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Objectivos

O estagio foi realizado no 4mbito do Programa de Desenvolvimento Educativo

para Portugal (Prodep), na fabrica da Nestl¢ situada em Avanca.

Sendo a Nestlé uma industria alimentar, produz efluentes nefastos para os meios
hidricos receptores, sendo necessario o seu tratamento. Neste seguimento foi construida

uma esta¢do de tratamento de aguas residuais.

Estes trés meses de estagio tiveram como principal objectivo o acompanhamento
da nova estagdo de tratamento de 4guas industriais da Nestlé, a proposta de melhorias e
modifica¢des na estacgdo, a caracterizagdo do equipamento e a anlise fisico-quimica do
afluente e do efluente da ETAR. O estagio foi realizado durante a fase de arranque,
aperfeigoamento e testes dos varios 6rgdos da ETAR, o que me permitiu ter uma visdo

clinica de todos os equipamentos.

De seguida, apresento o manual de operagdo da ETAR, no qual estdo presentes as
vérias fases do processo de tratamento biologico, instrugdes para a gestdo da estac¢do e
os procedimentos experimentais das analiticas exigidas pelo D.L. N.° 236/98, de 1 de

Agosto.
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Introducao

Cada vez mais, a legislagdo torna-se mais restritiva, com o objectivo de proteger
0s N0ssos rios ¢ mares de substancias contaminantes.

Os principais factores de contaminag@o prendem-se tanto com a matéria organica
em geral como por outros compostos associados a esta (azoto, fosforo, etc.). As
restricdes para descargas no meio ambiente aplicam-se directamente as industrias que
pelos seus produtos produzem efluentes nefastos para os nossos recursos naturais. De
todos os pardmetros que se encontram legislados nos Decretos Lei, tém especial
importancia os relativos a matéria orgénica e os relacionados com nutrientes em
excesso.

O objectivo de limitar a concentragdo de estes compostos no meio ambiente, €
garantir que ndio se saturara a capacidade de autodepuragdo natural dos rios e lagos. Por
outra parte, temos o problema da eutrofizagfo associado ao crescimento exagerado de
algas e outros seres que em grande quantidade sio prejudiciais para a fauna aquatica.

O rendimento na eliminag¢do de contaminantes organicos que permitiria estar
dentro dos limites impostos pela legislagio nem sempre se pode conseguir mediante
tratamento fisico-quimicos, ou estes podem ndo sdo economicamente tdo rentaveis
como a alternativa biologica. E por este motivo que cada vez mais toma maior
protagonismo este tipo de tratamentos.

De entre os sistemas de depuragdo para a eliminagdo de matéria orgénica, os
processos de depuragdo biologica sdo, sem duvida, os mais utilizados. Estes sistemas
tem evidentes vantagens sobre os tratamentos fisico-quimicos, quando falamos em
compostos orginicos biodegradaveis. Em muitos casos sdo mesmo a Unica opgao

economicamente viavel para efluentes com elevado caudal e/ou carga.



Manual de Operagdo da ETAR da Nestlé Prodep

Caracteristicas da instalacao
Na tabela seguinte, resumem-se os pardmetros de projecto utilizados para a
constru¢io da ETAR, as condigdes de afluéncia @ ETAR e as caracteristicas dos

efluentes tratados, de acordo com o DL N.°236/98, de 1 de Agosto.

Tabela 1 — Parimetros de projecto, caracteristicas do afluente a ETAR e valores legislados

Parametros Projecto  Afluente actual Legislagio
Caudal médio (m’/dia) 1200 700

CBOs (mg/L) 2250 1000 <40
CQO (mg/L) 5000 4000 <150
NTK (mg/L) 200 a 400 28 a 80 <15

P total (mg/L) 40 a 95 6al3 <10
pH 3al2 3al2 6,0a9,0
SST (mg/L) 400 a 800 400 a 800 <60
NH4— N (mg/L) las 2 <10
NO; (mg/L) 4al3 4 <50

Bases do tratamento
As 4guas residuais afluentes a estagdo, sdo tratadas biologicamente pelo processo
de lamas activadas, através de um sistema de reactores bioldgicos sequenciais (SBR). A

sequéncia do processo de tratamento esta descrita em apéndice.

O tratamento da linha liguida compreende as seguintes fases:

- Tratamento preliminar (tamisagio)
- Tratamento primério (desengorduramento, equalizac@o e neutralizagdo)

- Tratamento bioldgico (por lamas activadas)

10
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O tratamento da linha sélida (lamas) compreende:

- Espessamento
- Digestdo aer¢bia
- Desidratagdo mecénica

Destino dos subprodutos da depuracao

Produtos da gradagem

Os produtos da gradagem s3o compactados e evacuados nos contentores de

armazenagem.

Lamas

As lamas sio recolhidas num atrelado e posteriormente recolhidas pelo agricultor.

11
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Tratamento da fase liquida

Camara de chegada dos afluentes

As aguas residuais da fabrica chegam a um pogo e sdo bombeadas através de
bombas centrifugas submersiveis, em direcgdo ao tamisador.

As caracteristicas geométricas do pogo sdo:

- EOMELTia....ccvvererrne quadrada

=GR ssiinisisanisnsns 2m

- altura util.................... 4 m

- volume util................. 16 m’
Tamisador

Apbs serem bombeadas, as aguas residuais passam através de um tamisador
rotativo, para remog¢do dos sélidos grosseiros.

A limpeza do tamisador actua de forma automatica, através de boquilha interna ao
cilindro.

O tamisador apresenta as seguintes caracteristicas:

TATRA: . ooiv i 0.5 mm

- largura util do cilindro............ 1,17 mm

LT3 ) KOS 140 m*/h

- diametro cilindro filtrante....... 630 mm
C.A.F.

Desengorduramento por flutuagdo com micro - borbulhas produzidas através de
C.A'F. realizado em deposito de aco inox com extrac¢do automatica de flutuantes e
bombagem do decantado para a homogeneizagdo de lamas através de bomba
pneumatica. As gorduras sdo também bombeadas até um deposito de acumulagio ou
directamente até a homogeneizagdo de lamas.

Este 6rgdo possui as seguintes caracteristicas:

11 R 1,5 (raspador de superficie)

14
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-caudal......occ..... 140 m’/h

- material............... Aco inox 304

Acumulaciio de gorduras

Em dep6sito para sua posterior evacuagdo. A extrac¢do de gorduras € realizada
através de uma bomba pneumdtica, que envia as gorduras at¢ a homogeneizagdo de
lamas, ou de volta ao CAF.

Este tanque possui as seguintes caracteristicas:

- volume.......covvvee.. 20 m’

- altura................... 425 m

- didmetro............... 245m
Equalizacio

Homogeneizagdo do efluente num tanque, dotado de agitadores verticais. A
homogeneizagdo serd realizada a nivel variavel de modo a controlarem-se picos de
carga e caudal.

O tanque de homogeneizagdo apresenta as seguintes caracteristicas:

- EOMELTia....c.cerrernrnnens quadrada

- dimensdes. .....cccoveuvvenen. 10x 10 m

—alturautil...................... 45m

- volume atil................... 450 m’
Ajuste de pH

Ajuste de pH no tanque de homogeneizagdo € efectuado através do doseamento de
Acido Nitrico (HNO;) e Soda Caustica (NAOH), controlado por um medidor de pH

instalado em linha.

Bombagem

Em continuo (24 horas) desde a homogeneizagdo através de duas bombas

submersiveis, até os reactores biologicos. Se bem que, com o volume previsto de

15
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homogeneizagio poderiam ajustar-se as pontas € em circunstincias normais bombear o
efluente com uma tinica bomba, a um caudal préximo do médio. Nao ¢ imprescindivel
que o caudal de alimentagfio aos biologicos sequenciais seja constante, pode bombear-se
com as duas bombas ao mesmo tempo se for necessario. As referidas bombas sé
funcionardo em caso de o pH no tanque seja compativel (de 4 a 7) com o tratamento do

efluente por via biologica.

Tanque de emergéncia

Onde se envia o efluente por gravidade em caso de ser superado hidraulicamente
qualquer dos tanques existentes ou de chegar um efluente de excepcional carga da
fabrica¢do, com pH muito alto ou muito baixo. Neste caso, desvia-se através de um jogo
de valvulas a saida do tamisador, desengordurador ou directamente do pogo de
bombagem. Existe uma bomba para extracgdo do fluido do tanque de emergéncia, até ao
tanque de homogeneizagdo de forma controlada.

Caracteristicas deste 6rgdo:

- volume........ccocu.ee. 1096 m’®
- altura util............... 2,1m

~ RO cocssnamisianiss 23.8m
- comprimento......... 37m

Tratamento biolégico

E levado a cabo em reactor biologico aerobio de 5000 m’ (duas unidades de 2500
m’), do tipo SBR ( Sequencial Batch Reactor). O arejamento ¢ realizado através de uma
bateria de micronizadores, injectando o ar com dois compressores de émbolos rotativos
(geradores de ar), com um terceiro de reserva.

Cada um dos SBRs apresentam as seguintes caracteristicas:

- altura Gtil...........o..... 8 m
- diAmetro.......coeeenenne 19,95 m
-volume.......ccceeveen.n. 2500 m’

16
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Tratamento da fase solida

Extraccio das lamas

Extracgdo de lamas até espessamento, por gravidade através de tubagens dotadas

valvulas, com actuador pneumético (simples e duplo efeito).

Espessamento

Esta unidade, que se destina a reduzir o volume das lamas por supressdo de agua

intersticial, apresenta as seguintes caracteristicas:

- diametro util........oee.--. 5m
Y 1511 R PP e s 5m
- volume Gtil.......ccueunn. 106 m®

E feito por gravidade com extracgao do sobrenadante. O espessador estd dotado
com um sistema de agitagdo, por forma a manter a homogeneizagdo das lamas. As

lamas a saida apresentam uma concentragao de solidos entre 1,2 e 0s 2 %.

Fossa de recirculacio

O sobrenadante é extraido através de um sistema de extracgdo superficial que, de
forma automatica retira o efluente que esta a 15 cm abaixo da linha de 4gua.

A fossa de recirculagdo recolhe este sobrenadante e posteriormente envia-o a0
tanque de neutraliza¢do.

A fossa de recirculag@o tem as seguintes dimensdes:

- COMPTIMENtO...cceuvvuerenenesens 2,5m
- |argura....cccoeenenenenseneiiannne 1.5m
QIR sosesssossssssisseosnmemmmpee 3,4m
- volume Gtil.....cococeninniinnn 13m’

17
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Bombagem de lamas

Desde o tanque de espessamento até o tanque de homogeneizagdo de lamas,
através de uma bomba de recircula¢do do sistema de arejamento do espessador, que
permite ser utilizada para bombagem de lamas, gragas a um jogo de valvulas
automdticas. Ird dispor-se de uma tubagem de ligagio com o depdsito de lamas
desidratadas com o fim de possibilitar o uso agricola destas lamas.

Existird varias possibilidades de gestdo das lamas, serd possivel a desidratacdo
total na centrifuga, a purga total directamente do espessador, assim como purgar uma

parte e desidratar outra.

Tanque de homogeneizacdo de lamas

Recebe as lamas espessadas provenientes do silo de lamas. Estd dotado de

arejamento e agitagdo através bateria de micronizadores com compressor (gerador de

ar).
As caracteristicas geométricas do referido tanque sdo as seguintes:
- didmetro 1til................. I1m
P | SR— 1,45 m
- volume util.................... 160 m’
Centrifuga

Desidratagdo das lamas, ¢ efectuada numa centrifuga em que adicionado
polielectrélito organico.

A desidratag¢@o produz-se gragas a acgdo da forga centrifuga, que provoca dentro
do motor da centrifuga um deslocamento das lamas contra a periferia, permitindo a
saida da agua pelo centro da referida centrifuga e forcando a saida das lamas através de
um parafuso sem fim, que as encaminha para um contentor. A 4gua resultante da
desidratagdo € enviada ao tanque de neutralizag@io através da fossa de recirculagéo.

