UNIVERSIDADE FEDERAL DO CEARA
INSTITUTO DE CIENCIAS DO MAR
GRADUACAO EM CIENCIAS AMBIENTAIS

CARMELIA SUYANE DUARTE ALVES LEITAO

EFEITO DO NUTRIENTE E ALCALINIZANTE NA PRODUCAO DE METANO A
PARTIR DA FRACAO LIQUIDA DO RESIDUO DE FRUTAS E VERDURAS EM UM
E DOIS ESTAGIOS

Fortaleza - CE
2025



CARMELIA SUYANE DUARTE ALVES LEITAO

EFEITO DO NUTRIENTE E ALCALINIZANTE NA PRODUCAO DE METANO A
PARTIR DA FRACAO LIQUIDA DO RESIDUO DE FRUTAS E VERDURAS EM UM E
DOIS ESTAGIOS

Trabalho de Conclusao de Curso apresentado
ao Instituto Ciéncias do Mar, da Universidade
Federal do Ceard, como parte dos requisitos
para obtencdo do titulo de Bacharel em

Ciéncias Ambientais.

Orientador: Prof. Dr. Michael Barbosa Viana
Coorientadora: Dra. Camila Aparecida de

Menezes

Fortaleza - CE
2025



Dados Internacionais de Catalogagio na Publicagéo
Universidade Federal do Ceara
Sistema de Bibliotecas
Gerada automaticamente pelo modulo Catalog, mediante os dados fornecidos pelo(a) autor(a)

L548e Leitao, Carmélia Suyane Duarte Alves.
Efeito do nutriente e alcalinizante na produgdo de metano a partir da fragdo liquida do residuo de frutas e
verduras em um e dois estagios / Carmélia Suyane Duarte Alves Leitdo. — 2025.
58 f. : il. color.

Trabalho de Conclusao de Curso (graduacdo) — Universidade Federal do Ceara, Instituto de Ciéncias do
Mar, Curso de Ciéncias Ambientais, Fortaleza, 2025.

Orientagdo: Prof. Dr. Michael Barbosa Viana.

Coorientagdo: Profa. Dra. Camila Aparecida de Menezes.

1. Digestao anaerdbia. 2. Sustentabilidade energética. 3. Valorizacao de residuos organicos. 1. Titulo.
CDD 333.7




CARMELIA SUYANE DUARTE ALVES LEITAO

EFEITO DO NUTRIENTE E ALCALINIZANTE NA PRODUCAO DE METANO A
PARTIR DA FRACAO LIQUIDA DO RESIDUO DE FRUTAS E VERDURAS EM UM E
DOIS ESTAGIOS

Trabalho de Conclusdo de Curso apresentado
ao Instituto Ciéncias do Mar, da Universidade
Federal do Ceard, como parte dos requisitos
para obtencdo do titulo de Bacharel em

Ciéncias Ambientais.

Aprovada em: 28/07/2025.

BANCA EXAMINADORA

Prof. Dr. Michael Barbosa Viana (Orientador)
Universidade Federal do Ceara (UFC)

Dra. Camila Aparecida de Menezes
EMBRAPA - Agroindustria Tropical

Me. Daniel Rodrigues dos Santos
Universidade Federal do Ceara (UFC)

Dra. Priscilla de Souza Almeida
EMBRAPA - Agroindustria Tropical



Ao sol da minha vida, Inaid, por iluminar

minha jornada com amor.



AGRADECIMENTOS

A Deus, pela vida e por proteger meus caminhos.

Aos meus pais e minhas irmas, por todo apoio e por serem minha rede de apoio. Sem vocés, eu
ndo teria conseguido.

Ao meu filho, Inaia, meu sol.

Ao Vitor, por todo apoio e ajuda nos momentos em que foi necessario.

A Karine, Jasmyn e Reydson, por todos os anos de amizade e companheirismo.

Aos meus amigos de turma, em especial a lorrana, ao Maxwell e & Vivian.

A todas as amizades que construi no Labomar, obrigada por todos os momentos no dia a dia,
risadas, rolés, apoio e incentivo, com destaque para Ingrid, Lorena, Arianne, Renato e Enzo.
Ao Beto, por todo auxilio e, principalmente, pelos momentos de chatice e siléncio.

Aos funcionarios do Labomar, principalmente a Natalia, por todas as conversas.

Ao Prof. Michael, pela oportunidade de conhecer a EMBRAPA e pela orientacao.

A Dra. Camila, por toda a paciéncia, auxilio, ensinamentos, orienta¢do e cuidado.

Ao Dr. Renato, pela oportunidade na EMBRAPA.

A EMBRAPA, em especial ao Laboratério de Tecnologia da Biomassa (LTB), onde toda a
pesquisa foi desenvolvida.

A minha “familia” do LTB, Maira, Priscilla, Daniel, Camila, Matheus, Carol, Jessica e Pedro
por todos os momentos e por todas as tardes: sejam elas na copa, na Noélia comendo zebrinha
ou pudim, ou no shopping. E aos que ja ndo estdo mais 14, mas que contribuiram de alguma
forma: Chagas, Ulisses e Thobias.

A todos do LTB, em especial Men de S4, Adriano, Alex e a Dona Socorro.

Ao CNPq pelo apoio financeiro com a bolsa de inicia¢do tecnologica.

Meus sinceros agradecimentos.



“No fim tudo da certo, e se ndo deu certo é porque ainda nio chegou ao fim.”

