢bes encontradas, a fim de obter o
maior rendimento de gas CHa possivel, os biodigestores foram colocados no pH ideal de 7.3,
Temperatura de 40°C e concentracdo de 8g de amido de milho para 72mL de lodo de ETE.
Além disso os biodigestores foram agitados 4 vezes por semana, a fim de homogeneizar o
substrato e facilitar a digestdo. Por fim foi analisado através de cromatografia o biogas obtido
de cada amostra e os resultados foram registrados para fazer um gréfico de producéo de metano
ao longo do tempo. Abaixo pode ser visto a Figura 35 representando o melhor resultado obtido
de metano da Amostra D2 no dia 16 de marco de 2022, 2 semanas depois do comeco da
digestdo. E possivel observar o terceiro pico representado pelo gas metano, sendo

significativamente mais alto do que as cromatografias dos experimentos anteriores.

Figura 35 - Cromatografia da amostra D2 do dia 16 de mar¢o de 2022.

CH4 2483

02+N2 1,900
02+N2 2,100
C02 4533

i

ji

Fonte: Autor (2022).

A Figura 36 mostra a produgéo de CH4 da concentragdo 8g/72mL (Amido/Lodo) a
temperatura de 45°C ao longo do tempo. Foi feita a avaliacdo durante um més desde o dia 03
de margo de 2022 até o dia 31 de marco de 2022. O reator D3 apresentou problema de

infiltracdo de ar, por isso ndo foi inserido nos gréficos de dados.
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Figura 36 - Grafico de crescimento de producéo de Metano ao longo do tempo.
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Fonte: Autor (2022).

Na Figura 37 € possivel observar o grafico de crescimento da porcentagem de gas CH4 ao
longo do tempo, no reator D1 e D2 de concentracao de 8g/72mL (Amido/Lodo) na temperatura
de 45°C. Pode-se observar que a producdo atingiu o seu maximo em um periodo de duas
semanas e foi decaindo ao longo do tempo, o melhor resultado chegou a uma porcentagem de
39% de CH4 ainda ndo sendo o ideal que seria uma producdo de 60% de gas metano. A
diminuicdo de producdo depois da segunda semana pode ser explicada pela possivel falta de

nutrientes que apenas o amido de milho ndo fornece para o substrato e a dificil quebra de suas

particulas.
Figura 37 - Gréfico de crescimento de porcentagem de Metano ao longo do tempo.
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Fonte: Autor (2022).
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4.1.7.  Analise do Gas Hidrogénio produzido

Com o objetivo de verificar a presenca do gas hidrogénio no biogas obtido, devido a sua
importancia, foram feitos 3 reatores (C1l; C2 e C3) com concentracdo de 8g/72mL
(Amido/Lodo), colocados em estufa de 40°C, com o objetivo de analisar apenas a porcentagem
do gas H2 produzido durante a DA. Foi analisado através da cromatografia os gases obtidos dos
Reatores C1, C2 e C3. Injetou-se um padrdo de 2 litros de Nitrogénio e 10 mL de H>
correspondendo a 0,5% do gas, para fazer a comparagdo com o gés obtido das amostras. Os
resultados obtidos do padrdo e da andlise de amostras pode ser vista na Figura 38, o primeiro
pico representa o gas H> o segundo pico o gas Oz e o terceiro pico e o gas CHg, a parte circulada
representa o pico de hidrogénio na amostra. O resultado que apresentou um maior pico para o
gés H- foi obtido no Reator C3.

Foi selecionado a imagem do reator C3, pois este apresentou um pequeno pico mais visivel
de hidrogénio em sua composicdo e ainda assim pode ser visto que a area do pico é
extremamente baixa. Logo, observou-se que assim como a literatura de Mattioli et al (2017) e
Wickham et al. (2018) descrevem a presenca de hidrogénio na composicao final do biogas
menor que 1% da composicao total. De acordo com a area obtida pelo cromatograma referente
a0,5% de hidrogénio e analises das amostras reais, a linha de base do hidrogénio ndo apresentou
crescimento, indicando que é prudente quantifica-lo como menor que o limite de deteccédo do

método, ou seja, uma quantidade extremamente baixa.

Figura 38 - a) Padrdo de gas hidrogénio (0,5% H,); b) Curva da amostra de biogas do Reator C3.

a) b)

020516

H2 0,350

CH4 1,133

Fonte: Autor (2022).
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5.CONCLUSAO E PESPERCTIVA
5.1. CONCLUSAO

A partir de todas as analises e desenvolvimentos deste presente estudo pode ser concluido
acerca da matéria prima utilizada, o amido de milho € uma 6tima fonte de carbono para digestéo
anaerobia e com tratamentos devidos, pode ser utilizado para DA. O lodo de ETE apesar de ter
apresentado micro-organismos capazes de realizar a DA, ndo foi capaz de apresentar resultados
que eram esperados como indculo, além de variacOes significativas em sua caracterizacao

quimica.

A relacdo DQO/DBO néo foi possivel ser obtida, tendo em vista a heterogeneidade da
mistura, na qual apresentava resultados incoerentes com a literatura ¢ resultava em “falsos
positivos” na analise com UV-Visivel, as analises foram repetidas inimeras vezes, mas o lodo
por ser secundario, apresentava particulas muito grandes de residuos orgéanicos, que pode ter
prejudicado nas analises.

A pandemia ocorrida durante o desenvolvimento deste estudo, prejudicou na questdo do
tempo de analise das amostras de biogés produzidas e armazenadas nas seringas por tempo
prolongado, na qual pode justificar a grande quantidade de gases O, e N2 contida nas amostras
obtidas. Prejudicou também na analise do balango C/N, o qual s6 pdde ser feito ao final do
prazo da pesquisa, devido a problemas de disponibilidade do laboratério, devido a situacdo de
pandemia e de equipamentos necessarios para a analise, percebeu-se que tanto o lodo de ETE
como a mistura utilizada como substrato para a D.A e obtencdo de gas CHa, estava acima do
limite, com excesso de carbono, que pode ser justificado pelo alto teor de carbono presente no
amido de milho, entdo era necessario ter feito correcBes de nutrientes adicionando mais
Nitrogénio a mistura, para obter um balanco ideal e uma maior eficiéncia para a producao de
gas CHa.

Dentre as concentragdes as que apresentaram melhor resultado foram Al, A2 e A3 (1/8; 2/8
e 3/8), porém a concentracdo na qual obteve-se um maior valor de gas metano produzido foi a
concentracdo de (1/8) de 8g de amido de milho para 72 mL de lodo. A temperatura ideal é de
40°C para esta mistura, isso se deve ao fator de que a temperatura provavelmente acelerou a
quebrar as moléculas do amido e assim facilitando a biodigestao e atingiu-se um valor de 39%

de CH4 na composicéo total do biogas.

As amostras ndo apresentaram presenca significativa do gas Hz> que era um dos focos e

objetivos deste estudo.
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5.2. RECOMENDACOES PARA TRABALHOS FUTUROS

O assunto abordado neste estudo pode ser desenvolvido de uma melhor maneira da seguinte

forma:

\

Ajuste da razdo C/N do substrato utilizado.

As amostras armazenadas do biogas devem ser analisadas a curto prazo.

Estudo do processo da biodigestdo anaerobia, observando o pH e a concentracdo de
glicose do meio fermentativo durante o todo o processo.

Desenvolvimento do processo de biodigestdo com o amido de milho em uma maior
escala.

Utilizar um lodo homogéneo e primario.

Analisar os nutrientes NPK e potencial como biofertilizante do substrato.
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