As caracteristicas da centrifuga sdo:

- caudal Gtil......c.evceereerenenn. 42 m’/h
- didmetro do rotor............ 0,353 m
- comprimento do rotor........ 1,228 m
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Controlo analitico

Amostragem

A técnica utilizada para a colheita de uma amostra deve garantir-lhe os seguintes
requisitos:
a) ser representativa;
b) ter volume suficiente para permitir a repeticio dos ensaios, sempre que
necessario;

¢) ndo ser alterada relativamente aos constituintes que vao ser objecto de analise;

Os recipientes devem ser cuidadosamente lavados no laboratério e passados duas a
trés vezes pela dgua a analisar, no ponto de amostragem.
As amostras para analise bacteriologica podem ser colhidas num s6 recipiente de vidro

previamente esterilizado.

Amostragem manual

As amostras colhidas manualmente possuem as caracteristicas da agua residual no
momento da colheita e este procedimento pode ser adoptado se se pretende uma amostra

pontual.

Amostragem automdtica

Existe uma ampla gama de equipamentos para a colheita de amostras de aguas e
aguas residuais, trabalhando uns por véacuo, outros por pressdo, e os mais vulgarizados
com uma fonte de energia eléctrica. Podem ser programados para colher aliquotas a
intervalos regulares ou continuamente, em recipientes individuais ou num tnico

recipiente, quando se pretende uma amostra composta.

19



Manual de Operagdo da ETAR da Nestlé Prodep
Amostras pontuais

Uma amostra pontual representa as caracteristicas da dgua residual no momento
em que foi colhida e pode ser obtida, quer manualmente, quer automaticamente.
Recomenda-se a colheita de amostras pontuais quando:

- as caracteristicas do efluente sdo relativamente constantes;

- uma amostra composta mascara caracteristica extremas, como acontece muitas
vezes, por exemplo, com o pH;

- se pretende determinar pardmetros cujo valor se pode alterar ao proceder a

composi¢do da amostra.

Amostras compostas

Quando as caracteristicas do efluente apresentam variabilidade moderada, €
vantajoso colher diversas amostras durante um certo periodo de tempo e misturé-las,
manual ou automaticamente.

A composicdo das amostras oferece a vantagem de minimizar o nimero de
analises a efectuar, proporcionando grande economia de trabalho laboratorial e

permitindo assim a determinagdo de um maior nimero de pardmetros.

Conservacio (preservacio) das amostras

Para evitar altera¢des das amostras entre o instante da colheita e a andlise, deve
proceder-se a sua conservagdo. As caracteristicas das amostras podem ser alteradas por
reacgdes quimicas ou bioquimicas (oxidagdo-redugdo, precipitagdo, complexagdo, etc.)
ou por fenémenos fisicos (adsorgéo, insolubilizagdo por abaixamento de temperatura,
etc.). A actividade microbiologica pode alterar, por exemplo teores de CBOs e CQO e
dos nutrientes inorganicos, como o azoto e o fosforo.

Os recipientes para guardar as amostras sdo normalmente de vidro ou de plastico,

procurando-se num caso e noutro que sejam de boa qualidade.

Na tabela 2 apresentam-se, para cada determinagdo analitica, o material do

recipiente, o método de preservagéo e o periodo maximo de armazenagem adoptados.
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Tabela 2 — Condigdes de preservagdo das amostras

Prodep

Material do Método de Periodo maximo
Determinacio
recipiente preservagio de armazenagem
) Refrigerar a 4°C ou
Azoto amoniacal Vidro ou plastico 25 horas
levar a pH<2
) H,SO4 até pH<2 e )
Azoto Kjeldahl Vidro ou pléstico _ 7 dias
refrigeragdo
CBOs Vidro Refrigeracgéo a 4°C 24 horas
Condutividade ) )
Vidro ou pléstico Refrigeragdo a 4°C 24 horas
eléctrica
H,SO4 até pH<2 e )
CQO Vidro ) 7 dias
refrigeragd@o
Fosforo total Vidro ou plastico Refrigeragdo a 4°C 24 horas
Nitratos Vidro ou pléstico H,SO4 até pH<2 24 horas
Nitritos Vidro ou plastico H,S0, até pH<2 24 horas
: ; Refrigerar a 4°C ou
Oleos e gorduras Vidro -
levar a pH<2
Oxigénio )
. Determinagdo no local - -
dissolvido
pH Determinagédo no local - -
SST Vidro ou plastico Refrigeragdo a 4°C 7 dias
Temperatura Determinagéo no local - -
Transparéncia Determinagéo no local - -
Turvagédo Determinag&o no local - -

Uma vez definido o programa de andlise é necessario elaborar protocolos

experimentais para cada uma das determinagdes (ver protocolos experimentais).

Na tabela 3, estdo referidos os métodos de referéncia, de acordo como D.L. n.°
236/98, de 1 de Agosto.
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Tabela 3 — Método de referéncia de acordo com o D.L. n.° 236/98, de 1 de Agosto

Prodep

Determinacio

Expressio
dos
resultados

Limite de
deteccio; %
valor
paramétrico

Precisdo; %
valor

paramétrico paramétrico

Exactiddo;
% valor

Métodos analiticos de
referéncia

Azoto
amoniacal

mg/L NH,

10

10

10

Espectrometria de
absor¢do molecular

Azoto
Kjeldahl

10

10

10

Mineralizagéo,
destilagdo segundo o
método Kjeldahl e
determinagédo do
amoénio por
espectrometria de
absor¢do molecular ou
volumetria

CBO;s

mg/L O,

25

25

10

Determinagdo de O;
dissolvido antes e apés
cinco dias de
incubagdo a 20°C %
1°C ao abrigo da luz,
com adi¢do de um
inibidor da nitrificagdo

Condutividade
eléctrica

uS/cm,
20°C

10

10

10

Electrometria

CQO

mg/L O,

25

25

23

Método do dicromato
de potassio

Fésforo total

mg/L P

10

10

10

Espectrometria de
absor¢do molecular

Nitratos

mg/L NO;

10

10

10

Espectrometria de
absorgio  molecular.
Cromatografia i0nica.
Eléctrodos especificos

Nitritos

mg/L NO,

10

10

10

Espectrometria de
absor¢do  molecular.
Cromatografia iénica

Oxigénio
dissolvido

%
saturagdo
de O,

Método de Winkler
Método electroquimico

pH

Escala de
Sorensen

10

10

10

Electrometria

SST

10

10

10

Centrifuga¢do (tempo
minimo de  cinco
minutos.  Aceleragédo
média de 2800 g a
3200 g), secagem a
105°C e pesagem.
Filtragdo através de
membrana filtrante de
0,45 pm, secagem a
105°C e pesagem

Temperatura

*c

10

10

10

Termometria
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Analiticas propostas para a Gestdo da ETAR

Tabela 4 — Analiticas propostas para a Gestdo da ETAR

Prodep

Local Analiticas Frequéncia Ponto de amostra
. Recirculagdo do
SBR pH, T? Diariamente SBR
SBR SV30, SST, SSV, 2-3 vezes/semana Recirculag¢do do
Bioindicagdo (alternando) SBR
Purgaide Jamas de SS Semanalmente Espessador de lamas
cada reactor
pH, CQO* (soluvel _ Tubo de entrada do
Hritidea ShK ou total), T* Diariamente afluente aos SBR
Entrada a SBR SS., CBOs Semanalmente Tubo desgllt{r adaa0s
Saida dos reactores pH, T, CQO Diariamente Canal Parshall
Saida dos reactores SS? CBOs, NTK, Pt, Semanalmente** Cabal Parshall
Oleos e gorduras
Composta saida do CQO, NTK, Pt,
CAF CBOs Semanalmente Amostra composta
Entrada do CAF Oleos e Gorduras Quinzenalmente Entads o CAR
Saida do CAF Oleos e Gorduras Quinzenalmente Entrada ao tanque de

neutralizagdo***

* A diferenga entre o CQO solivel e o total sdo os s6lidos em suspensdo. Se os

solidos em suspensdo sdo constantes (ndo ha grandes variagdes de uma semana para

outra), é preferivel fazer o CQO solavel.

** A frequéncia das analiticas de O e G, Nt, Pt sdo impostas pela legislagdo; em

principio poderiam reduzir-se a duas vezes por més, ou inclusive uma vez por més.

*** Estas analiticas realizam-se para comprovar o rendimento do CAF, por isso,

para colher a amostra 4 saida do CAF e poder comparar a concentragdo de O e Ga

entrada e a saida, temos que esperar que transcorra o tempo de retengdo hidraulico no

CAF. Se o rendimento é constante, esta analitica pode passar a fazer-se mensalmente.
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Parimetros operacionais para o controlo do processo biolégico

Estacionada a biomassa microbiana nos SBRs e encontrando-se o afluente dentro
das condi¢des aceitéveis, as varidveis do processo biolégico devem ficar fixadas
segundo os célculos realizados no projecto do reactor biologico.

Os parametros de projecto para a fase estaciondria de funcionamento dos

reactores, encontram-se detalhadas a seguir:

pH

O pH da agua do reactor biologico deve encontrar-se entre 6,0 ¢ 8,5 para seu

optimo funcionamento.

Composiciio da dgua de entrada no SBR

O caudal de entrada no reactor biolégico deve conter Azoto e Fésforo em
quantidades suficientes para se poder realizar a depuragfo biolégica. No caso de existir
um défice de nutrientes deve manter-se a relagdio DQO:NTK:Pt de 150:5:1, mediante a
adi¢@o de Ureia e Fosfato Trisédico. Isto significa que é necessdrio uma dosificagéo em
continuo de nutrientes, para favorecer o crescimento das bactérias floculantes e prevenir

o aparecimento das bactérias filamentosas.
Volume de efluente aos SBRs

O projecto do reactor biolégico contempla um volume de 1200 m’/dia se a CQO
do efluente for de 5000 mg/L. Actualmente o caudal médio de entrada a estagdo ¢ de
700 m’, com uma CQO de 4500 mg/L.

Concentracio de sélidos suspensos totais no reactor (MTS — Matéria Total em
Suspensiio)

A concentragio em lamas biologicas deve ser mantida entre os valores de 2500 e

4000 mg/L, por modifica¢do da quantidade de lamas extraidas do sistema.
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Concentracio de sélidos suspensos voléteis no reactor (MVS — Matéria Volitil em

Suspensio)

A concentragio de solidos volateis deve encontrar-se entre os 2000 e 3200 mg/L.

Idade das lamas

A idade da lama exprime o tempo de residéncia da matéria solida dentro do
sistema. E calculada a partir da relagio entre a quantidade total de matéria solida dentro
do sistema (MTS) dividida pela quantidade de lamas eliminadas cada dia dentro do
sistema.

Desta forma, uma descarga de lamas em excesso provocara um abaixamento da
concentragdo de solidos e, consequentemente, o aparecimento de espuma. Pelo
contrario, descargas reduzidas provocardo o aumento desta concentragdo e uma
consequente redugdo do oxigénio dissolvido. No projecto desta ETAR estabeleceu-se
uma idade de lamas de 20 dias. Quando a idade da lama ¢ baixa demais, os flocos ficam

muito dispersos e as matérias solidas sdo arrastadas no efluente final.

indice volumétrico de lamas (IVL) ou indice de Mohlman (IM)

E um indicador das caracteristicas de floculagdo e sedimentabilidade da lama.
Exprime-se como o volume, usualmente em ml, ocupado por grama de MTS, apés um
periodo de sedimentagdo de 30 minutos (ml/g).

Indices de Mohlman situados entre aproximadamente entre 80 e 150 indicam uma
boa sedimentabilidade. Quanto menor for o IVL, mais compacta é a lama, o que
significa que a floculagfio esta a realizar-se em boas condigdes € que a lama sedimenta
bem.

Assim que este valor ultrapassar 250, aparece o fenémeno de “bulking” ou
incha¢do das lamas devido ao desenvolvimento de microrganismos filamentosos,

incapazes de aglomerar-se. Nessa situacfo, as lamas deixam de decantar.

SV30x1000

i

IVF =
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Razéio alimento/microorganismos

Esta razio controla a taxa de oxidagdo biolégica e a massa de microorganismos,
mantendo o crescimento microbiano tanto na sua fase exponencial, de decadéncia ou

endogena.