Fernando Sabino



RESUMO

O aumento populacional e a expansdo das zonas urbanas t€ém ampliado consideravelmente a
demanda por energia, exigindo solucdes sustentdveis que conciliem eficiéncia energética e
preservacdo ambiental. Paralelamente, a gera¢do de grandes volumes de residuos orgénicos,
especialmente em centros de distribuicdo como as Centrais de Abastecimento (CEASA),
representa um desafio para a gestdo de residuos solidos urbanos. No Ceard, a unidade da
CEASA em Maracanau descarta, diariamente, em média, 13,7 toneladas de residuos de frutas
e verduras (RFV), os quais, devido a sua alta carga organica, apresentam potencial para a
producdo de biogas por meio da digestdo anaerdbia (DA). Esse processo biologico, realizado
na auséncia de oxigénio, promove a conversdo da matéria organica em metano (CHy) por agdo
de consorcios microbianos. Seu desempenho depende de fatores como a composi¢do do
substrato, concentracdo do substrato, potencial hidrogenionico (pH), temperatura e tempo de
detencao hidraulica e fornecimento adequado de nutrientes e agentes alcalinizantes. A DA pode
ser conduzida em sistema de estagio unico ou de dois estagios, sendo que este ultimo permite a
separagao entre as fases iniciais (hidrolise e acidogénese) e finais (acetogénese e metanogénese)
da conversdo bioldgica, favorecendo o controle especifico de varidveis operacionais em cada
fase. O presente estudo teve como objetivo identificar a combinacdo de meio nutricional e
agente alcalinizante mais eficaz para maximizar a producio de metano a partir da fracao liquida
dos RFV, e, posteriormente, comparar o desempenho de sistemas de digestdo anaerobia em um
e dois estagios. Foram testadas diferentes combinacdes de suplementos nutricionais, incluindo
um meio otimizado, e agentes alcalinizantes (bicarbonato de amdnio, bicarbonato de sodio e
carbonato de célcio) por meio de ensaios do tipo batelada. Primeiramente, foram analisados os
efeitos isolados de cada aditivo nos dois sistemas. Em seguida, foi avaliada a interagdo entre
meios nutrientes e alcalinizantes para identificar as condi¢cdes mais eficazes para a produgdo de
CHa. Os resultados indicaram que o sistema de dois estagios apresentou desempenho superior
(282mL CHa4) ao de estagio tnico (182mL CHs), com um aumento de aproximadamente 55%
na produ¢do de metano. A combinagdo mais eficiente foi o meio nutricional otimizado
associado ao bicarbonato de amodnio, que atingiu 282mL CHas, representando o maior
rendimento obtido nos ensaios. Verificou-se que o desempenho da DA ¢ amplamente
influenciado pela interagdo entre aspectos quimicos e bioquimicos do processo, sendo essencial
o0 ajuste combinado da alcalinidade e da nutricao para aperfeigoar a conversao do substrato em
energia. Os resultados reforcam a viabilidade do aproveitamento energético de residuos

organicos urbanos por meio da DA, especialmente em configura¢des de melhor desempenho.



Palavras-chave: Digestdo anaerdbia. Sustentabilidade energética. Valorizacdo de residuos

organicos.



ABSTRACT

Population growth and the expansion of urban areas have significantly increased energy
demand, requiring sustainable solutions that reconcile energy efficiency with environmental
preservation. At the same time, the generation of large volumes of organic waste, especially in
distribution centers such as the Supply Centers (CEASA), poses a challenge for urban solid
waste management. In Ceard, the CEASA unit in Maracanau discards, on average, 13.7 tons
per day of fruit and vegetable waste (FVW), which, due to its high organic load, has potential
for biogas production through anaerobic digestion (AD). This biological process, carried out in
the absence of oxygen, converts organic matter into methane (CH ) through the action of
microbial consortia. Its performance depends on factors such as substrate composition and
concentration, hydrogen potential (pH), temperature, hydraulic retention time, and adequate
supply of nutrients and alkalizing agents. AD can be conducted in a single-stage or two-stage
system, with the latter allowing the separation of the initial phases (hydrolysis and acidogenesis)
from the final phases (acetogenesis and methanogenesis) of biological conversion, thus
enabling specific control of operational variables in each phase. This study aimed to identify
the most effective combination of nutrient medium and alkalizing agent to maximize methane
production from the liquid fraction of FVW and subsequently compare the performance of
single- and two-stage AD systems. Different combinations of nutritional supplements,
including an optimized medium, and alkalizing agents (ammonium bicarbonate, sodium
bicarbonate, and calcium carbonate) were tested in batch assays. First, the isolated effects of
each additive in both systems were analyzed. Then, the interaction between nutrient media and
alkalizing agents was evaluated to determine the most effective conditions for CH

production. Results indicated that the two-stage system achieved superior performance (282
mL CHs) compared to the single-stage system (182 mL CHa), representing an increase of
approximately 55% in methane production. The most efficient combination was the optimized
nutrient medium associated with ammonium bicarbonate, which reached 282 mL CH , the
highest yield obtained in the experiments. It was found that AD performance is strongly
influenced by the interaction between the chemical and biochemical aspects of the process,
making the combined adjustment of alkalinity and nutrient supply essential for optimizing
substrate-to-energy conversion. These results reinforce the feasibility of energy recovery from

urban organic waste through AD, particularly in higher-performance configurations.

Keywords: Anaerobic digestion. Energy sustainability. Organic waste valorization.
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1 INTRODUCAO

Nas ultimas décadas, o crescimento populacional acelerado tem intensificado os
desafios relacionados a seguranca alimentar, gestao de residuos e demanda energética. Segundo
projecdes da Organizagdo das Nacdes Unidas (ONU), a populagdo mundial deve ultrapassar os
9,7 bilhdes até 2050, o que implicard em um aumento substancial na produgdo e consumo de
alimentos, bem como no uso de recursos energéticos. Esse cendrio impde a sociedade a
necessidade de adotar solugdes integradas, sustentaveis e tecnologicamente vidveis para mitigar
os impactos ambientais associados ao modelo atual de producdo e consumo (FAO, 2021; UN,
2019).

Paralelamente ao crescimento da populacao e da demanda por alimentos, observa-se um
grave problema de desperdicio alimentar. Estima-se que aproximadamente um ter¢o de toda a
producdo global de alimentos ¢ perdida ou desperdicada, totalizando cerca de 1,3 bilhdo de
toneladas por ano (FAQO, 2013). Frutas, legumes e hortalicas, por sua constitui¢cao rica em agua,
sdo altamente pereciveis, o que contribui significativamente para perdas ao longo da cadeia
produtiva, afetando tanto a qualidade quanto a quantidade dos produtos que chegam ao
consumidor final (UFVIM, 2023). Esse descarte em larga escala, quando mal gerenciado,
resulta na emissdo de gases de efeito estufa, principalmente metano (CHa), a partir da
decomposi¢ao anaerdbia em lixdes, contribuindo diretamente para o aquecimento global e para
o agravamento das mudangas climaticas (IPCC, 2021).

