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Specific Methanogenic Activity: Simplified and automated methodologies for sludge of
anaerobic reactors
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Souza

Resumo: O teste da atividade metanogénica especifica (AME) permite conhecimento sobre o potencial de lodos anaerébios em
digestdo de material orgénico, no entanto, ainda ndo possui protocolo pratico para o seu desenvolvimento mais disseminado nas
EstacBes de Tratamento. O presente trabalho avaliou dois métodos de AME, um simplificado e outro automatizado. Em ambos
métodos houve inoculacdo de lodo de reator anaerdbio, diluicdo com solugdo nutritiva e adi¢do de substrato (acetato de sddio), em
concentragdes adequadas. Para 0 método simplificado foram utilizados frascos de antibidtico com medi¢do manual da producéo de
biogas, por meio de seringa esmerilhada, e analise de metano via cromatografia. No método automatizado foi utilizado o
equipamento AMPTS (Automatic Methane Potential Test System), o qual fornecia os resultados por meio de interface com
software especifico. Os resultados obtidos com 0 método simplificado foram mais coerentes ao esperado (valores em torno da faixa
de 0,2 a 0,3 gDQOCH,/gSV.d), confidveis e de custo inferior, considerando todos os recursos materiais envolvidos, quando
comparados com o0s obtidos com método automatizado (valores em torno de 0,1 gDQOCH,/gSV.d). Além disso, verificou-se que
novas praticidades podem ser implementadas.

Palavras-chave: AME; Biodigestor; Reator UASB; Residuos alimentares; Esgoto doméstico.

Abstract: The test of specific methanogenic activity (SMA) allows knowledge about the potential of anaerobic sludge in the
digestion of organic material, however, it does not yet have a practical protocol for its most widespread development in the
Treatment Stations. The present work intends to make a comparison between two SMA methods, one simplified and one
automated. In both methods there was inoculation of anaerobic reactor sludge, dilution with nutrient solution and addition of
substrate (sodium acetate), in adequate concentrations. For the simplified method, antibiotic flasks were used with manual
measurement of biogas production using a glass syringe and methane analysis via chromatography. In the automated method, the
AMPTS (Automatic Methane Potential Test System) was used, which provided the results through interface with specific software.
The results obtained with the simplified method were more coherent than expected (values around the range of 0.2 to 0.3
gDQOCH,/gSV.d), reliable and of lower cost, considering all the material resources involved, when compared with the obtained
with automated method (values around 0.1 gDQOCH,/gSV.d). In addition, it has been found that new practices can be
implemented.
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INTRODUCAO

Ha crescente interesse no uso do biogas produzido no
tratamento de residuos sélidos e liquidos em sistemas de
reatores anaerdbios. Isso porque o metano (CH,), principal
subproduto gasoso gerado nesses tratamentos, € um gas com
elevado poder energético, podendo ser aproveitado para gerar
energia elétrica, térmica ou uma combinacdo de ambas. Por
outro lado, também pode ser de grande preocupagao, se ndo
adequadamente gerenciado, por ser um relevante gas de efeito
estufa (BRASIL, 2017; POSSETTI et al., 2018).

A producéo de biogas (CH, além de CO,) ocorre por meio
da digestdo anaer6bia em reatores bioldgicos, particularmente
na etapa final do processo, qual seja, a etapa metanogénica.
Esse processo pode ser entendido como uma rota natural de
mineralizacdo da matéria organica, realizada por comunidade
microbiana  presente nos  reatores de  tratamento
(CHERNICHARO, 2007; LETTINGA, 2014).

O efetivo controle da atividade dos microrganismos
criticos que atuam no processo é uma vantagem que leva a
maior eficiéncia e ao aperfeicoamento dos sistemas. Neste
sentido, visando conhecer melhor a capacidade méxima de
producdo de metano por lodos dos tratamentos anaerébios, o
teste de Atividade Metanogénica Especifica (AME) permite, em
escala laboratorial, medir a conversdo méxima de substrato
organico em metano a partir do lodo a ser testado. Porém, o
teste de AME ainda ndo possui protocolo Unico e simples para
sua execucdo, o0 que dificulta sua reprodutibilidade e
comparacdo dos resultados obtidos, os quais sdo influenciados
pelas variagdes nas condi¢cdes empregadas (AQUINO et al.,
2007; STEIL, 2007; MENOZZO et al., 2008; FLORENTINO et
al., 2010; SCHNEIDERS et al., 2013).

Nesse contexto, a AME ainda é pouco utilizada em
contextos préticos por ter relativa complexidade, ndo sendo
empregado, por exemplo, nas inimeras esta¢es de tratamento
de esgotos (ETEs) que utilizam reatores UASB como opgéo
tecnoldgica principal. A seu turno, na medida em que a
producdo de biogas e metano efetivamente estd comegando a
ser entendida como algo de interesse no tratamento, a tendéncia
é haver maior necessidade de avaliar esse parametro de controle
da atividade metanogénica (AQUINO et al., 2007, SOUTO et
al, 2010).