0x8,

AlM = —
VxX,

Donde:

Q= Caudal de efluente diario, em m’/dia
Sp = Concentragdo de CQO ,em mg/L, presente no volume de entrada
V = Volume existente no reactor, em m’

Xv = Concentragio de matéria volatil em suspensdo, mg MVS/L

O projecto foi feito para receber uma carga massica de 0.1 Kg CQO/Kg SSV e as
flutuagdes diarias deste pardmetro ndo devem ser superiores a 10 %. Um valor de A/M
inferior a 0,1 Kg CBOs/kg MVS.dia provoca o desencadear do processo de respiragdo
e¢hdogena, com o aparecimento de cdpsulas de células, muito leves e de dificil
sedimentagfo. Valores superiores a 0,1 Kg CBOs/kg MVS.dia levath ao aparecimento

de filamentosas e a suspensdo (“bulking™) da lama.
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Funcionamento dos ciclos dos SBRs

Os SBRs foram projectados para trabalhar em quatro ciclos ao dia, cada um com
12 horas. Estes ciclos podem ter diversas fases que podem ser modificadas, adaptando-
se a evolugdo das caracteristicas do afluentes 8 ETAR e permitindo ajustar os ciclos de
exploragdo as condi¢des reais de cada momento.

Uma configuragdo possivel para a distribuigdo das etapas ao longo de cada ciclo,

mostra-se na seguinte tabela.

Tabela 5 — Bases de projecto por ciclo

Unidade de processo Biolégico
Numero de reactores 2
Numero de ciclos por reactor 2
Tempo de enchimento (h) 6
Tempo de enchimetito estatico (h) 0.5
Tettpo de enchimento anoxico (h) 1,5
Terpo de enchitmerito aerdbio (h) 4.0
Tempo de reacgfio aerdbia (h) 4,0
Tempo de decantdgdo 0,5
Tempo de decantagio, extracgdo e purga (h) 1.5
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Tabela 6 — Parametros operacionais

Unidade de processo Bioldgico
Volume total (m’) 5000
Volume unitario (m’) 2500
Volume de enchimento por reactor e ciclo (m’) 300
Tempo de retengdo celular — STR (dias) 36
Tempo de retengdo modificado — STR (dias) 24
Sélidos em suspensdo — MTS (mg/L) 6100
Produgio lamas/dia (Kg MTS/dia) 842
Producio de lamas por reactor e ciclo (Kg MTS/dia) 210.5
Producio especifica de lamas ((Kg MTS/Kg DQO eliminada) 0,16
VER (*) 0,12
Tempo de reten¢do hidraulico (dias) 4,2
A/M médio ciclo 0,088
Indice Volumétrico de lamas IVL (ml/g) 120
Quantidade de oxigénio necessario por reactor e ciclo (Kg O,/h) 195
Produgio de lamas/O, consumido (kg MTS/Kg O consumido) 0,21
Quantidade de oxigénio administrada (Kg O2/h) 228.6
Caudal de ar (Nm’/h) 1867.6

(*) VER = Volume Exchange Ratio: Relago entre volume que entra no SBR
(m’)/volume SBR

Em cada 12 horas realizam-se as seguintes etapas:

Enchimento

Realiza-se durante as primeiras 6 horas, podendo funcionar com ou sem

arejamento e recirculagdo.
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Enchimento andéxico

E realizado sem agitagio e sem arejamento, tem lugar durante a primeira parte do

enchimento, 90 minutos.

Nesta fase, os microrganismos encontram muita quantidade de matéria organica
disponivel e como ndo ha arejamento a maior parte dos microrganismos utilizam o NOs’
como fonte de oxigénio. Esta primeira fase anxica no enchimento ¢ regulada com base
na quantidade de nitrato no efluente e controla-se a sua duragdo mediante o potencial
redox e pH. Tem os seguinte objectivos:

»  Reduzir os valores de nitratos para permitir o cumprimento da legislagéo
(constitui a fase de desnitrificagdo do processo biologico)

=  Evitar que a desnitrificagio ocorra nas outras fases sem arejamento
(decanta¢do e extracgdo), ja que nesta fase do ciclo produz-se borbulhas de N,
provocando a flutuagéo das lamas.

=  Controlar as bactérias filamentosas por um mecanismo de selecgdo
metabblica (muitas das bactérias filamentosas que proliferam nos reactores das
industrias alimentares, crescem muito mais lentamente durante este periodo por nédo
ter a capacidade de utilizar o0 NO;  como fonte de oxigénio, seguindo entdo um
metabolismo fermentativo, com a consequente obtengdo de menor quantidade de

energia).

Enchimento anaerébio

Uma vez consumido o nitrato existente, as bactérias carecem de oxigénio, pelo
que ndio podem obter energia por via oxidativa até a formagéo de CO, e H>O (ciclo de
Krebs). Nestas condigdes, continuam degradando a matéria orgénica ate a produgdo de
produtos metabélicos intermédios, tais como o 4cidos de baixo peso molecular. A
presenca de estes compostos é fundamental para o desenvolvimento de certas bactérias
que sdo capazes de acumular fosforo na fase aerébia posterior.

Como o afluente a esta ETAR apresenta caréncia em nutrientes, temos que dentro
do possivel, reduzir esta fase anaerébia.

A duragio desta fase controla-se mediante o potencial redox. Um valor de

potencial inferior a — 200 mV indica que o nitrato ja foi eliminado.
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Enchimento anaerdbio e reaccio aerébia

Uma vez finalizado o enchimento anaerdbio, segue-se o enchimento aerdbio, no
qual temos arejamento e recirculagdo. Durante o enchimento aerobio (4 horas) e a
reacgdo aerdbia (4 horas), ocorre:

* Redugio da matéria orgdnica até aos limites legislado: Os
microrganismos consomem a matéria orgdnica em presenga de oxigénio até a sua
conversdo em CO; e H,O.

*  Nitrificagdo: Durante esta fase ocorre a oxidagio do azoto amoniacal a

nitrato, na presenca de bactérias especificas.

Decantacio

Transcorrido o tempo necessdrio para a eliminagdo da matéria orgénica e
nitrificagdio, entra-se na etapa de decantagfo. Esta fase esta calculada para que ocorra

em 30 minutos, mas pode prolongar-se até 2 horas.

Extracc¢iio

A extracgdo ocorre depois da decantagdo e é realizada através de um decanter
articulado, com uns orificios que se enconttam 15 cm abaixo da linha de dgua, de forma

a ndo arrastar solidos e espumas que podem acumular-se a supetficie do reactot.

Purga

No final do ciclo realiza-se uma purga para extrac¢do de lamas. Quanto mais
demorar a decantacdio e a extracgdo mais concentradas as lamas estardo, portanto as

mesmas lamas/ciclo ocupam um menor volume por ciclo.

30




Manual de Operagdo da ETAR da Nestlé

Instrugdes operacionais

Problemas com espumas

Tabela 7 — Problemas com espumas

Prodep

QOcorréncia

Causa

Confirmacio

Accio correctiva

A — Espuma branca
espessa e alguma
ondulagido na

superficie do SBR.

AA - Lama jovem num
tanque sobrecarregado

(Baixa concentragdo de

MTS). Nido ficar
alarmado, este
problema ¢ normal

durante o arranque.

AAA — Comprovar a carga
orginica e os Kg de MVS
no reactor. Calcular A/M
para determinar a relagdo
existente entre MVS e
CQO; verificar o escape de

solidos na agua extraida.

AAAA - Depois de
calcular a carga massica
Kg de MVS

deve-se

e 0s
necessarios,
encontrar a A/M alta e
os Kg de MVS baixos.
Portanto, reduzir ao
minimo as purgas de

lamas.

AAB -

niveis de arejamento no

Comprovar o0s

AABA - Manter os

niveis de oxigénio entre

tanque. 1 ed4mg/L.
AB — Excessivas lamas ABA — Verificar se houve: ABAA - Até que os
purgadas do reactor, diminuigio em  MVS, parémetros atras
causando sobrecargas redugdo da idade das lamas, indicados se
no sistema (MVS aumento da razio A/M, normalizem, reduzir
baixo). aumento do OD e aumento diariamente a
da quantidade de lamas quantidade de lamas

extraidas.

extraidas em cerca de
10 % ao dia.

AC — Afluente téxico,
presenga de metais
pesados ou bactericidas.
Temperatura do
afluente muito baixa ou
com variagdes bruscas
de temperatura, que déo
lugar a uma diminuigdo

da MTS.

ACA — Colher uma aniostra
do liquido e determinar as

concentragdes em: MTS,

ACAA -~ Retirar a
totalidade das lamas do

processo. Introduzir

metais, bactericidas. Medir uma semente de lamas

a temperatura. de outra estagio e
arrancar de novo com 0
processo.

ACAB - Controlar as

variagdes  bruscas  de

temperatura a estagdo.
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Prodep

Ocorréncia

Causa

Confirmagao

Accdo correctiva

B -  Brilhante,
espuma castanho
escura  sobre a
superficie do

reactor.

BA - Condigdes de
baixa carga massica no
reactor unida a uma
insuficiente purga de

lamas.

BAA - Comprovar e
monitorizar as tendéncias
para: Aumento da MVS;
Diminuigdo A/M; aumento
do arejamento para manter
os mesmo niveis de OD;

diminuigdo da purga de

BAAA — Aumentar a
purga de lamas mas ndo
mais de 10 % por dia,
até que o0 processo
alcance os pardmetros
normais de
funcionamento e uma
pequena quantidade de
espuma  ligeiramente
bronzeada ¢ observada a

superficie do reactor.

C — Superficie do
reactor coberta com
uma espuma
castanho escura e

espessa.

CA — Carga massica
excessivamente baixa,
unida a um programa de
purgas de lamas

insuficiente.

lamas; aumento da
temperatura.
CAA -  Comprovar e

monitorizar as tendéncias
para: aumento da MVS,
aumento da idade das
lamas, diminui¢do da carga
massica, aumento  do
arejamento para 0S mesmos
niveis de OD, diminuigdo
da purga de lamas, aumento
da concentragdo de nitratos

no efluente, diminuigdo do

pH no reactor.

CAAA — Aumentar a
purga de lamas mas néo
mais de 10 % por dia,
até que 0 processo
alcance os parametros
normais de
funcionamento e uma
pequena quantidade de
espuma  ligeiramente

bronzeada é observada a

superficie do reactor.

D — Espuma escura
que transborda o

reactor.

DA -

filamentoso.

Organismo

DAA — Examinar a matéria
em suspensdo a0
microscopico e confirmar a
presenga de
microorganismos

filamentosos.

DAAA — Se ndo forem
observados
microrganismos
filamentosos, as causas
mais provaveis sdo os
inadequados teores de
oxigénio dissolvido e de
CBOs.

DAAB - Se forem
identificadas bactérias,
controlar a massa de
organismos
filamentosos no
efluente.  Ver item
BAAA.
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Prodep

Ocorréncia

Causa Confirmacio Accio correctiva

E =

ensaboada, com cor

Espuma

EA - Tanque de EAA — Comprovar o

arejamento encontra-se funcionamento do sistema

castanho escuro — em condigdes de arejamento.
negra, sobre a anaer6bias.

superficie do

reactor. A cor da

biomassa é castanha

escura quase negra.

Detectam-se odores

sépticos.

F = Pequena FA - Ndo € um
quantidade de problema.

espuma com Normalmente ¢ um
coloragio castanho sinal de que o processo
claro. estd funcionando

correctamente e esta
produzindo um bom

efluente.
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Prodep

Problemas com sélidos que saem juntamente com o efluente extraido do reactor

Tabela 8 — Problemas com sélidos que saem com o efluente

Ocorréncia Causa Confirmacio Acgio correctiva
A — Lamas homogéneas AA - Mau AAA - Comprovar o AAAA - Reparar o
em algumas zonas do funcionamento do funcionamento do decanter.
reactor durante a fase de equipamento da ETAR. decanter.
decantagdo. Boas
caracteristicas de AB - Ocorréncia de ABA — Realizar um teste ABAA — Se o processo
sedimentagdo, com um desnitrificagdo, de (SV30). Quando as estd nitrificando,
sobrenadante clarificado. libertagio de bolhas lamas estiverem no aumentar o tempo de
gasosas com fundo, verificar se existe funcionamento
arrastamento dos flocos libertagdo de bolhas anaerobio.
para a superficie. quando se agita ABAB — Se o processo

ligeiramente as lamas.
Se as bolhas libertam-se
do sistema, verificar o
teor

aumento do em

nitratos no efluente.

ndo estd nitrificando,

havendo libertagdo de
bolhas de gas e aumento
do de

aumehtar diariamente a

teor nitratos:
extraccdo de lamas em
excesso, para reduzir ou
eliminar a nitrificagdo.
Se a nitrificagdo for
necessdria, reduzi-la do

minimo possivel.