Diante desse contexto, a valorizacdo energética dos residuos alimentares por meio de
processos biotecnologicos ganha destaque como uma estratégia ambientalmente responsavel e
economicamente vidvel. A digestdo anaerdbia (DA) vem sendo reconhecida como uma
alternativa sustentavel para o aproveitamento energético de residuos organicos, especialmente
residuos alimentares, devido a sua viabilidade ambiental e econdmica no contexto de uma
bioeconomia circular (Alengebawy et al., 2024). Essa tecnologia promove a decomposicao da
matéria orgdnica por consorcios microbianos em ambiente sem oxigénio, gerando como
produtos principais o biogas (composto majoritariamente por CHs e didxido de carbono — CO2)
e o digestato, que pode ser utilizado como biofertilizante (Appels et al., 2008). O biogas
produzido pode ser utilizado para gera¢do de energia térmica e elétrica e, apos purificacao,
transformado em biometano com capacidade de substituir combustiveis fosseis, contribuindo
significativamente para a matriz energética renovavel (Mertins e Wawer, 2022; Machmud et

al., 2022).
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Frutas e verduras, por possuirem elevado teor de umidade e alta concentragao de solidos
volateis (SV) biodegradaveis, apresentam excelente potencial como substrato para a DA.
Entretanto, sua rapida biodegradabilidade pode levar a um acumulo excessivo de acidos graxos
volateis (AGVs), queda do potencial hidrogenionico (pH) e inibi¢ao da atividade metanogénica,
especialmente em sistemas com baixa alcalinidade e sem suplementa¢ao adequada de nutrientes
(Raposo et al., 2012; Yang et al., 2022). Além disso, substratos com baixa relacio
carbono/nitrogénio (C/N) favorecem a liberagdo de amonia livre (NHs), que pode inibir os
microrganismos metanogénicos, prejudicando o processo de DA (Wang et al., 2014). Por esses
motivos, o sucesso da DA depende do controle de varidveis-chave como pH, alcalinidade,
disponibilidade de nutrientes, tempo de detencdo hidraulica (TDH) e configuragdo do sistema
reator, que garantem a estabilidade microbiana e o bom desempenho do processo (Adekunle e
Okolie, 2015).

Além de sua alta perecibilidade e potencial energético, os residuos de frutas e verduras
(RFV) apresentam elevada heterogeneidade, com composicdo fisico-quimica variavel
conforme sazonalidade, tipo de produto, estagio de maturagdo e condi¢des de armazenamento
e manejo pds-colheita. Essa variabilidade impacta diretamente pardmetros como teor de
umidade, C/N, concentra¢do de SV, teor de acucares, proteinas, lignocelulose e a presenca de
compostos inibidores, afetando o desempenho e a estabilidade da DA (Xu et al., 2018). Tanto
a fragdo liquida quanto a sdlida dos residuos de frutas e verduras podem ser utilizadas como
substrato para digestdo anaerobia, a depender das caracteristicas do processo e da configuracao
do sistema (Li et al., 2018; Bolzonella ef al., 2006; Xu et al., 2018). No presente trabalho, sera
utilizado como substrato o residuo organico composto predominantemente por frutas e verduras
descartadas, coletado na Central de Abastecimento do Ceara (CEASA), em Maracanat (CE).
Conforme Silva-Junior et al. (2022), a CEASA Maracanau operacionaliza a distribuicao de
grande parte dos produtos horticolas que abastecem Fortaleza e sua Regido Metropolitana,
sendo gerados volumes expressivos de residuos diariamente, incluindo cascas, talos e
subprodutos de frutas como laranja, mamao, melancia, banana ¢ hortalicas folhosas, com

significativo potencial para produgdo de biogas.
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2  OBJETIVOS

2.1 Objetivos gerais

e Avaliar estratégias para maximizar a producdo de CH4 a partir da fragdo liquida do
residuo de frutas e verduras (RFVL), por meio da selecdo dos meios nutriente e
alcalinizante mais eficazes em efeito combinado e da comparacdo entre sistemas de

digestao anaerdbia em um e dois estagios, utilizando ensaios em bateladas.

2.2 Objetivos especificos

e Avaliar a influéncia de trés diferentes meios nutrientes na produ¢ao de metano a partir
de RFVL em ensaios batelada;

e Verificar o efeito de diferentes agentes alcalinizantes - bicarbonato de sodio
(NaHCO:3), bicarbonato de amdnio (NH4sHCO3) e carbonato de calcio (CaCOs3) - sobre
a estabilidade do pH e a produtividade de CH4 a partir de RFVL;

e Investigar a interagdo entre os tipos de meio nutriente e alcalinizante quanto a
producdo de metano em um e dois estagios;

e Comparar o desempenho dos sistemas de DA em um e dois estagios quanto a

producao de CHa.
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3 REFERENCIAL TEORICO
3.1 Residuo de frutas e verduras (RFV)

A produgdo mundial de frutas e vegetais atinge anualmente aproximadamente 1.728
milhdes de toneladas, com o Brasil sendo lider nesse mercado, o pais se posiciona como o
terceiro maior produtor de frutas globalmente e o terceiro maior produtor de hortali¢as nas
Américas (Edwiges et al, 2018). Os RFV sdo gerados em grandes quantidades em todo o
mundo como resultado da cadeia de processamento dos alimentos, contudo, cerca de 15% a
25% desses alimentos sdo desperdicados (Edwiges et al., 2018; Nanda et al., 2016).

O descarte de grandes volumes de residuos organicos umidos provenientes do
processamento de frutas e hortalicas gera desafios economicos e ambientais (Lane, 1984).

Os mercados atacadistas produzem grandes quantidades de RFV, que frequentemente
sdo descartados por meio de despejo, espalhamento no solo ou alimenta¢do animal (Lane,
1984). No entanto, essa matéria-prima pode ser facilmente coletada em grande escala,
oferecendo uma excelente oportunidade para o desenvolvimento de tecnologias de gestdo mais
eficientes (Arhou ef al., 2019; Lane, 1984).

De acordo com Agrawal ef al. (2023), os RFV apresentam alta umidade, baixo teor de
solidos totais (ST) e elevado teor de solidos volateis (SV), caracteristicas que os tornam
substrato ideal para a digestdo anaerobia (DA) (Tabela 1). A DA ¢ especialmente adequada para
materiais organicos com alto teor de umidade ou residuos semissolidos, sendo estimado que
esse material possa gerar até 4.000 milhdes de m’ de biogas por ano, correspondendo a um
potencial energético de aproximadamente 86.000 TJ anualmente. Tal aproveitamento
contribuiria para mitigar a crise energética, a0 mesmo tempo em que oferece uma solucao
ambientalmente amigavel para o tratamento de residuos.

Alkanok et al. (2014) utilizou como substrato para DA de RFV oriundos de
supermercados, obtendo rendimento de CH4 de até 0,40 L CH4/g SV em um sistema de estagio

unico de RFV (5 % ST).
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Tabela 1 — Comparacado da caracterizagao fisico-quimica de residuos de frutas e vegetais (RFV)

entre diferentes estudos.

Parametro

DQO total

Solidos Totais (ST)

Umidade
Sé6lidos Volateis

(SV)

Carboidratos

Lipidios

Proteinas brutas

Nitrogénio Total

Kjeldahl

Fosforo Total

Ferro

Zinco

Cobre

Unidade

g/kg peso

umido
%
%

% ST

% peso
umido
% peso
umido
% peso
umido
g/kg peso
seco
g/kg peso
seco
mg/kg peso
seco
mg/kg peso
seco
mg/kg peso

S€CO

Silva Junior et al.