Dessa forma, a AME poderd ser referéncia para
manutengdo de uma massa minima de lodo que permita
obtencdo da producdo esperada de biogas, podendo ser usada
em contextos de partidas dos reatores e, sobretudo, no controle
periodico de descartes do excesso de lodo produzido. Para isso,
a necessidade da definicdo de uma metodologia padronizada e
ao maximo simplificada se torna determinante, pois laboratérios
e empresas de saneamento no Brasil ndo tém grandes recursos
disponiveis para adquirir equipamentos caros e complexos, a
exemplo daqueles importados e/ou automatizados (AQUINO et
al., 2007; CHERNICHARO, 2007).

Nesse contexto, o objetivo do presente estudo foi de
comparar metodologias de Atividade Metanogénica Especifica,
sendo uma delas com introducdo de inovacGes em termos de
simplificacdes para o teste, na perspectiva do monitoramento do

potencial maximo de producdo de metano de lodos anaerébios
no tratamento de esgotos e residuos sélidos.

MATERIAL E METODOS

Os lodos usados nos testes foram coletados em reatores
UASB (Upflow Anaerobic Sludge Blanket — anaerébio de fluxo
ascendente e manta de lodo) de tratamento de esgoto doméstico
e biodigestores de residuos sdlidos alimentares, no primeiro
semestre de 2018, na cidade de Belo Horizonte.

Os reatores UASB em escala piloto (350 L), denominados
de R1 e R2, estdo instalados no Centro de Pesquisa e
Treinamento em Saneamento (CePTS) da UFMG em parceria
com a COPASA (Companhia de Saneamento - MG), localizado
na ETE Arrudas. As vazdes de alimentacdo foram continuas e
constantes. Quanto ao biodigestor de residuos alimentares (B1),
este tem escala industrial (18,8 m®) e estd instalado em
plataforma experimental de metanizacdo no Campus Pampulha,
UFMG. Ele recebeu os residuos alimentares produzidos no
restaurante universitario, com alimentacdo em bateladas
sequenciadas em 3 dias da semana.

As amostras de lodo foram coletadas nos pontos mais
adequados, em termos de concentragdes de solidos, a partir dos
registros de amostragem dos reatores. As mesmas foram
analisadas conforme protocolo padrdo para solidos totais e
volateis (ST e SV). Em geral, as concentracfes selecionadas
para o teste apresentaram valores de sélidos volateis proximos
de 30 g/L.

Foram dois os métodos empregados para determinacdo da
AME: o simplificado e o automatizado. No método
simplificado, os frascos do tipo antibidtico tinham o
monitoramento da producédo de biogas, 2 vezes por dia, feito por
meio de seringas de vidro esmerilhadas, de forma manual, com
anélise da composicdo do biogas em termos de CH4 e CO, (%),
via cromatografo Perkin Elmer (detector TCD e coluna
empacotada carbowax).

No método automatizado, utilizou-se de equipamento
denominado Automatic Methane Potential Test System
(AMPTS), que mede continuamente (dentro da sensibilidade
minima do aparelho) a producdo de metano, apds frascos
lavadores de CO,, em cada linha de producdo. Tal equipamento,
de elevado custo de compra, apresenta a limitagdo méaxima de
somente 15 frascos por teste.

Os testes foram realizados em triplicatas, com duracdo de
3 a 4 dias. Para cada lodo, houve também triplicatas do tipo
branco, sem adicdo de substrato organico (acetato de sodio),
para desconto da producdo inerente ao proprio lodo. Os
resultados de producdo de metano foram expressos em gramas
de DQO (demanda quimica de oxigénio) por g de SV de lodo
por dia (gDQOCH,/gSV.d).

A Tabela 1 mostra as principais particularidades utilizadas
no preparo e medicGes dos testes.
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Tabela 1. Detalhes metodolégicos dos testes AME:
simplificado e automatizado.
Método AME Critérios utilizados
- Frascos antibiotico 275 mL: volume Util de
120 mL.
- Solucgdo nutritiva/diluigdo: segundo Abreu e
Aradjo (2011).
- Concentracg0es finais: 4,5 g/L SV (lodo) e 2
Simplificado  g¢/L (acetato).

- Amostras incubadas e agitadas continuamente
a35°C e 125 rpm.

- Analise do biogas quanto ao CH, (%) por
cromatografia gasosa (Perkin Elmer, detector
TCD).

- Frascos AMPTS 600 mL: volume (til de 300
mL.