AC =

hidraulica ou de sélidos

Sobrecarga

no reactor.

ACA - Comprovar a

carga de sdlidos no
reactor.

Comprovar o IVL.
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Problemas com lamas volumosas

Tabela 9 — Problemas com lamas volumosas

Prodep

Ocorréncia

Causa

Confirmacao

Acgio correctiva

A — Lamas homogéneas
cobrindo quase
totalmente a superficie
do reactor durante a fase
de decantagdo. A matéria
em suspensdo decanta
muito  lentamente e
compacta muito pouco,
tal pode-se verificar
através de um teste de
0

sobrenadante apresenta-

decantabilidade.
se razoavelmente
clarificado. Um exame
microscopico mostra

pouco ou  nenhum

organismo filamentoso.

AA — Uma carga

organica inadequada,
causa um crescimento

disperso de lamas.

AAA — Comprovar e
monitorizar as
tendéncias  seguintes:
variacdo da concentragéo

de MVS, Variagio da

idade das lamas,
variagio do  indice
volumétrico de lamas,

variagdo dos niveis de
oxigénio; variagdo da

CBOs e CQO de entrada.

AAAA -  Reduzir
diariamente as descargas
de lamas em 10 % dia,
até que a concentragdo
em MVS se aproxime

dos valores normais.

AB - Um nivel
excessivo de OD da
lugar a um crescimento

disperso de lamas.

ABA - Comprovar o
aumento dos niveis de

oxigénio.

ABAA -
niveis de OD entre 1 ¢ 4

Manter os

mg/L.

AC — Toxicos presentes
no efluente vdo causar
um crescimento disperso

de lamas.

ACA - Comprovar a
velocidade de respiragdo
da

suspensdo.

matéria em

ACAA - Recuperar a
biomassa dos efeitos dos

toxicos.

B — Igual ao anterior

excepto que no exame

microscopico mostra
numerosos  Organismos
filamentosos. E

necessario determinar o

tipo de  organismo

filamentoso.

BA -~ Caréncia de
nutrientes no afluente a

ETAR.

BAA — Comprovar 0s
niveis de nutrientes no
de
Comprovar a
da

afluente entrada;
decantabilidade
matéria em suspensdo
de

Determinar

mediante  teste
decantagio;
o tipo de organismo

filamentoso.

BAAA — Se os niveis de
nutrientes sdo menores
que os valores médios,
equilibrar o afluente na
sua relagdo de nutrientes
(CQO/NTK/P =
150/5/1); Realizar testes
para observar a melhor
decantagdo com a adigdo
de nutrientes; Mudar os
ciclos para controlar o
das

problema lamas

volumosas.
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Prodep

QOcorréncia

Causa

Confirmagao

Accio correctiva

BB — Baixo teor de OD.

BBA - Comprovar os
niveis de oxigénio ao
longo do ciclo de

arejamento.

BBAA — Comprovar o
funcionamento do
sistema de arejamento;
Ver se os niveis de
oxigénio sdo menores de
0,5 mglL

periodos muitos largos;

durante

aumentar o tempo de

arejamento.

BC — Ampla flutuagdo
de pH (< 6,5) no tanque
de homogeneizagdo ou

no reactor bioldgico.

BCA - Comprovar e
monitorizar o pH de

entrada.

BCAA — Se o pH < 6.5
controlar descargas de

baixo pH .

BCAB — Se a solugdo
anterior ndo for possivel,
aumentar 0 pH,
adicionando um agente
alcalino  (leitos  de
calcirio, leite de cal,
NAOH, NA,COs,
NH,OH), no tanque de

homogeneizagdo.

BD - Insuficiente
biodegrabilidade da
CQO causando lamas

volumosds.

BDA - Comprovar a
evolugdo da CQO ao

longo do ciclo.

BDAA - Variar os
fazendo

enchimentos ao dia.

ciclos varios
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Problemas com lamas ascendentes

Tabela 10 — Problemas com lamas ascendentes

Prodep

Ocorréncia Causa Confirmacio Acc¢do correctiva
A — Lamas ascendentes AA - Desnitrificacgio AAA - Verificar os AAAA — Aumentar 0s
sob a forma de bolas de durante a fase de niveis de nitratos no tempos anaerébios no
distintos tamanhos. decantagdo — extracgdo. efluente. ciclo do SBR.

Bolhas de ar AAB - Verificar o0 AABA - Aumentar
permanecem a aumento da idade das gradualmente a purga

superficie do reactor na
fase de decantagdo.
Teste de sedimentagdo
revela ma
sedimentagdo. Uma
parte da matéria em
suspensdo  sobe  a
superficie apos algumas

horas do inicio do teste.

lamas e o aumento da

carga massica.

de lamas para manter a
idade de lamas e carga
massica dentro  das
condigdes de projecto.
Diminuir a purga de
lamas, para assegurar
que a nitrificagdo ¢

completa e a CQO ¢

baixa.
AAC - Verificar os AACA - Verificar o
niveis de OD na matéria funcionamento dos
em suspetisdo. compressotes de

arejamento; aumentar a
fase aerdbia no ciclo de

depuragdo.

AAD - \Verificar a
concentragdo de lamas

no reactor.

AADA - Diminuir a

purga de lamas.

AB — Na fase de
decantagdo - extracgdo
entra

o reactor em

anaerobiose.

ABA - Verificar se os

niveis de oxigénio se

ABAA -

funcionamento do

Verificar o

encontram entre 1 e 4 sistema de arejamento;

mg/L. aumentar o tempo de
arejamento.

ACA — Verificar a ACAA - Diminuir a

concentragdo de lamas

no reactor.

purga de lamas.
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Problemas com efluente turvo

Tabela 11 — Problemas com efluente turvo

Prodep

Ocorréncia

Causa

Confirmagio

Accio correctiva

A — O efluente a saida
do reactor apresenta-se
turvo e contém solidos
em suspensdo. Teste de
sedimentagdo revela ma
sedimentacdio e um

sobrenadante turvo.

AA — Baixo teor de
MTS

arranque da instalagdo

devido ao

ou a uma descarga

excessiva de lamas.

AAA - \Verificar a
carga organica e os Kg
de MVS no reactor.
AM

Calcular para

determinar a relagdo
existente entre MVS e

CQO. Comprovar o

escape  de  solidos
durante a fase de
extracgao.

AAAA - Depois de
calcular a carga massica
e os Kg de MVS
necessarios, deve-se
encontrar a A/M alta e
os Kg de MVS baixos.
Portanto, reduzir ao
minimo as purgas de

lamas.

AAB - Comprovar os
niveis de arejamento no

tanque

AABA - Manter os
niveis de oxigénio entre

1 ed4dmg/l.

AB — Aumento da carga

orgénica a entrada.

ABA — Realizar testes
microscopicos a
amostras de matéria em
suspensdo, para
verificar a presenga € 0

estado dos protozodrios.

ABAA - Se ha poucos
protozoarios, € possivel
que tenha ocorrido um
choque por  carga
organica. Ha que mudar
a estratégia do ciclo. Se
ha um grande nimero
de flagelados, o sistema
pode estar

sobrecarregado.

ABB — Verificar a carga

massica.

ABBA - Se a carga
orgdnica é maior do que
o normal, reduzir a
purga de lamas, mas

ndo mais de 10 % ao

ABC - Comprovar o
oxigénio dissolvido no

tanque de arejamento.

dia, até o sistema
estabilizar.
ABCA - Ajustar o

sistema de arejamento
para que o OD esteja
compreendido entre 1 e

4 mg/L.
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Prodep

Ocorréncia Causa Confirmacgao Acciio correctiva
AC — Shock provocado ACA - Examinar a ACAA - Se ha
por produtos toxicos. matéria em suspensdo protozoarios ~ presentes

ao  microscopico e na matéria em

comprovar a presenca ¢€

suspensdo, mas estes
encontram-se inactivos,
existe a possibilidade de
uma presenga recente de
produtos  toxicos no
sistema. Reduzir a
purga de lamas tentando
manter as condigdes
normais de operagdo. Se
ha poucos ou nenhuns
protozoarios presentes €
o OD ndo se encontra
no valor apropriado, ha
uma carga de toxicos
presente Nno processo,
assim sendo, continuar
com a purga ou
aumenta-la nos dias
seguintes. Se 0s toxicos
ja tiverem  passado
através do  sistema,
inocular novas lamas e
parar com a purga até
que se volte a recuperar

o sistema.

o estado dos
protozoarios.

ACB - \Verificar a
velocidade de

respiragio da matéria

em suspensdo.

ACBA - Se € menor
que 3 mg/g.h, existe
choque toxico. Ha que
arrancar O  Processo

biologico.
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Prodep

Ocorréncia

Causa

Confirmagio

Accio correctiva

ACC - Verificar a
composigdo do afluente
de entrada no reactor e
da matéria em
suspensdo, para
procurar a presenga de

produtos toxicos.

ACCA — Se ha metais
presentes na matéria em
suspensdo, ~ considerar
aumentar a purga de
lamas durante uma
semana até elimina-los
do sistema. Tentar
procurar a origem dos
toxicos ao nivel da

fabrica.

AD - Sobre arejamento
no reactor causa a

destruigdo dos flocos.

ADA - Efectuar analise
microscopica a
amostras de matéria em
suspensdo. Verificar o
floco  disperso  ou
fragmentado e a
presenga e condigdes

dos protozoarios.

ADAA - Se o8
protozoarios estdo
activos e em bom

estado e o floco esta
disperso, manter o OD

na gama de 1 a 4 mg/L.

AE - Baixa
concentragdo de OD no

reactor biolégico.

AEA - \Verificar a
matéria em suspensdo
ao microscopio € para
aferir da presenga e
condigdes dos
protozoarios.

Comprovar a carga

massica e o OD.

AEAA - Se ndo ha
protozoérios, Ou ha
muito poucos , a carga

orginica é muito baixa

e o OD ¢ baixo.
Comprovar 0
funcionamento dos
COmpressores de

arejamento e mudar 0s

ciclos.
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Problemas com cinzas e floco disperso

Tabela 12 — Problemas com cinzas e floco disperso

Prodep

Ocorréncia Causa Confirmaciio Accdo correctiva
A Flocos finos ¢ AA - Baixa carga AAA - Verificar a AAAA — Aumentar a
disperso (tamanho de massica devido ao tendéncia  para: 0 purga de lamas, mas
cabeca de alfinete), envelhecimento das aumento dos MVS, ndo mais de 10 % ao
aglomerados em alguma lamas nos SBRs. aumento do tempo de dia, para voltar ao
zonas e transbordando residéncia celular, Optimo da carga
sobre a dgua clarificada. diminuigdio da carga massica. Se quisermos
massica, diminuigdo do nitrificar devemos
volume da purga de evitar purgas.
lamas, diminuigio da
razio CQO/CBOs no
efluente.
AAB — Comprovar o AABA - Comprovar o
sistema de arejamento e estado dos
de agitagdo do reactor compressores de
bioldgico. arejamento.
B - Pequenas particulas BA - Inicio da BAA - Agitar o floco BAAA - Verificar os
parecidas com cinza a desnitrificagdo. presente no ensaio de niveis de nitratos no
superficie da agua decantagdo. efluente  Se o floco
clarificada e no ensaio liberta  borbulhas e
de SV30. decanta, aumentar O0s
tempos anaer6bios no
ciclo do SBR.
BAAB - Se ndo decanta
ver causas BB e BC,
desta tabela.
BB - Quantidade BBA ~ Analisar a BBAA - Se a

excessiva de gorduras

na vala de oxidago.

presenga de gorduras na

matéria em suspens#o.

quantidade de gorduras
na matéria em
suspensdo excede 15 %
da concentragio de
MTS,

reactor.

purga-los do
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Prodep

Ocorréncia Causa

Confirmagio

Accdo correctiva

BBAB — Se o teor de
gorduras for
significativo,

desengordurar a entrada

da ETAR.