(2022)

138,13 £ 12,40

13,00 £ 0,20
86,90 + 0,20

94,10 £ 0,30

55,0+£1,2

0,80 £0,16

2,25 +0,49

93+0,4

0,29 +£ 0,02

242,19 + 12,95

23,09 £0,10

21,11 £0,31

Ambaye et al.

(2020)

70,7 + 10,1

11,5+0,1
88,5+0,1

85,7+0,1

8,0+0,2

500,0 +£0,1*

500,0 + 0,1*

<LD

<LD

Edwiges et al.

(2018)

143 + 17

129+ 1,7
87,1 +0,8

93,8+0,5

55,2+0,8

2,7+0,1

1,5+0,6

2,2+0,1

105,7 £ 16,2

5,7+ 1,29

<LD

Fonte: Silva Junior et al. (2022)

3.2 Digestao anaerdbia

A DA ¢ um processo bioldgico realizado por um consércio de microrganismos em

ambiente isento de oxigénio, no qual a matéria organica ¢ decomposta em compostos mais
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simples. Essa via metabodlica pode ser encontrada naturalmente em ambientes andxicos, como
sedimentos aquaticos, pantanos, trato gastrointestinal de animais ruminantes, entre outros. Em
sistemas controlados, a DA tem sido amplamente aplicada no tratamento de diversos substratos
organicos, incluindo residuos agricolas, efluentes industriais, residuos solidos urbanos e

subprodutos da agroindustria (Ward et al., 2008).

A DA converte residuos organicos complexos em dois produtos principais: o biogés,
composto predominantemente por CHs e CO2, e o digestato, um efluente semissolido rico em
nutrientes. Este processo € energeticamente favoravel e ambientalmente eficiente, uma vez que
reduz a carga poluente dos residuos e gera energia renovavel, além de possibilitar o

aproveitamento do digestato como biofertilizante (Ward et al., 2008; Agrawal et al., 2023).

Segundo Cavaleiro e Alves (2020), a DA ¢é composta por cinco etapas bioquimicas
interdependentes: hidrélise, acidogénese, acetogénese, homoacetogénese e metanogénese. Na
hidrélise, enzimas extracelulares decompdem macromoléculas como proteinas, polissacarideos
e lipidios em unidades menores como aminoacidos, monossacarideos e acidos graxos. Esses
produtos sdo entdo fermentados durante a acidogénese, originando AGVs, élcoois, acetato, Ha
e COy. A acetogénese transforma os AGVs e alcoois em acetato e hidrogénio, por meio de
bactérias sintroficas, cuja atividade ¢ termodinamicamente viavel apenas sob baixas pressdes
parciais de Hz, o que demanda uma cooperagdo estreita com arqueas metanogénicas

consumidoras de Ha, caracterizando um processo de sintrofia.

Em paralelo, na etapa de homoacetogénese, alguns microrganismos sdo capazes de
converter diretamente H> e CO2 em acetato, ou ainda compostos multicarbonados. Por fim, a
metanogénese encerra 0 processo, com arqueas metanogénicas convertendo os produtos
anteriores, principalmente acetato, H> e CO., em CHas. Destacam-se nesta fase os géneros
Methanosaeta, Methanosarcina, Methanospirillum e Methanobacterium (Cavaleiro e Alves,

2020).

A eficiéncia do processo depende de uma série de fatores operacionais, incluindo a
natureza do substrato, teor de umidade, teor de ST e SV, C/N ideal entre 20:1 e 30:1,
disponibilidade de macro e micronutrientes, além de condi¢des ambientais como pH (entre 6 e
8) e temperatura, com faixas ideais nos regimes mesofilico (30-38 °C) e termofilico (49-57 °C)
(Agrawal et al., 2023). O tipo de reator e o TDH também sdo determinantes para o rendimento

e estabilidade do processo (Ward et al., 2008).
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Portanto, além de representar uma solug¢do eficaz para o tratamento de residuos
organicos, a digestdo anaerobia contribui significativamente para a produgao de energia limpa
e a mitigagdo de impactos ambientais, sendo uma ferramenta estratégica dentro da economia

circular e dos compromissos globais de sustentabilidade.

3.3 Reatores de dois estagios

Os sistemas de dois estagios tendem a separar os processos de hidrolise/acidifica¢ao dos
processos de acetogénese/metanogénese em dois reatores em série, uma vez que estes nao
compartilham as mesmas condi¢des ambientais ideais (Ward et al., 2008). Separar as fases da
DA ¢ importante para otimizar o processo, uma vez que o primeiro estagio age como um tampao

contra a alta taxa de carga organica, o que oferece alguma prote¢cdo aos metanogénicos, esses
mais sensiveis, a acidificag@o, a sobrecarga organica e a compostos toxicos (Ward et al., 2008).
Apesar de o pH ideal da metanogénese ser em torno de 7,0, o pH ideal de hidrdlise e
acidogénese foi relatado como estando entre pH 5,5 e 6,5. Esta ¢ uma razao importante pela
qual adotam a separacao dos processos de hidrolise/acidificagdo e acetogénese/metanogénese
em processos de dois estagios (Kim et al., 2003a,b; Yu e Fang, 2002).

Na fase acidogénica, estudos indicam que a operacdo em regime termofilico (50-55 °C)
favorece a solubilizacdo de matéria organica complexa, acelerando os processos de hidrolise e
fermentag¢do acida. Em estudo com lodo ativado residual, Demirer e Chen (2008) relataram
taxas de carga de SV entre 6,5 e 28,9 g SV/(L-d), valores que foram considerados como
indicativos de elevada capacidade de degradagao nessa etapa, além de favorecerem o aumento
na disponibilidade de substratos soltiveis para a fase metanogénica. Essa tendéncia foi
confirmada por Zhu, Stadnyk, Béland e Seto (2008), que testaram diferentes configuragdes
térmicas (mesofilico-mesofilico, mesofilico-termofilico, termofilico-termofilico) na digestdo
de residuos de batata. A combinagdo termofilico para acidogénese e mesofilico para
metanogénese demonstrou maior eficiéncia na conversdao de Demanda Quimica de Oxigénio
(DQO) e maior produ¢do de CHa. A carga organica volumétrica (COV) maxima aplicada a fase
acidogénica foi de 36gDQO/(L.d), enquanto a fase metanogénica mesofilica comportou até
11gDQO/(L.d) sem comprometer a estabilidade do processo.