- Solucéo nutritiva/diluicdo (Abreu e Araljo,
2011).

- Concentrag0es finais: 4,5 g/L SV (lodo) e 2
g/L (acetato).

- Amostras incubadas em banho maria a 35°C e
agitadas por dispositivo eletromecénico do
préprio AMPTS.

- Andlise do biogas quanto ao CH,4 (%) por
lavagem alcalina em frascos lavadores do
préprio AMPTS.

Automatizado

Adicionalmente, foram feitos outros testes para buscar
mais simplificacbes, de forma que seja possivel torna-lo mais
simples e de menor custo sua aplicacdo:

a) Testes para avaliacdo da substituicdo da solucdo
nutritiva (sintética) por esgoto bruto (solucdo nutritiva
natural) da propria ETE, ja que a solucdo sintética
demanda grande quantidade de reagentes e
procedimentos  especificos. Para isso, foram
realizados testes AME comparativos com ambas
solugdes nutritivas: sintética e natural.

b) Testes de utilizacdo da lavagem alcalina (NaOH, 3N)
do biogas produzido nos frascos de antibiético em
substituicdo a analise via cromatografia gasosa.
Assim, utilizou biogas coletado no prdprio biodigestor
(B1) para desenvolvimento dos testes. Assim, biogas
e ar atmosférico natural foram injetados em muitas
réplicas (17 testes), em diferentes dias, em frasco
lavador simplificado conforme representado na Figura
1. Os volumes injetados foram de 5 e 10 mL. Apds
cada injecdo, esperava-se 30 ou 60 s para O
desenvolvimento da medigdo com  seringa
esmerilhada de vidro (20 mL) e valvulas plasticas
para abre/fecha. O percentual resultante de metano era
tdo somente a divisdo do volume injetado e
recuperado com o biogas pelo volume injetado e
recuperado com ar atmosférico natural (admitido
como referéncia inercial). Assim, 0s percentuais
obtidos foram comparados com os encontrados pela
cromatografia gasosa.

Figura 1. Desenho esquematico do frasco lavador empregado para analise do percentual de metano.
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Fonte: Autores (2019).
RESULTADOS E DISCUSSAO

A Figura 2 apresenta os resultados para o lodo do reator
UASB R1. Verificou-se que, para 0 método automatizado, a
AME méaxima foi de 0,09 gDQOCH, /gSV.d, alcancada nas
primeiras 24 horas de teste. Os demais valores se mantiveram

Legenda:

(2): frasco lavador - vol. =~ 100 mL

(2): solucéo lavadora - NaOH 3N

(3): tampa de borracha e lacre de aluminio

(4): seringa para injecdo - 20 mL (pléastico)

(5): valvula abre/fecha (plastico)

(6): tubo/mangueira passante na tampa e imerso na solugdo
(7): seringa esmerilhada para medig8o - 20 mL (vidro)

relativamente estaveis. Por sua vez, o método simplificado,
diferentemente,  obteve =~ AME maxima de 0,30
gDQOCH4/gSV.d, logo com 4 horas de teste. Em seguida os
valores de atividade diminuiram bastante (para cerca de 0,15),
mas ainda assim, ficando acima dos valores resultantes do teste
automatizado.
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testes de Atividade
Automatizado e

Figura 2. Séries temporais dos
Metanogénica  Especifica,  métodos
Simplificado, para o lodo do reator R1
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A Figura 3 mostra os resultados de AME obtidos para o
lodo do reator UASB R2. O valor maximo para o método
automatizado foi de 0,10 gDQOCH4/gSV.d, também alcancado
com 24 horas de teste. Para 0 método simplificado obteve-se
AME méaxima de 0,26 gDQOCH,/gSV.d, com 4 horas de teste.

Considera-se que, tipicamente, os valores esperados de
AME para lodos anaerdbios de reatores UASB tratando esgoto
doméstico seja dentro da faixa de 0,15 a 0,30 gDQOCH,/gSV.d
(DE PAULA, 2007; CHERNICHARO, 2007; LOBATO et al.,
2018). Portanto, o método simplificado ndo s6 apresentou
valores maiores para a AME, mas também mais dentro da
expectativa técnica, apesar da simplificacdo da metodologia.

testes de Atividade
Automatizado e

Figura 3. Séries temporais dos
Metanogénica  Especifica, = métodos
Simplificado, para o lodo do reator R2.