BC - Carga massica
extremamente baixa (<
0,05).

BCA - Comprovar e
monitorizar as
tendéncias para o
MVS,

aumento da idade de

aumento  de

lamas, diminui¢do da
carga maxima, aumento
do arejamento para a
mesma concentragdo de
oD,
purga de

diminui¢do da
lamas,
diminuigdo da carga

orgénica.

BCAA — Se a presen¢a
de cinzas € significante
no efluente de saida do
reactor, aumentar a
purga de lamas, mas
ndo mais de 10 % ao
dia, de

aumentar a

modo a
carga
massica e diminuir a
idade das lamas aos
parametros de controlo

optimos.

BCB -
decantabilidade da

Verificar a

matéria em suspensdo.

BCBA - Se as lamas
decantam muito
rapidamente  deixando
particulas em suspensdo
e se piora a qualidade
do efluente, aumentar a
purga de lamas como
estd descrito no ponto

BCA.

BCC -

existéncia de espumas

Verificar a

finas sobre o

clarificado.

BCCA - Igual ao ponto

anterior.
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Prodep

Ocorréncia

Causa

Confirmacgio

Acgiio correctiva

C - Pedagos de lamas
de cerca de 2 cm ou
mais, durante a fase de
decantagdo. Teste de
sedimentagdo revela
razodvel sedimentagdo:
lamas densas no fundo e
particulas  finas  de
flocos suspensos no

sobrenadante.

CA

reactor biologico (carga

— Sobrecarga no

massica alta) da lugar a
lamas jovens de baixa

densidade.

CAA -~ \Verificar e
monitorizar as
tendéncias para:
aumento de MVS;

diminui¢do da idade de

lamas; aumento da
carga massica;
diminuigdo do
arejamento  para 2

mesma concentragdo de

oxigénio dissolvido.

CAAA - Diminuir a
purga de lamas, mas
nio mais de 10 % ao
dia, para que o processo
se aproxime das
condigdes Optimas de

operagéo.

CAB -~ \Verificar o
programa de purga de

lamas.

CABA - Evitar a purga
de lamas
aumento da CQO.

com 4]

CAC — Ver se a carga
orghnica dos distintos
afluentes  contribuem
para a sobrecarga do

sistema.

CACA - Recalcular a

carga  massica em

fungdo da nova entrada.
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Procedimentos experimentais

Sélidos

(Método gravimétrico)

1. DEFINICOES

Prodep

Entende-se por solidos totais o residuo resultante da evaporagdo e secagem de uma

amostra em estufa, a uma temperatura definida. Estes solidos nfio sdo mais que 0

conjunto de todos os solidos dissolvidos e suspensos.

Entende-se por sélidos suspensos totais todos aqueles que ficam retidos num filtro

de 2,0 pm (dimensdes de um poro nominal) em determinadas condigdes.

Os sélidos suspensos fixos correspondem ao residuo que se obtém quando se

aquecem os solidos suspensos a calcinagdo. A massa perdida corresponde aos sélidos

suspensos volateis.

Volateis
Apos calcinagdo 550 °C

Fixos
Apos aquecimento 150-180 °C

Solidos totais
103 -105°C

Solidos Suspensos Totais
(SST)
180°C

Apos filtragdo em fibra de
vidro

Fixos Volateis
(SSF) (SSV)

Solidos Dissolvidos Totais
(SDT)

Volateis Fixos
(SDV) (SDF)
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2. OBJECTIVO

Este protocolo especifica um método para a determinagdo de solidos totais e

sélidos suspensos totais (fixos e volateis) em dguas residuais.
3. LIMITACOES E INTERFERENCIAS

= Podem ser introduzidos alguns erros na andlise quando da amostragem, sub-
amostragem e durante a pipetagem das amostras, sendo por isso necessario tomar
alguns cuidados especiais:
i) Homogeneizar muito bem a amostra durante as transferéncias, tendo especial
cuidado para manter a sua integridade em sub-amostragens;
ii) A homogeneizagio de pequenas amostras devera ser feita por um agitador
magnético;
iii) Contabilizar as porgdes de amostra que tenham aderido ao recipiente;
iv) Evitar o uso de agitadores magnéticos quando facam parte da amostra
particulas magnéticas.
v) Se estiverem presentes na amostra solidos suspensos deve usar-se pipetas

largas.

= Muitas amostras secam originando uma crosta que aprisiona a dgua, impedindo que
esta evapore.

= Deve-se ter especial cuidado com o tempo e temperatura a qual o residuo € aquecido
uma vez que as variagdes de massa se devem a fendémenos que estdo directamente
relacionados com este pardmetro, tais como: a volatilizagdo de matéria organica, a
volatilizagdo de dgua ocluida, 4gua de cristalizagdo, a libertagdo de gases devido a

decomposi¢io quimica induzida pelo calor e a ganhos de massa por oxidag@o.
A 103-105 °C

Os residuos retém 4gua de cristalizagdo ¢ dgua ocluida mecanicamente. Ocorrem
perdas de CO; resultantes da conversio de bicarbonatos em carbonatos. As perdas de

matéria orgénica por decomposi¢do s3o0 minimas.
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A 18012 °C

Praticamente toda a 4gua mecanicamente ocluida na amostra foi removida.

Permanece na amostra alguma agua de cristalizagdo, especialmente se existirem
sulfatos. Perde-se alguma matéria organica por volatilizagdo, mas esta nao ¢ totalmente
destruida.

Ha libertagdo de CO, resultante da conversdo de bicarbonatos a carbonatos e da
decomposigdo parcial dos carbonatos a 6xidos ou sais basicos. Ha perdas de alguns sais
de cloretos e nitratos.

Os resultados obtidos a partir de residuos com elevado teor de dleos e gorduras
sdo questionaveis devido a dificuldade em secar a amostra até um peso constante em

tempo razodvel.

4. SELECCAO DO METODO

Os métodos em questdo destinam-se a determinagdo de sélidos em dguas potaveis,
salinas, superficiais e aguas residuais domésticas e industriais que contenham sélidos

até 20000 mg/L.

5. COLHEITA E CONSERVACAO DA AMOSTRA

As amostras poderdo ser colhidas em frascos de vidro ou pléstico, desde que os
solidos em suspensdo ndo adiram as paredes do recipiente.

As analises deverdo ser efectuadas logo que possivel, ndo existindo forma de
conservagdo e/ou preservagao.

No periodo que vai da colheita até a andlise a amostra devera ser refrigerada a 4
°C, ndo devendo este periodo exceder as 24 horas. A amostra devera encontrar-se a

temperatura ambiente quando estiver a ser analisada.
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Sélidos Suspensos Totais

Secagema 103 — 105 °C

1. PRINCiPIO DO METODO

Uma amostra bem homogeneizada é filtrada através de um filtro de fibra de vidro
standard, previamente pesado. O residuo retido no filtro € seco até um peso constante, a

103 — 105 °C. O aumento da massa do filtro representa os solidos suspensos totais.
2. LIMITACOES E INTERFERENCIAS

As interferéncias sio as mesmas ja referidas anteriormente. As dguas altamente
mineralizadas, com concentragdes elevadas de calcio, cloreto, magnésio e/ou sulfato,
podem ser higroscopicas e requerer secagem prolongada, dessecagdo propria e pesagem
rapida. Ja que o excesso de residuo, no filtro, pode provocar o aprisionamento de 4gua,
deve-se limitar o volume da amostra de forma a obter-se ndo mais de 200 mg de
residuo.

A lavagem dos filtros torna-se indispensavel quando a amostra contem solidos
dissolvidos.

Prolongados tempos de filtragdo resultantes da colmatagéo dos filtros originam
incrementos nos resultados devido ao aprisionamento de matéria coloidal.

Deve remover-se particulas de grandes dimensdes que se encontrem a flutuar na
amostra ou aglomerados de material nio homogéneo, desde que seja determinado que a

sua contabilizagdo ndio contribui para que a amostra seja representativa.
3. EQUIPAMENTO E MATERIAL

= (Cadinhos de porcelana;

= Conjunto de filtragdo por vacuo (funil de filtragdo, rampa de filtragdo ou quitazato);
= Bomba de peristaltica;

= Pinga de pontas finas;

= Discos filtrantes de fibra de vidro com dimensdo nominal dos poros 2,0 pm

= Mufla a operar a 550 °C; .Exsicador;
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Estufa a operar a 103 — 105 °C;

Balanga analitica sensivel a 0,1 mg;

Placa de agitagdo magnética com barra de agitagdo magnética revestida a TFE:
Pipetas;

Tenazes.

4. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

4.1. PREPARACAO DOS FILTROS

Para amostras nio homogéneas, tais como aguas residuais brutas, deve usar-se

filtros largos para permitir a analise de uma amostra representativa.

Inserir os discos de fibra de vidro no dispositivo de filtragdo, com a superficie
rugosa para cima

Aplicar o vacuo e lavar os discos com 3 por¢des sucessivas de 20 ml de dgua
destilada;

Manter a suc¢do até que todos os vestigios de agua sejam removidos; Transferir os
filtros para os cadinhos;

Para determinar simplesmente os solidos suspensos totais, o conjunto

cadinhos/filtros deve ser seco em estufa a 103 — 105 °C durante 1 h;

Se posteriormente se pretende determinar os sélidos suspensos volateis, o conjunto
deve ser seco numa mufla a 550 °C durante 15 min;

Deixar arrefecer os filtros num exsicador, onde deverdo permanecer até a sua
utilizagdo;

Pesar os cadinhos imediatamente antes de os usar (A).

Notas: Todas as transferéncias de filtros do suporte para o funil de filtragdo e do funil

de filtragio novamente para o suporte, deverdo ser efectuadas com a ajuda de uma pinga

de pontas finas;

Utilizar a tenaz para colocar e retirar os cadinhos na mufla.
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4.2. ANALISE DA AMOSTRA

* Colocar o filtro no dispositivo de filtragdo e iniciar a sucgdo;

* Humedecer o filtro com um pouco de agua destilada, para o acomodar; .Promover a
agitagdo da amostra com uma barra de agitagdo magnética, na placa de agitagao;

* Enquanto a amostra é homogeneizada, pipetar para o filtro, um volume de amostra
medido;

* Lavar o filtro com trés por¢des sucessivas de 10 ml de agua destilada, esperando a
completa drenagem da dgua entre cada lavagem;

= Depois da filtragdo completa, continuar a suc¢do durante cerca de 3 min;

Nota: Amostras com elevadas quantidades de sélidos soliveis necessitam de lavagens

adicionais.

* Cuidadosamente, transferir o filtro para o recipiente de suporte;

# Secar a amostra, no minimo, durante 1 hora, na estufaa 103 — 105 °C;

* Arrefecer a amostra no exsicador até que se atinja a temperatura ambiente e pesar;

# Repetir este ciclo de procedimentos (secar, arrefecer e pesar) até que o peso seja

constante, ou até que a diferenga entre pesagens seja inferior a 4 % ou 0,5 mg.

Nota: Durante estes procedimentos deve-se prestar aten¢do a alteragcdes do peso

resultantes da exposi¢do ao ar ou devido a degradagdo da amostra.

Nota: Os duplicados deverdo concordar em 5 % com a sua média.

5. RESULTADOS

SOLIDOS SUSPENSOS TOTAIS (SST) mg/l = (A - B) x 1000 Volume da amostra (ml)
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6. PRECISAO

O desvio padrdo foi de 5.2 mg/L (coeficiente de variagdo 33 %) a 15 mg/L, 24
mg/L (10 %) a 242 mg/L e 13 mg/L (0,76 % ) a 1707 mg/L em estudios, por dois
analistas, tendo cada um realizado 10 determinagdes.