Segundo Rubio-Loza e Noyola (2010), a distincdo entre cargas aplicadas deve-se
principalmente a sensibilidade dos microrganismos metanogénicos a variagdes bruscas de pH

e a inibigdo por dcidos graxos volateis (AGVs). Por essa razdo, a operagdo da fase metanogénica
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em temperatura mesofilica (35-37 °C) ¢ preferivel, pois proporciona maior estabilidade
microbioldgica e eficiéncia na producdo de CH4. Em estudo com lodo municipal, os autores
verificaram que a etapa acidogénica operada a 55 °C, com tempo de detencao hidraulica (TDH)
de 2 dias, foi capaz de gerar alta concentracdo de AGVs, atingindo cerca de 3.200 mg/L, com
destaque para o acido acético (1.259 mg/L) e o 4cido propidnico (1.460 mg/L). No entanto,
quando a fase metanogénica foi mantida em condi¢des termofilicas, observou-se acimulo de
propionato e redu¢do na eficiéncia de metanizagdo, possivelmente devido a sobrecarga ou
deficiéncia de micronutrientes. A configuragdo mais estavel identificada foi a termofilica para
acidogénese seguida de mesofilica para metanogénese.

Bouallagui et al. (2004) constataram em seu estudo que a separacdo das fases de
acidificagdo e metanogénese, por meio de reatores de batelada, proporcionou maior estabilidade
ao processo. Na etapa de acidificagdo, o rendimento de hidrdlise atingiu 81 % quando a taxa de
carga organica foi ajustada para 7,5 g DQO/L d, gerando uma concentracdo méaxima de AGVs
de cerca de 13,3 g/L. Na segunda fase, voltada & metanogénese, os produtos da acidificagdo
foram convertidos com eficiéncia, resultando em uma produtividade de CHs de 320 L CH4 por
kg de DQO introduzida.

Fongsatitkul et al. (2012) analisaram a digestdo anaerdbia em dois estagios da fracao
organica de residuos solidos urbanos, focando na producdo de metano. A configuracio
experimental separou a fase acidogénica da metanogénica, possibilitando otimizacao
independente das condi¢des operacionais em cada etapa. Foram testadas trés concentracdes de
ST (8%, 12% e 15%) e TDH na fase metanogénica variando entre 15 e 30 dias. Os melhores
resultados de produgdo de CH4 foram obtidos com 12% de ST e 30 dias de TDH, atingindo
0,45 L CH4/g SV alimentado. Em condi¢des menos favoraveis, com 8% de solidos ¢ TDH de
15 dias, a produgdo foi de apenas 0,14 L CH4/g SV. O estudo demonstrou que a separagdo das
fases permite maior controle sobre os processos microbioldgicos, resultando em melhor
eficiéncia na degradacdo da matéria organica e maior producdo de CHs em comparagdo com

sistemas convencionais de fase tUnica.

3.4 Suplementac¢io nutricional

Os oligoelementos sao fundamentais para o crescimento celular dos microrganismos

responsaveis pela DA. Certos tipos de substratos sélidos e culturas energéticas podem ser

deficientes em micronutrientes especificos, sendo necessaria sua suplementacao para garantir a
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atividade dos microrganismos anaerdbios (Lindorfer e al., 2007). Mesmo quando presentes no
substrato, esses elementos nem sempre estdo biodisponiveis, o que pode comprometer o
desempenho do processo de DA (Climenhaga e Banks, 2008). No entanto, deficiéncias ou
excessos podem passar despercebidos devido a variabilidade das fontes de nutrientes presentes
no substrato. Para que o sistema anaerobio funcione de maneira eficiente, ¢ essencial
complementa-lo com macro e micronutrientes sempre que houver escassez desses elementos
(Agrawal et al., 2023).

De acordo com Romero-Guiza et al. (2016), os macronutrientes, como fosforo (P),
nitrogénio (N) e enxofre (S), s3o essenciais para a composi¢ao da biomassa e para a regulagao
do pH do sistema. Por sua vez, os micronutrientes, como ferro (Fe), niquel (Ni), molibdénio
(Mo), cobalto (Co), tungsténio (W) e selénio (Se), atuam como cofatores fundamentais em
diversas reagdes enzimaticas envolvidas na forma¢ao de CHa. Entretanto, o excesso de certos
micronutrientes pode comprometer o desempenho do sistema. Metais como Ni, Co e Fe
exercem papel crucial na metanogénese, especialmente nas vias acetoclastica e
hidrogenotrofica, pois funcionam como cofatores essenciais de enzimas como a desidrogenase
do monodxido de carbono, a descarbonilase da acetil-CoA, a metiltransferase da metil-
H SPT:HS-CoM, a redutase da metil-CoM, entre outras responsaveis pela conversdo do
carbono em CHa.

Kayhanian e Rich (1995) testaram a inclusdo de véarios elementos metalicos em um
sistema termofilico, resultando em um aumento de quase 30% na producao de biogas e maior
estabilidade do digestor.

Glingdr-Demirci e Demirer (2004) investigaram o efeito da suplementagdo com macro
¢ micronutrientes em reatores anaerobios operando com esterco de frango e bovino. A adi¢ao
desses nutrientes resultou em aumentos significativos na producdo de metano, de apenas 128,6
a 205,3mL CHs em reatores ndo suplementados, para at¢ 1.044,9mL em sistemas
suplementados. Além disso, a suplementacdo contribuiu para reduzir o acimulo de AGVs e
estabilizar o processo, favorecendo a digestdo mesmo sob altas cargas organicas.

Climenhaga e Banks (2008) demonstraram a importancia dos micronutrientes na
digestdo de matéria-prima de residuos alimentares mistos. Os reatores suplementados com
oligoelementos apresentaram digestdo estavel, alcangando produ¢des de metano entre 280 e
350 L CHas/kg SV dependendo do TDH. Em contraste, os reatores ndo suplementados
apresentaram falha metanogénica: no TDH de 25 dias, a produgao cessou apos cerca de 40 dias

de operagdo; com 50 dias, apds 100 dias; e com 100 dias, a falha ocorreu apos aproximadamente
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90 dias, sempre acompanhada pelo acimulo de AGV. Apenas no TDH mais longo, de 180 dias,
os reatores sem suplementacdo conseguiram manter a producao estavel (~330 L CH /kg SV),

ainda que sob condigdes adversas de elevada concentragdo de NH3z e AGV'’s.

3.5 Alcalinizantes

A alcalinidade, frequentemente referida como capacidade tampao na DA, representa a
resisténcia do sistema a variagdes abruptas de pH. Essa resisténcia ¢ conferida principalmente
pela presenca de ions bicarbonato, derivados do equilibrio com o CO; dissolvido (Ward et al.,
2008). Assim, a alcalinidade estad diretamente relacionada a estabilidade do ambiente
microbiano, sendo essencial para manter condigdes Otimas a atividade das bactérias
metanogénicas.