Teste AME Automatizado Teste AME Simplificado
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Os resultados para o lodo do biodigestor Bl estdo
apresentados na Figura 4. Verificou-se que, para 0 método
automatizado, a AME méxima foi de 0,14 gDQOCH,/gSV.d,
dentro de 48 horas de teste. Por sua vez, para 0 método
simplificado, com mesmo lodo, obteve-se um valor maximo de
0,23 gDQOCH,/gSV.d, dentro de 24 horas. Diferentemente dos
lodos dos reatores de esgoto doméstico, o lodo do biodigestor
de residuos alimentares teve valores de AME do teste

automatizado mais préximos dos obtidos para o teste
simplificado, considerando toda a sua série temporal. Esse
comportamento, possivelmente, tem relacdo com a atividade
real menor desse lodo, em funcdo da alimentacdo intermitente
que ele recebe ao longo da semana, sendo normalmente na
segunda, quarta e sexta, contra a alimentacdo continua e
constante para o lodo dos reatores UASBS.

N&o se tem consolidacdo na literatura da faixa mais
esperada de AME para lodo de biodigestores anaerébios de
residuos alimentares, especialmente dentro dessa condigdo de
alimentacdo com menores frequéncia e quantidade. Contudo,
aplicando-se a mesma faixa para esgoto doméstico, 0,15 a 0,30
gDQOCH4/gSV.d (DE PAULA, 2007; CHERNICHARO, 2007;
LOBATO et al., 2018), pode-se constatar maior proximidade
novamente para o teste simplificado.

testes de Atividade
Automatizado e

Figura 4. Séries temporais dos
Metanogénica  Especifica, = métodos
Simplificado, para o lodo do biodigestor.

Teste AME Automatizado Teste AME Simplificado
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Em relacdo a simplificacdo adicional para o teste AME,
particularmente, referente a ndo utilizagdo de solucdo de
nutrientes (macro e micro) sintética e sua substituicdo pelo
préprio esgoto bruto afluente & ETE (solugdo nutriente natural),
0s resultados obtidos se mostraram muito positivos no sentido
dessa praticidade. Conforme mostra Figura 5, dos 3 testes
realizados, com lodos dos reatores UASB, os valores médios
obtidos para a maxima AME foram, respectivamente, para
solucdo de nutriente e esgoto bruto: 0,19 / 0,14 / 0,18
gDQOCH4/gSVd e0,19/0,16/0,17 gDQOCH4/gSVd

Portanto, as médias de cada grupo de 3 determinacdes
foram muito proximas a 0,17 e inclusive proximas dos valores
esperados para esse tipo de lodo, como discutido anteriormente,
no contexto de reatores UASB tratando esgoto doméstico, em
torno da faixa de 0,15 a 0,30 gDQOCH,/gSV.d (DE PAULA,
2007; CHERNICHARO, 2007; LOBATO et al., 2018). Com
isso, 0s resultados mostram ser valida a simplificagdo nos casos
praticos.

Quanto aos testes comparativos entre analises de
percentual metano via lavagem alcalina e via instrumental,
foram feitas muitas repeticBes, ao todo 17, com variacBes de
pessoa, amostra, volume e tempo de lavagem. No geral, as
dispersbes dos dados (desvios padrdes) foram baixas, com
maior valor de aproximadamente 12% (coeficiente de variacdo
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relativo a média). Observou-se que todas as pessoas envolvidas
conseguiram desenvolver bem a analise, demonstrando a
simplicidade do procedimento, com erros percentuais relativos
aceitdveis, em torno de 10% (comparativamente ao
instrumental). No que diz respeito as variaveis volume de
injecdo e tempo de lavagem, ndo se observou diferenca
substancial entre os volumes 5 e 10 mL e tempos de 30 e 60 s.
Portanto, conclui-se com a indicacdo do volume de 5 mL e
tempo de 30 s, na medida em que simplifica e possibilita analise
mesmo com volumes menores. Contudo, sua aplicacdo deve ser
precedida das devidas calibraces e cuidados de vedagdes no
frasco lavador (sugere-se frasco de antibidtico de 100 mL,
dotados de tampas de borracha e lacres de aluminio).

Figura 5. Comparagdo dos valores de Atividade Metanogénica
Especifica em 3 testes comparativos utilizando solucéo
nutriente sintética e solugdo nutriente natural: Esgoto bruto.

m Solucdo nutriente sintética w Solugdo nutriente natural: Esgoto bruto
0,40 +
035 |
030 |
025 |
020 +
015 |
010 |
005 |
0,00 +

AME (gDQOgy,,/ gSV.d)

Teste 2
Testes AME comparativos

Teste 1 Teste 3

CONCLUSOES

A metodologia simplificada de atividade metanogénica
especifica é indicada para lodos de reatores anaerdbios, tendo
em vista que o método simplificado foi mais coerente, confiavel
e de custo inferior. Além disso, tem possibilidade de
implementacdo de simplificagdes adicionais, quais sejam, 0 uso
de esgoto bruto como solucdo nutriente natural e a anélise do
percentual de metano pelo método de lavagem em solucdo
alcalina.
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