Um laboratorio duplicou analises de 50 amostras de aguas e aguas residuais,

obtendo um desvio padrdo das diferengas de 2,8 mg/L.
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SOLIDOS SUSPENSOS FIXOS E VOLATEIS

Calcinacéo a 550 °C

1. PRINCiPIO DO METODO

O residuo obtido a partir do método referido anteriormente € aquecido a 550 °C
até que a massa permaneca constante. Os solidos resultantes denominam-se so6lidos
suspensos fixos. A perda em solidos representa os solidos suspensos volateis.

A determinagdo dos sélidos volateis e fixos é util no controlo de processos de
tratamento de 4guas residuais uma vez que fornece uma indicagdo grosseira da
quantidade de matéria organica presente na frac¢do solida das dguas residuais

domésticas, lamas activadas e aguas residuais industriais.

2. LIMITACOES E INTERFERENCIAS

Podem ocorrer erros por defeito na determinacdo dos solidos volateis devido a
perda de matéria volatil durante a secagem (na determinagdo dos solidos suspensos
totais).

A determinagdo de baixas concentragdes de solidos volateis, na presenca de
elevadas concentragdes de solidos fixos poderd estar sujeita a erros consideraveis.
Nestes casos, a medigdo de componentes volateis podera ser feita através de outros

testes como € o caso da determinag¢do do carbono organico total.

3. EQUIPAMENTO E MATERIAL

* (Cadinhos de porcelana;

* Conjunto de filtragdo por vacuo (funil de filtragdo, rampa de filtragdo ou quitazato);
* Bomba de peristaltica;

* Pinga de pontas finas;

* Discos filtrantes de fibra de vidro com dimensdo nominal dos poros 2,0 um;
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= Mufla a operar a 550 °C:

= exsicador provido de um exsicante; .Estufa a operar a 103 — 105 °C:

= Balanga analitica sensivel a 0,1 mg:

= Placa de agitagio magnética com barra de agitagio magnética revestida de TFE;
= Pipetas;

= Tenazes.

4. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Colocar na mufla a 550 °C, o residuo produzido no método descrito anteriormente

(determinag@o de solidos suspensos totais);

Nota: Um residuo de 200 g necessita de permanecer na mufla 15 a 20 min. .No caso de
se colocar na mufla mais do que uma amostra ou residuos pesados o tempo de igni¢ao

podera ser superior.

= Arrefecer parcialmente a amostra, ao ar;

= Colocar a amostra no exsicador, para que esta atinja a temperatura ambiente numa
atmosfera seca;

s Pesar os cadinhos ou os filtros logo que se tenha atingido a temperatura ambiente;

= Repetir este ciclo de procedimentos (calcinar, arrefecer e pesar) até que 0 peso seja

constante, ou até que a diferenga entre pesagens seja inferior a 4 % ou 0,5 mg.

Nota: Durante estes procedimentos deve-se prestar atenciio a alteragdes do peso

resultantes da exposi¢ao ao ar ou devido a degradagdo da amostra.

Nota: Os duplicados deverdo coricordar em 5 % com a sua média.
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6. RESULTADOS

SOLIDOS VOLATEIS mg/1 = (A - B) x 1000/Volume da amostra (ml)
SOLIDOS FIXOS mg/1 = (B - C) x 1000/Volume da amostra (ml)

7. PRECISAO

O desvio padrio foi de 11 mg/L a 170 mg/L de solidos volateis totais em estudo

por trés laboratérios em 4 amostras e 10 replicados.

Nio foi obtido desvio em amostras frescas.
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SOLIDOS SEDIMENTAVEIS

Teste volumétrico

1. PRINCiPIO DO METODO

Os solidos sedimentéaveis, em aguas de superficie e salinas, bem como em aguas
residuais industriais e domésticas, podem ser contabilizados e expressos em ml/L,

utilizando um recipiente graduado.

2. EQUIPAMENTO E MATERIAL

Cone Imhoff

3. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

= No cone Imhoff, perfazer 1 L de amostra;

s Ao fim de 45 min., muito lentamente, libertar os solidos que tenham aderido as
paredes internas do cone utilizando uma vareta;

s« Deixar sedimentar durante mais 15 min. e fazer a leitura dos solidos sedimentaveis
em ml/L (leitura directa);

= Se decorridos 30 min., o valor lido for superior a 200 ml/L fazer dilui¢des (ver

tabela), até obter esse valor. Uma tolerancia de 40 ml/L ¢é aceitavel.

Tabela 13 — Gama de diluigdo

Diluigio

20 % lama 15 % lama 10 % lama 5 % lama

80 % agua 85 % agua 90 % agua 95 % agua
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Nota: Se aparecerem bolsas de liquido entre as particulas sedimentaveis, devera ser

estimado o seu volume e subtraido do volume de sélidos sedimentaveis.

Nota: Quando ocorre a separagio de particulas sedimentdveis e particulas flutuantes

ndo se deve contabilizar as particulas flutuantes como particulas sedimentaveis.

Nota: O valor tido como limite minimo para a determinagdo de solidos sedimentaveis ¢

de 0.1 mV/L a 1,0 ml/L, conforme a composigdo da amostra.
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pH

Electrometria

1. DEFINICOES

O pH ¢ o sistema usado universalmente para indicar a acidez ou a alcalinidade de
uma solugao.

O seu conhecimento ¢ importante quer no aspecto de abastecimento de agua, quer
nos processos de amaciamento, controlo de corrosdo, desinfec¢do, coagulagdo e
tratamento de 4guas residuais por meio de processos biologicos.

O pH das aguas naturais depende basicamente do equilibrio dioxido de carbono/
bicarbonato/carbonato. O seu valor oscila entre 4,5 e 8,5, podendo ser afectado pela
presen¢a de substancias humidas, hidrolise de alguns sais, actividade biologica das

plantas, etc.

2. OBJECTIVO

O presente protocolo destina-se a fixar o processo de determinag@o do valor de pH

de uma agua pelo método electroquimico.

3. PRINCiPIO DO METODO

Determina-se a actividade do ido H' por potenciometria, utilizando um eléctrodo
especifico a este ido (um eléctrodo de vidro cuja parte activa ¢ uma membrana de vidro

especial) e um eléctrodo de referéncia.
4. LIMITACOES E INTERFERENCIAS
O método é relativamente isento de interferéncias tais como a cor, turvagdo.

matéria coloidal, oxidantes, redutores e salinidade (com excepgdo de elevadas

concentragdes de sodio acima de pH = 10).
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A correccdo para concentragdes elevadas de sodio pode ser feita utilizando um
eléctrodo de vidro especialmente construido para esse meio ou fazendo uma correc¢ao
aproximada do erro cometido usando uma tabela fornecida pelo construtor do eléctrodo.

Os 6leos e as gorduras podem depositar-se sobre o eléctrodo de vidro provocando
uma resposta lenta. Devem por isso, ser eliminados da amostra por filtrag@o prévia.

A temperatura afecta o potencial dos eléctrodos e a ioniza¢do da amostra. Grande
parte dos medidores de pH dispde de um sistema — manual ou automatico — de

compensagdo de temperatura.

5. COLHEITA E CONSERVACAO DA AMOSTRA

A amostra deve ser colhida em frascos de polietileno e imediatamente fechados.

Deve proceder-se 4 determinag@o do pH com a maior brevidade possivel.

Nota: E aconselhavel que a determinagdo do pH seja feita no local da colheita
utilizando um aparelho portétil de modo a ndo haver modificagdes dos equilibrios

quimicos pelo transporte ou permanéncia nos frascos.

=

. EQUIPAMENTO E MATERIAL

» Medidor de pH;
= Eléctrodo de vidro:
» Eléctrodo de referéncia; .Agitador magnético;

= Copos de vidro ou de polietileno.

Notas: Podem ser utilizados aparelhos de ligagdo 4 corrente ou com bateria, sendo estes
aconselhados para trabalhos de campo. Para trabalho de rotina € suficiente referir o
valor de pH até 0,1 unidades pelo que pode ser utilizado um medidor de pH com uma
exactiddo de + 0,05. E possivel o uso de um eléctrodo combinado que incorpora numa

tinica sonda os dois eléctrodos referidos.

57



Manual de Operagio da ETAR da Nestlé Prodep

7. REAGENTES

Solugdes tampdo padrio: as solugdes tampao podem ser preparadas a partir de
solu¢des mais concentradas, pd ou comprimidos, seguindo as indicagdes da embalagem
e utilizando-se agua destilada recentemente fervida e arrefecida (a agua destilada deve
ter uma condutividade inferior a 2 umhos/cm a 25 °C e valor de pH entre 5,6 ¢ 6,0).

Estas solu¢des devem ser guardadas em frascos de polietileno.

7. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

7.1 PREPARACAO DA AMOSTRA

A amostra de agua nio deve ser filtrada pois esta operagao pode alterar o valor de
pH.

Se contiver materiais em suspensdo, a agua deve ser previamente decantada fora
do contacto com o ar.

Antes da determinagdo do pH a amostra deve atingir a temperatura do laboratorio

(%2 °C).

7.2 CALIBRACAO DO ELECTRODO

= Verificar o funcionamento do aparelho de acordo com as instrugdes do fabricante,
atendendo ao sistema de compensagéo de temperatura;

= Calibrar o aparelho e os eléctrodos com uma solug¢do tampao de valor aproximado
ao da amostra. Ter em aten¢do que a solugdo tampéo e a amostra devem estar a
mesma temperatura;

= Para verificar a resposta do eléctrodo utilizar duas solugdes tampao, cujo valor de
pH englobam o valor previsto para a amostra;

= Colocar uma das solugdes tampdo num copo, mergulhar os eléctrodos fazendo uma
agita¢do moderada;

=  Aguardar que a leitura no aparelho estabilize e ajustar para o valor exacto do tampao

de acordo com as instrugdes do aparelho;
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= Lavar os eléctrodos com agua destilada e seca-los com papel macio. Repetir com
outra solu¢iio tampdo. A leitura ndo deve apresentar um desvio superior a 0,1

unidades de pH, em relagdo ao valor esperado;

7.3 ANALISE DA AMOSTRA

= Para a determinagdo do pH mergulhar os eléctrodos, previamente lavados e secos,
na amostra. Agitando apenas moderadamente, aguardar que estabilize a leitura

indicada no aparelho e anotar o valor. Pode ser feito um ensaio em duplicado.

Nota: Os eléctrodos devem estar mergulhados em 4gua destilada quando ndo estdo a ser
utilizados. Se ndo preparados pela primeira vez ou guardados em seco, convém
mergulhé-los durante 8 horas em acido cloridrico 0,1 N ou seguir as instrugdes

fornecidas pelo fabricante.
8. RESULTADOS
O aparelho indica directamente o valor do pH que deve ser apresentado com uma

aproximagdo de 0,1 unidades de pH.

Deve ser indicada a temperatura a que se fez a determihagdo.
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TEMPERATURA

1. OBJECTIVO

O presente protocolo destina-se a determinagdo da temperatura da 4gua no proprio

local da colheita.

2. COLHEITA E CONSERVACAO DA AMOSTRA

No caso de ndo ser possivel, efectuar a medigdo da temperatura directamente no
meio liquido utiliza-se uma garrafa de amostragem ou outro recipiente de capacidade

ndo inferior a 1 litro, para a colheita da amostra.

3. EQUIPAMENTO E MATERIAL

= Dispositivo adequado para a colheita da agua;

=  Termoémetro de mercurio, graduado em 0,1 °C ou 0,5 °C.

4. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

A determinagdo da temperatura deve ser efectuada mergulhando directamente o
termémetro no meio liquido ou, em alternativa, na garrafa de amostragem ou no
recipiente de recolha da amostra ¢ aguardando o tempo necessario a estabilizagdo, de
modo a obter-se uma leitura constante.

Previamente deve ser medida a temperatura do ar, usando o mesmo termometro,
fora de qualquer fonte de calor ou de radiagdes solares directas e a uma distancia do

solo de, pelo menos, 1 m.