Em ambientes anaerobios, a alcalinidade pode ser classificada como total (AT), parcial
(AP — bicarbonatos) e intermediaria (Al — dcidos graxos volateis), permitindo avaliar o estado
do processo com mais precisao (Morales-Polo et al., 2019). O pH, embora til como indicador
geral, pode nao refletir mudangas stbitas nos niveis de AGVs, por isso a analise conjunta da
relacdo AGV/Alcalinidade se mostra mais eficaz.

A analise da AP, Al e AT ¢ fundamental para compreender o equilibrio quimico e a
capacidade de tamponamento na digestdo anaerobia. Conforme descrito por Trujillo-Reyes et
al. (2022), a AT corresponde a soma de AP e Al, refletindo o efeito combinado de todos os
sistemas tamponantes presentes no reator. Ainda segundo os autores, a AP estd associada
principalmente ao sistema bicarbonato/carbonato e ao equilibrio amodnio/amonia,
desempenhando papel central no controle do pH. A Al por sua vez, representa a contribuicao
das formas ndo protonadas dos 4cidos graxos volateis (AGVs) e ¢ obtida pela diferenca entre
AT e AP (Trujillo-Reyes et al., 2022). Essa caracterizagao ¢ comumente realizada por titulagao,
utilizando pontos de pH especificos (proximos de 5,75 e 4,30) que permitem identificar a
participagdo de diferentes espécies quimicas (Trujillo-Reyes et al., 2022). Em digestores
mesofilicos alimentados com residuos sélidos organicos, valores entre 2.000 ¢ 4.000 mg
CaCO /L sao considerados tipicos para operagao estavel. (Trujillo-Reyes et al., 2022). Esses
diferentes tipos de alcalinidade, suas origens quimicas e seu papel no equilibrio do sistema estao

sintetizados na Tabela 2, adaptada de Trujillo-Reyes et al. (2022).
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Tabela 2 — Tipos de alcalinidade na digestdao anaerdbia e suas caracteristicas.

Tipo de Pefinicio———Principais—Formade—Importanciano—
alcalinidade componentes determinacio monitoramento
Bicarbonatos,
Soma de todas as Representa a
o carbonatos, _ '
Alcalinidade formas de alcalinidade ) ) Titulagdo até capacidade global
_ amonia/amonio e
Total (AT) presentes no sistema. pH ~4,30.  de tamponamento
AGVs nao )
do meio.
protonados.

Fragao da AT associada
ao sistema Principal
Alcalinidade bicarbonato/carbonatoe HCOs; ,CQ*, Titulagdoaté mecanismo de
Parcial (AP) ao equilibrio NH3/NHs4 . pH ~5,75. controle do pH

amoOnia/amonio. no reator.

Fragdo da AT associada '
Indica aciimulo

Alcalinidade as formas ndo AGVs . .
_ Diferenga de 4cidos e
Intermediaria Protonadas dos acidos (acetato, .
. , entre AT e AP. possivel risco de
(AD) graxos volateis. propionato,

i acidificacao.
butirato etc.).

Valores >0,3-0,4

Célculo direto indicam
Razao AI/AP Relacdo entre Al e AP. — a partir das instabilidade e
titulagoes. risco de
acidificagao.

Fonte: Adaptado de Trujillo-Reyes et al. (2022).

A relacdo AGV/Alcalinidade ¢ amplamente utilizada como pardmetro de controle da
estabilidade: valores abaixo de 0,3 indicam um sistema tamponado e estavel, enquanto valores
superiores a 0,8 sugerem acumulo de AGVs e risco de acidificacao, podendo levar a inibi¢ao
da produ¢do de CH4 (Kondusamy; Kalamdhad, 2014). O monitoramento continuo dessa razao
¢, portanto, essencial para antecipar falhas no processo e ajustar cargas organicas ou
intervengdes de pré-tratamento.

O estudo de Hao et al. (2022) demonstraram que o NH4sHCO3 promove a recuperagao
da oxidacdo de AGVs em substratos com baixa C/N, por meio da formacdo de um sistema

tampao HCO; /NHs4 que mantém o pH na faixa ideal para a metanogénese (6,8-7,5).
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Valenca et al. (2021) investigaram o efeito de diferentes concentragcdes de NaHCOs3
(1,5 %, 4,5 %, 11 %, 28 % e 111 %) sobre o potencial de geracdo de CH4 a partir de residuos
organicos alimentares, utilizando dois tipos de lodo como indculo: granular industrial e
floculento de esgoto. Os resultados demonstraram que a concentragdo de 11 % de NaHCOs,
associada ao lodo granular, proporcionou o maior rendimento, atingindo 214 NmL CHa4/g de
solidos volateis € um biogas com 78 % de teor de CH4. O estudo evidenciou que o NaHCOs3
atua como um eficaz agente tamponante, promovendo a estabilidade do pH e evitando a inibi¢ao
do processo por AGVs acumulados. Ainda, observou-se que tanto a auséncia quanto o excesso
de alcalinizante impactaram negativamente a produ¢do de CH4, independentemente do tipo de
in6culo utilizado (Valenga ef al., 2021).

Chen et al. (2015) compararam diferentes agentes alcalinizantes, a adicdo de CaCOs
elevou a producao de CH4 de 120,2 para 197,0 mL CHa/g SV, superando inclusive o0 NaHCOs3,
que alcangou 156,2 mL CHa/g SV. Além disso, o0 CaCOs proporcionou uma alcalinidade final
de 7.307 mg/L, promovendo um ambiente mais estavel para a atividade metanogénica ao longo

do processo.
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4 MATERIAL E METODOS

Nesta se¢do estdo descritos todos os materiais utilizados e a metodologia empregada na
avalia¢do do efeito do meio nutricional e do alcalinizante na digestdo de RFV em um e dois
estagios.

Na Figura 1 estd exposto através de um fluxograma as etapas do trabalho de forma

simplificada.

Figura 1 — Fluxograma das etapas do experimento

Primeira fase com fragdo liquida do residuo de frutas e verduras
\ J
Andlise do efeito de\ (Anélise do efeito de\ rCombinagéo \
nutrientes (macro nutrientes alcalinizantes  (bicarbonato (nutrientes com
€ micronutrientes, meio de sédio, bicarbonato de alcalinizante)
Kendo, meio otimizado). j Kaménio, carbonato de célcio)j k j
s p
Segunda fase com residuo de frutas e verduras acidificado
. J
(Anélise do efeito de\ (Anélise do efeito de\ (Combinagﬁo )
nutrientes (macro nutrientes alcalinizantes  (bicarbonato (nutrientes com
e micronutrientes, meio de sodio, bicarbonato de ..
alcalinizante).
Kendo, meio otimizado). / Kaménio, carbonato de célcio).) \ j
[ Terceira fase - Comparagéo J

Comparagao: sistema de um estagio (RFVL) X
sistema de dois estagios (RFVA).

Fonte: Elaborado pela autora
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4.1 Residuo de frutas e verduras

O RFV utilizado nos experimentos foi proveniente da Central de Abastecimentos do
Ceara (CEASA), localizada em Maracanau, Ceara, Brasil. Em um trabalho prévio, Silva-Junior
et al. (2022) realizaram questionarios com os 1200 permissionarios da CEASA para
determinagdo da composicdo do RFV gerado. A composi¢do do RFV, expressa em
porcentagem, incluiu os seguintes itens, com as quantidades relativas apresentadas em
paréntesis: laranja (42%), cebola (7,70%), milho (5,50%), mamao (5,40%), abacate (4,80%),
melancia (3,40%), melao (3,10%), abacaxi (3,10%), banana (3%), batata (3%), repolho
(2,40%), goiaba (1,20%), tomate (1%), pimentdo (0,90%), beterraba (0,90%), maca (0,70%),
maracuja (0,40%), cenoura (0,40%) e abobora (0,20%).

A partir da composi¢ao padrao, o residuo foi coletado quinzenalmente e submetido a
pré-tratamento. No pré-tratamento, o RFV era triturado e centrifugado para separacdo das

fragdes solida (RFVS) e liquida (RFVL), sendo a RFVL objeto desse estudo.
4.2 Caracterizacao do RFVL

A caracteriza¢do do RFVL foi realizada por meio da determinacdo de DQO, ST, SV e
acidez (Apha, 2005). A caracterizag@o nutricional do RFV foi realizada previamente por Silva-
Janior et al. (2022) (Tabela 3).
4.3 Inéculo

O indculo utilizado foi retirado de um reator anaerébio de fluxo ascendente e manta de
lodo (upflow anaerobic sludge blanket, UASB), mesofilico, utilizado para tratamento de
efluente de uma cervejaria em Pacatuba, Ceara, Brasil. O lodo apresentou uma
concentracdo média de 0,07g/mL de ST, 0,05 g/mL de SV e 7,68 de pH.

4.4 Residuo de frutas e verduras acidificado

A fragdo liquida do residuo de frutas e verduras acidificado (RFVA) foi obtido a partir

do efluente de um reator anaerobio de leito estruturado (AnSTBR), de vidro, com volume total
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de 4L, TDH 6h, COV 20 kg DQO/m® d. (Menezes et al., 2024). Para caracterizacdo foram
realizadas andlises de DQO, ST, SV e acidez (Apha, 2005).

Tabela 3 — Caracterizacdo nutricional do RFV

Nutriente Massa

Potéssio 22,7+0,9 (g L")
Fosforo 2,8+0,04 (gL
Célcio 2,6+0,1 (gL
Magnésio 1,6 £0,03 (gL)
Enxofre 1,5+0,05(g L)
Sodio 0,8+ 0,02 (g L")
Ferro 0,7+0,02 (g L")
Zinco 81,3+ 1,9 (mg L")
Manganés 36,4+ 1,3 (mgL")

Fonte: Silva-Junior et al. (2022).

4.5 Montagem dos ensaios

O ensaio foi dividido em trés etapas. Na primeira foi analisado o efeito de trés diferentes
meios nutricionais (macronutrientes e micronutrientes, meio endo e meio otimizado) na
produgdo de CH4, com bateladas durando 15 dias.

Na segunda etapa foi analisado o efeito de trés alcalinizantes (NaHCO3, NH4sHCOs e
CaCOs3) na produgao de CH4, com uma duragdo de 15 dias.

Na terceira etapa, foi analisada a combina¢ao do meio nutriente e alcalinizantes que
foram considerados como melhores resultados nas etapas anteriores, e esse ensaio teve uma
duragao de 30 dias.

Os ensaios foram realizados em frascos de 300 mL (Schott, Alemanha) com volume de
trabalho de 200mL, contendo 2,5 g DQO/L de substrato (RFVL/RFVA), 5 g SV/L de indculo,
meio nutricional e alcalinizante. Cada ensaio foi realizado em triplicata contendo um controle
positivo (frasco alimentado com 2,5 g DQO/L de glicose, meio macronutrientes e
micronutrientes ¢ NaHCO3) e um controle negativo (apenas com inoculo).

Depois de montados, foi injetado nitrogénio gasoso (N2) em cada frasco por 3 minutos
e posteriormente os frascos foram selados com uma rolha de borracha butilica e vedados com

uma tampa de aluminio e mantidos a 37°C em agitacdo constante (140 rpm). A quantidade de
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biogés produzida foi medida diariamente pelo método de deslocamento de fluidos (Walker et

al., 2009).

4.5.1 Anadlise nutricional

Na primeira etapa foi analisado o efeito de trés solugdes de meios nutricionais, a
configuragdo experimental esta representada na Figura 2. Dois deles foram selecionados a partir
de levantamentos bibliograficos. O primeiro, macronutrientes € micronutrientes, foi adaptado
por Cavalcante (2023) de Ma et al. (2009) e Romero-Giiiza et al. (2016), onde a dose de

nutriente é definida em fungdo da DQO afluente, representados na Tabela 4.

Figura 2 — Esquema experimental da andlise de trés meios nutricionais: (i) macro e
micronutrientes, (ii) meio Endo e (iii) meio otimizado.
Composig¢do do gés

v

1 g

[aeai] e e Agua
* Lodo de Cervejaria >

| NaOH

L (12%)

lmy
| - ¢ Substrato liquido
¢ Alcalinizante
| = ¢ Meio nutricional

Fonte: Elaborado pela Autora



Tabela 4 — Composi¢do macronutrientes € micronutrientes.

Nutriente

Cloreto de amonio

Fosfato de potéssio

Cloreto de magnésio hexahidratado
Cloreto de potassio

Cloreto de calcio dihidratado

Sulfato de ferro heptahidratado

Cloreto de aluminio hexahidratado
Cloreto de zinco

Cloreto de niquel (IT) hexahidratado
Tetradihidrato de hepta-molibdato(VI) de amonio
Cloreto de cobalto (II) hexahidratado
Cloreto de manganés (II) tetrahidratado
Sulfato de cobre (II) pentahidratado
Acido boérico

Selenito de sodio

Bicarbonato de s6dio

Massa (mg/g-DQO)
300
150
250
100
200

10
2,01
1,18
1,15
2,22
1,28
1,61
2,22
0,12
0,89
800

Fonte: Cavalcante (2023).
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O segundo, meio Endo, adaptado por Menezes (2019) de Endo (1982). Sua composi¢ao

esta na Tabela 5.