5. RESULTADOS

O valor da temperatura deve ser expresso em graus Celcius, com uma
aproximagdo de 0,1 °C.
Se for suficiente uma menor precisio, o valor da temperatura registado ¢

arredondado a 0.5 °C.
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ANALISE MICROSCOPICA
1. DEFINICOES

O exame microscopico das lamas activadas ¢ util porque permite determinar a
natureza dos flocos e abundancia e tipos de determinados organismos filamentosos.
Pode ainda, ser utilizada para estimar determinados parametros operacionais (ver tabela

14).

Tabela 14 — Tipos de organismos microbioldgicos

Condigio Grupo Predominante

A/M elevado, idade das lamas baixa Flagelado, ciliados livres

Grande diversidade de organismos, dominando

A/M e idade das lamas médias . )
ciliados livres e agregados

Ciliados agregados, invertebrados e

A/M baixos, idade das lamas elevada _ ]
invertebrados superiores

2. COLHEITA E CONSERVACAO DA AMOSTRA

Colher preferencialmente as amostras em locais com boa mistura e agitagdo, de
preferéncia junto ao sistema de arejamento ou entre a vala de oxidagdo e o decantador

secundario.

A amostra deve ser colhida em frascos plastico e analisada o mais brevemente possivel.
Se ndo for possivel, refrigerar a 4 °C por um periodo néo superior a 24 horas. A amostra
ndio devera ser preservada ou congelada, pois as caracteristicas dos flocos podem alterar.

3. EQUIPAMENTO E MATERIAL

= Microscopio com contraste de fases, objectivas de 100x e 900 - 1000x.
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=y

. PROCEDIMENTO

» Colocar uma gota (aproximadamente 0,05 ml) de amostra bem homogeneizada, com
auxilio de uma pipeta de Pasteur, numa ldmina de 25 mm x 75 mm;

» (Colocar uma lamela e limpar o excesso;

= Colocar ao microscopio com contraste, a objectiva de 100x;

» Verificar o tamanho e a forma do floco;

= Pesquisar a presenga e tipo de protozoarios (ver figuras de 3 a 6);

» Pesquisar a presenga de particulas organicas e inorgénicas (ver figura 7); .Pesquisar
a presenca de colonias de Zooglea (ver figura 8);

» Pesquisar a presenca de células livres flutuantes (ver figura 8);

* Pesquisar a presenga e efeito de organismos filamentosos na estrutura do floco (ver
figura 9);

* Abundancia dos organismos filamentosos (ver figura 9).

62



Manual de Operagio da ETAR da Nestlé Prodep

Figura 3 — Flagelados e amoebae encontrados em lamas activadas
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Figura 4 — Agregados de ciliados encontrados em lamas activadas
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Invertebrados encontrados em lamas activadas

Figura 5 —
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Figura 6 — Invertebrados superiores encontrados em lamas activadas
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aterial ndo biolégico encontrado em lamas activadas

Figura7—M
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Figura 8 — Textura dos flocos: a. Lamas firmes e compactas. b.
Colénia de Zooglea ramificada. d. Colénia de Zooglea amorfa

Presenga de material celular livre. c.
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Figura 9 — Efeito dos microrganismos filamentosos na
"Inter-flocos” ligados. ¢. e d. Flocos difusos

morfologia e sedimentabilidade dos flocos: a. e b.
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Analiticas efectuadas pelo operador na ETAR

Na ETAR as analiticas efectuadas pelo operador sdo: CQO, CBOs, NOs’, NH4', e NO;.
De seguida, apresenta-s¢ para cada parametro uma tabela resumo do método analitico,

assim como do respectivo procedimento experimental, para o fotometro SQ200.

€Qo

Teste Spectroquant® KITN.° 1.14540.0001; 1.14541.0001: 1.14555.0001

Tabela 15 — Caréncia quimica de oxigénio (fotometro SQ200)

Nimero do Volume
Parimetro  Posicdo Filtro Gama de Medida
Método Amostra
Amostra
5 500 — 10000 mg/L 14555 3ml
Composta
Efluente 100 — 1500 mg/L 14541
2 1 ml
Tratado 0 — 150 mg/L 14540

1. Colocar, com uma pipeta o volume de amostra (1 ml no caso de utilizar o KIT N.°
14555.0001 e 3 ml para o KIT N.° 14541.0001 e 14540.0001), na cuvete de reacg¢do,
agitando de seguida

2. Aquecer no termoreactor durante 2 horas a 148 °C

3. Retirar a cuvete do termoreactor € deixar arrefecer num suporte

4. Ao fim de 10 minutos, agitar a cuvete ¢ voltar a colocar no suporte para que arrefega
até aproximadamente 20 — 40 °C

5 Seleccionar a posigdo do filtro N.° 5 parao KIT N.° 14555.0001 e a posi¢ao do filtro
2 para o KIT N.° 14541.0001 e 14540.0001

6. Seleccionar o nimero do método

7. Inserir a cuvete contendo a amostra no fotémetro com a linha vertical direccionada
para o observador

8. Ler o resultado
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Fluxograma:

Transferic amostra para a célula de
reaccdo. Tapar e agitar vigorosamente

Aquecer a célula no termoreactor a 148
°C durante 2 horas

Remover a célula de reacgdo do
termoreactor, coloca-la no suporte €
deixar arrefecer

Agitar, balan¢ando a célula, apos 10
minutos de arrefecimento

Voltar a colocar a célula no suporte para
completar o arrefecimento

Colocar a célula no refractometro com a
linha vertical virada para o analista.
Efectuar a leitura do resultado

Prodep

v Cuidado! A célula fica muito quente

v Nio deixar a célula arrefecer no
termoreactor
v Nio arrefecer com agua fria
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NITRATOS

Teste Spectroquant® KIT N.° 1.14773.0001

Tabela 16 — Nitratos (fotémetro SQ200)

Micro colher Volume de

Posicio Gamade Nuamero Volume
Parametro de reagente  reagente

Filtro Medida do Método Amostra
(NOs—-1A) (NO3;-2A)

Amostra

Composta 0.2-20
[ 3 14773 1.5ml 1 dose 5ml
Efluente mg/L

Tratado

Procedimento do método de determinag@o

1- Verificar a temperatura da amostra, a qual deve estar entre 5°Ce25°C

2. Adicionar 1 dose de reagente NO; — 1A, a cuvete de reacgao

3. Adicionar 5.0 ml de reagente NO; — 2A. Fechar a cuvete, agitar vigorosamente
até dissolver

4- Adicionar 1,5 ml de amostra, agitar vigorosamente. Ter em atenc¢do que a cuvete
aquece muito. Para o ensaio em branco a amostra ¢ substituida por agua
destilada

5- Seleccionar a posigdo do filtro N.° 3

6- Seleccionar o método 14773.0001 ( NO; —N)

7- Seleccionar o “reaction time”, (10 minutos)

8- Seleccionar “yes”

9. Inserir a cuvete contendo o branco no fotometro com a linha vertical
direccionada para o observador

10- Decorridos 10 minutos o valor aparece no visor

11- Remover a cuvete do branco e inserir a cuvete contendo a amostra no fotometro
com a linha vertical direccionada para o observador

12- Ler o resultado no visor
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Fluxograma:
Adicionar 1 colher cheia de reagente v A colher encontra-se na tampa
NO; — 1A, numa célula teste seca do frasco do reagente

Adicionar 5 ml de reagente NO; — 2A v' O reagente NO; — 2A € muito

COrrosivo

Agitar vigorosamente durante 1
minuto até dissolver todo o reagente

v Cuidado! A célula fica muito

Adicionar 1.5 ml de amostra e agitar

A 4

Deixar reagir durante 10 minutos

v
Colocar a célula no refractometro
com a linha vertical virada para o v' Seleccionar filtro e método
analista. Efectuar a leitura do adequados
resultado
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NITRITOS

Teste Spectroquant® KIT N.° 1.14547.0001

Tabela 17 — Nitritos (fotometro SQ200)

Prodep

Gama de Numero do Volume
Parametro Posicdo Filtro

Medida Método Amostra
Amostra
Composta

4 0.010-0,700 14547 5ml

Efluente
Tratado

Procedimento do método de determinagdo

1. Verificar a temperatura da amostra, a qual deve estar entre 20°C e 40 °C

Verificar o pH da amostra (2 — 10)

Seleccionar a posigdo do filtro N.°. 4
Seleccionar o método 14547.0001 ( NO, —N)
Seleccionar o “reaction time”, (15 minutos)

Seleccionar “yes”

® N o B W N

para o observador

9. Ler o resultado

Adicionar 5,0 ml de amostra no cuvete de reacgo. Fechar e agitar vigorosamente

Inserir a cuvete contendo a amostra no fotometro com a linha vertical direccionada
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Fluxograma:

Adicionar 5 ml de amostra a célula de
reacgao.
Fechar com a tampa de rosca

Agitar vigorosamente até dissolver
todo o reagente

.

Deixar reagir durante 10 minutos

A 4

Colocar a célula no refractometro com
a linha vertical virada para o analista.
Efectuar a leitura do resultado

Prodep

v" Amostra com pH entre 2 e 10

v' Cuidado! A célula fica muito

v'  Seleccionar filtro e método
adequados
v" pH da solugéo entre 2,0 € 2,5
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AMONIA

Teste Spectroquant® KIT N.° 1.14558.0001

Tabela 18 — Amadnia (fotometro SQ200)

Micro colher de

Posicao Gama de Nimero Volume
Parametro reagente (NH4 —
Filtro Medida do Método Amostra
1K)
Amostra
Composta
6 0,2 — 20 mg/L 14558 1 ml 1 dose
Efluente
Tratado

Verificar a temperatura da amostra, a qual deve estar entre 20 °C e 30 °C
Verificar o pH da amostra (4 — 13)

Adicionar 1,0 ml de amostra no cuvete de reacgdo. Fechar e agitar vigorosamente

-l ol - I

Adicionar 1 dose de NH; — K (nas amostras livres de amoénia, a solugdo fica
amarela)

Fechar a cuvete, agitar vigorosamente até dissolver
Seleccionar a posigdo do filtro N.° 6

Seleccionar o método 14558.0001 ( NHs —N)

Seleccionar “reaction time”, (15 minutos)

© ® N o

Seleccionar “yes”
10. Inserir a cuvete contendo a amostra no fotometro com a linha vertical direccionada
para o observador

11. Ler o resultado
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Fluxograma:

Transferir 1,0 ml de amostra para a
célula de reacgdo e agitar

Adicionar uma dose de NH, - 1K,
utilizando a tampa doseadora

Agitar a célula vigorosamente até
dissolver toda a substancia solida

Deixar reagir durante 15 minutos

Colocar a célula no refractometro
com a linha vertical virada para o
analista. Efectuar a leitura do
resultado

Prodep

v O pH da amostra deve situar-se
entre 4 e 13

v Depois de adicionar o reagente NH4 —
1K, trocar a tampa doseadora azul pela
tampa preta original.

v’ Este reagente ndo pode ser exposto ao
ar

v'  Seleccionar filtro e método
adequados

v" O pH deve situar-se entre 11,5 e
12,5
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CBOs

Método manométrico, com registador electronico

1. PINCIiPIO DO METODO
O método consiste em colocar um determinado volume num frasco de tamanho

especificado e de vidro escuro, incubando durante 5 dias a uma temperatura

determinada (20 °C).

2. INTERFERAS

A amostra a analisar deve ter um pH compreendido entre 6,5 e 8,5. Caso contrario deve

proceder-se a sua correc¢ao.

A presenga de cloro residual livre interfere no crescimento microbioldgico devendo por

1sso ser removido.

Quando as aguas contém solidos sedimentaveis ou flutuantes, sulfuretos, sulfitos e ides
ferrosos, existe uma caréncia imediata de oxigénio sendo necessario corrigir essa
caréncia da verdadeira CBO.

A oxidagdo de formas reduzidas de azoto (azoto amoniacal ou organico) pode ser
levado a cabo por microrganismos resultando uma caréncia devida ao azoto. A
interferéncia da caréncia devida a azoto pode ser evitada adicionando um inibidor
quimico.

3. REAGENTES

= Hidroxido de sédio em pastilhas
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* NTH - 600 inibidor de nitrificagéo
3.1. Solugiio tampdo de fosfatos, pH 7,2

»  KH,PO, (hidrogenofosfato de potassio) 85¢g

»  K,HPO; (hidrogenofosfato de dipotassio) 21,75 ¢
*  Na,HPO,4.7H,0 (hidrogenofosfato de disédio heptahidratado) 334¢
»  NH,Cl (cloreto de amonio) 1.7¢

Adicionar estes reagentes a 500 ml de agua destilada. Dissolver e adicionar agua

destilada até perfazer o volume de 1000 ml

Nota: O pH da solugdo devera ser de 7,2, sem ser necessario ajustar

3.2. Solugio de sulfato de magnésio heptahidratado

*  MgSO4H,O (sulfato de magnésio heptahidratado) 2258

Adicionar este reagente a 500 ml de 4gua destilada. Dissolver e adicionar agua destilada

até perfazer o volume de 1000 ml.

3.3. Solucio de cloreto de calcio

= CaCl, (cloreto de calcio desidratado) 275¢g
ou 36.4 g de CaCl,.2H,0
Adicionar este reagente a 500 ml de 4gua destilada. Dissolver e adicionar agua destilada

até perfazer o volume de 1000 ml.

3.4. Solugio de cloreto de ferro (IIT) hexahidratado

»  FeCls.6H,0 (cloreto de ferro (IIT) hexahidratado) 025¢g
ou 36,4 g de CaCl,.2H,0O
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3.5. Preparacio da agua de diluicdo

Juntar 1 ml da solugéo indicada em 3.1, 3.2,3.3 ¢ 3.4 a 500 ml de agua e diluir a 1000
ml. Aquecer a solugdo preparada a uma temperatura de aproximadamente 20 °C £2°Ce
manter a esta temperatura. Arejar num aparato a solu¢éo no minimo 1 hora, evitando
qualquer contaminagdo. Assegure-se que a concentragdo de oxigénio dissolvido atinge

no minimo 8 mg/L.

4. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

4.1. Ensaio em branco

» Junte 20 a 100 ml de sementeira por litro de 4gua de diluigéo;

=  Adicionar 20 gotas de solugdo NTH por litro de solugdo. Manter esta dilui¢ao
aproximadamente 20 °C e usar esta solugéo imediatamente apos a preparagdo;

» Retirar um volume Vg, com base na tabela 18 e colocar no frasco de amostra.

= Introduzir o agitador magnético no frasco;

» Inserir o vedante/suporte de borracha no frasco;

» Colocar duas pastilhas de hidroxido de sédio (NAOH) no suporte de borracha que
fica no topo do frasco. Esta operagdo deve ser realizada com cuidado para que as
pastilhas ndo entrem em contacto com a amostra;

=  Colocar a tampa de OxiTop® Control/OxiTop® sensor de medida nas garrafas e
carregar simultaneamente nas letras S e M durante dois segundos at¢ aparecer no
display 00. O aparelho so iniciara a leitura quando a temperatura atingir os 20 °C;

= Incubar os frascos n estufa, durante 5 dias a 20 °C + 2 °C. Ateng¢do durante esse
periodo nunca remova as tampas OxiTop®;

= Se pretender saber qual o valor actual da CBOs, carregar apenas na tecla M durante
1 segundo;

= Para saber quais os valores em cada um dos 5 dias prima a tecla S;

=  Anotar o resultado e multiplicar pelo respectivo factor multiplicativo. O resultado
sera expresso em mg/L de Oy;

= (Calcular a CBOs na amostra de dgua de acordo com a equagdo 1.
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A libertagdio de oxigénio da agua de diluigdo a uma temperatura de 20 °C em n dias, 0

que representa o branco, ndo devera exceder o valor de 1.5 mg/L O,.

4.2. Andlise da amostra

= Estimar o valor esperado de CBOs da amostra de efluente através do valor de CQO.
Se a razdo aproximada entre 0 CBOs e CQO € desconhecido, assume-se um valor de
80 % de CQO.

= Iratabela 18 e escolher uma gama de operagéo;

= Junte 20 a 100 ml de sementeira por litro de amostra;

* Adicionar 1 ml da solugdo indicada em 3.1, 3.2, 3.3 e 3.4 por litro de solug@o;

= Adicionar 20 gotas de solugdo NTH por litro de solugao;

= Retirar da solugio preparada o volume de amostra pretendido, V, de acordo com a
gama de operagdo da tabela 18 e colocar no frasco de amostra;

= Proceder do mesmo modo como para o ensaio em branco' 4

(1) Para o calculo da CBOs da amostra utilizar a equagéo 2.

Tabela 19 — Pardmetros de operagéo para o OxiTop®

Volume amostra (ml) Gama operagdo (mg/L) Factor multiplicativo  Gotas inibidor NTH 600

432 0—40 1 9
365 0—80 2 7
250 0—200 5 5
164 0—400 10 3
97 0—800 20 2
43,5 0—2000 50 |
22,7 0—4000 100 1

81



Manual de Operagdo da ETAR da Nestlé Prodep

5. RESULTADOS

5.1. Calculo da CBOs branco

L V
(C‘BOS )anw = S_XF—XJR_
(VB - V.s‘ )
5.2. Calculo da CBOs da amostra
V
((’YB 05 )Amn.r.'m = _lﬁb
(VA - VS )

5.3. Calculo da CBOs real

(CBOs)reat = (CBOs)Branco — (CBOs) Amostra

em que,

Ls — Leitura ao quinto dia

F — Factor de diluigao

V a— Volume de amostra de efluente na dilui¢do (ml)
Vi — Volume de 4gua de diluigdo na diluigdo (ml)

Vs — Volume de sementeira (ml)
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Verificar a fiabilidade das analiticas efectuadas pelo operador

O método analitico utilizado nas analiticas da ETAR deve ser verificado de formar
a aferir da fiabilidade dos Kits, do modo de operagdo, do material utilizado e da
existéncia de interferentes nas amostras. Para isso utilizam-se reagentes especificos

fornecidos pela MERCK, “CombiChec™.

Método

Com a ajuda de duas solugdes padrdo de composigdo exactamente definida, os
valores medidos sdo comparados com os valores desejados. Isto permite-nos determinar
a existéncia de erros sistematicos e aleatorios e a influéncia que a prépria amostra tem
nos resultados.

Os erros sistematicos e aleatorios sdo determinados usando uma solugdo
“Standard* no lugar da amostra e sem qualquer diluigo.

A possivel influéncia nos resultados causados por substancias presentes na

amostra é reconhecida adicionando uma solugio de adi¢@o a amostra, antes da medig@o.

Definicdes

Erros sistematicos aumentam como resultado de uma menor qualidade dos
reagentes, do equipamento usado e do modo de operagdo. Se os erros sistematicos
existirem, o resultado aparece desviado sempre na mesma direc¢do, isto €, encontram-se
sempre acima ou sempre abaixo do valor real. Este parametro, ¢ designado por

exactiddo e indica o quanto o valor medido se desvia do valor correcto.

Erros aleat6rios sio causados pela incapacidade de repetigdo do processo analitico.
Estes erros podem ser reconhecidos pelo facto, de o resultado de analises repetidas de
uma mesma amostra desviarem-se uns dos outros centrando-se em volta do valor
correcto. Este parametro ¢ designado por precisdo e ¢ expresso pelo coeficiente de

variagao.
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Aplicacoes

O “CombiCheck” serve para verificar a qualidade do fotémetro, kits, modo de
operagdo, assim como identificar possiveis interferentes nas amostras analisadas. Este
ultimo pardmetro ¢ importante para aferir da necessidade de um pré — tratamento da

amostra.

Estes testes devem ser realizados com a seguinte frequéncia:

Tabela 20 — Recomendagdo da frequéncia da aplicacdo dos testes

Solugio “Standard” (reagente R-1) Solugio de adicdo (reagente R-2)
= ] xpor serie!” = Quando a composi¢do das amostras
* ApoOs intervengdo técnica diferirem umas das outras

*  Apos a abertura de um novo pacote de kits  *  Quando os resultados ndo
» Quando os resultados ndo parecerem parecerem plausiveis

plausiveis

| ; ikt % . ..
() para determinar os erros aleatérios, é recomendada a repeticdo do ensaio cinco vezes

Valores desejados e numeros de testes de qualidade:

Tabela 21 — Solugdo “Standard” (reagente R-1)

Valor desejado/intervalo R-1  Numero testes de
Parametro Numero do kit
confian¢a (ml) qualidade

CQO 80 + 12 mg/L 1.14540.0001 3.0 32
CQO 750 £ 75 mg/L 1.14541.0001 3,0 32
CQO 5000 £ 400 mg/L 1.14555.0001 1,0 96
Nitrato 9,0+ 0,9 mg/L 1.14773.0001 3,0 32
Amonia 4,0 £ 0,30 mg/L 1.14558.0001 1.0 96
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Tabela 22 — Solugdo de adigdo (reagente R-2)

Valor desejado/intervalo Amostra + Numero testes
Parametro Numero do kit
confianca R—2(ml) de qualidade
CQO 30+ 8 mg/L 1.14540.0001 3,0+0,1 280
CQO 200 + 40 mg/L 1.14541.0001 3.0+0.1 280
CQO 2000 + 200 mg/L 1.14555.0001 1,0+0,1 280
Nitrato 5,0+ 0,6 mg/L 1.14773.0001 1,5+ 0,1 280
Amonia 3,0+ 0,25 mg/L 1.14558.0001 1,0+ 0.1 280

As solugdes devem ser usadas dentro do prazo de validade e conservadas entre 2 e

8°C.

Testes de qualidade

Solucdo “Standard” (reagente R—1)

Preparacao

= Tirar fotocopias do grafico de controlo que vem incluido com o “CombiCheck”

= Apontar no grafico de controlo, o valor desejado e o intervalo de confianga pafta a
solugdio “Standard”, a partir dos dados da tabela 20 e 21.

Procedimento

= Proceder de acordo com as instru¢des de operagdo para cada kit e segundo o manual

de operagdo do fotometro usado. Neste caso usar o reagente R-1 no lugar da

amostra, sem diluir.
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Avaliac¢ido

Na fotocopia do grafico de controlo anotar o valor medido no respectivo lugar.

Se o valor medido estiver dentro do intervalo de confianga, os materiais utilizados
e 0 modo de operagéo estdo correctos.

Se o valor medido estiver fora do intervalo de confianga, estdo presentes erros

sistematicos. Neste caso, devemos confirmar os seguintes aspectos:

Solugio “Standard” e reagentes Pré - tratamento da amostra
Data de vali ? .-
. aia dade b = Termoreactor correctamente utilizado?
Armazenagem segundo as condigdes ~ :
=  Solugdo sem cor e sem turbidez?
recomendadas?
Pipetas Procedimento
. .
s Ajustadas correctamente? Tempo de reacgio e temperatura
~ . correctas?
* Nia contairlinadat? = Solugdo agitada depois da adi¢do d
= Usadas correctamente? §40 ag pols ganen
reagente?
» Correcta quantidade de reagentes?
Cuvetes » Instrugdes de operagdo seguidas?

=  Dimensodes correctas?

= Limpas?

Medida do fotometro
Amostras = Correcta posi¢do do filtro?
= Volume de amostra correcto = [ampada limpa?

Solucdo de adi¢do (reagente R-2)

Procedimento
Na analise seguinte proceder de acordo com as instru¢des dos kits e do fotometro.
=  Analisar a amostra (medida A).

= Analisar amostra com reagente R-2 (medida B). Adicionar 0,1 ml de reagente R-2

com uma pipeta imediatamente depois de se adicionar a amostra.
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Avaliacio

Calcular a diferenga na concentragao:

C=B-A

Se C estiver dentro do intervalo de confianga da solugdo de adigdo (ver tabela 21), a
amostra néo contem nenhum componente que interfere na medigéo.

Se C estiver fora do intervalo de confianga, estdo presentes interferentes na amostra e o
valor A medido, é incorrecto. Para obter um resultado correcto, a amostra tem de ser

tratada.
Notas
»  Apbs adigdio da solugio de adigdo, a amostra ndo devera exceder a gama de analise

do respectivo kit.

= A identificagdo de interferentes ndo é possivel usando apenas este método.
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