Tabela 5 — Composi¢ao Endo adaptado.

Nutriente

Fosfato Monopotéssico Hidrogenado
Cloreto de Magnésio Hexahidratado
Sulfato de Cobre (II) Pentahidratado
Cloreto de Cobalto (II) Pentahidratado

Massa (g L.1):
0,125
0,015
0,005

1,25.10*

Fonte: Menezes (2019).

O terceiro meio nutricional, meio otimizado, foi formulado com base na analise

elementar realizada na caracterizagdo do RFV. Nessa formulacdo, foram subtraidos os
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micronutrientes ja presentes no residuo e adicionados ao meio apenas os micronutrientes
remanescentes, conforme composi¢do apresentada na Tabela 6. A referéncia utilizada para essa
formulagdo foi o meio nutricional proposto por Cavalcante (2023), que inclui macro e
micronutrientes. No entanto, optou-se por ndo adicionar os macronutrientes, uma vez que a

caracterizacdo do RFV indicou concentra¢des adequadas desses elementos.

Tabela 6 — Composi¢do meio otimizado.

Nutriente Massa (g/L)
Cloreto de aluminio hexahidratado 0,0153
Cloreto de niquel (II) hexahidratado 0,0243
Cloreto de cobalto (IT) hexahidratado 0,3083
Heptamolibdato de amonio tetrahidratado 0,0175
Cloreto de cobre (II) dihidratado 0,0133
Acido bérico 0,0125
Sulfito de sédio 0,0050

Fonte: Autor
4.5.2 Anadlise de alcalinizantes

Na segunda etapa foram analisados os efeitos de trés alcalinizantes, NaHCOs,
NH4HCO; e CaCO:s. Foi utilizado 0,50g de NaHCO3, 0,47g de NH4HCO;3 e 0,41g de CaCOs

em cada frasco, calculado pela concentragdo de carbonato. A Figura 3 ilustra o experimento.

Figura 3 — Esquema experimental da analise de alcalinizantes.

Composic¢io do gds

(=T jseat] S| . Agua y -
* Lodo de Cervejaria
* Substrato liquido | NaOH
i l U * Alcalinizante (12%)
— | O * Meio nutricional

37°C
140 RPM

Fonte: Elaborado pela Autora.
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4.5.3 Combinagio RFVL

Na terceira etapa foi analisada a combinagao de: i) macronutriente ¢ micronutrientes
com NH4HCO3; i1) macronutrientes e micronutrientes com CaCQOs; ii1) meio otimizado com
NH4HCOs; iv) e meio otimizado com CaCOs.

A composi¢ao de cada batelada esta descrita nas Tabelas 7, 8, 9 e 10.

Tabela 7 — Composi¢do das bateladas com a combinacdo de macro e micronutrientes e
NH4HCO:s.

Componente Massa/Volume
Lodo de cervejaria 20,16mL
RFVL 4,20mL
Bicarbonato de amoénio 0,47¢g
Macronutriente 10mL
Micronutriente ImL
Agua 164,17mL

Fonte: Autor

Tabela 8 — Composicao das bateladas com a combina¢do de macro e micronutrientes e CaCO3.

Componente Massa/Volume
Lodo de cervejaria 20,16mL
RFVL 4,20mL
Carbonato de célcio 0,41g
Macronutriente 10mL
Micronutriente ImL
Agua 164,22mL

Fonte: Autor
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Tabela 9 — Composi¢do das bateladas com a combina¢ao de meio otimizado e NH4sHCO:s.

Componente Massa/Volume
Lodo de cervejaria 20,16mL
RFVL 4,20mL
Bicarbonato de amdnio 0,47¢g
Otimizado ImL
Agua 174,17mL

Fonte: Autor

Tabela 10 — Composic¢do das bateladas com a combina¢ao de meio otimizado e CaCO3.

Componente Massa/Volume
Lodo de cervejaria 20,16mL
RFVL 4,20mL
Carbonato de célcio 0,41g
Otimizado ImL
Agua 174,22mL

Fonte: Autor
4.6 Bateladas - 2° fase

A segunda fase do ensaio em bateladas foi feita utilizando o RFVA, in6culo, agua
destilada, meio nutriente e alcalinizante.

A metodologia adotada foi a mesma utilizada na 1° fase.
4.6.1 Analise nutricional

Na primeira etapa da segunda fase dos ensaios foi analisado o efeito de trés meios
nutrientes ja citados anteriormente. Foi utilizado 10mL de macronutrientes ¢ 1mL de
micronutrientes, 20mL de meio endo e ImL de meio otimizado.

4.6.2 Anadlise de alcalinizantes

Na segunda etapa foram analisados os efeitos de trés alcalinizantes, NaHCOs3,

NH4HCOj3 e CaCO:s. Foi utilizado 0,50g de NaHCO3, 0,47g de NH4HCOs3 e 0,41g de CaCOs.
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4.6.3 Combinagio RFVA

Na terceira etapa foi analisada a combinagdo de: i) macronutriente e micronutrientes
com NH4HCOs; ii) macronutrientes e micronutrientes com CaCOQOs; iil) micronutrientes
otimizado com NH4HCO3; 1v) e meio micronutrientes otimizado com CaCOs na producao de
CHy a partir do RFVA.

A composicao de cada batelada estd descrita nas Tabelas 11, 12, 13 e 14.

Tabela 11 — Composi¢ao das bateladas de RFVA com a combinagdo de macro e micronutrientes
e NH4HCO;.

Componente Massa/Volume
Lodo de cervejaria 13,70mL
RFVA 27,32mL
Bicarbonato de amonio 0,47¢g
Macronutrientes 10mL
Micronutrientes ImL
Agua 147,51mL

Fonte: Autor

Tabela 12 — Composi¢ao das bateladas de RFVA com a combinagdo de macro e micronutrientes
e CaCO:s.

Componente Massa/Volume
Lodo de cervejaria 13,70mL
RFVA 27,32mL
Carbonato de célcio 0,41g
Macronutrientes 10mL
Micronutrientes ImL
Agua 147,56mL

Fonte: Autor
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Tabela 13 — Composicao das bateladas de RFVA com a combinacdo de meio otimizado e
NH4HCO:s.

Componente Massa/Volume
Lodo de Cervejaria 13,70mL
RFVA 27,32mL
Bicarbonato de amdnio 0,47¢g
Otimizado ImL
Agua 157,51mL

Fonte: Autor

Tabela 14 — Composicao das bateladas de RFVA com a combinagdo de meio otimizado e

CaCoO:s.

Componente Massa/Volume
Lodo de cervejaria 13,70mL
RFVA 27,32mL
Carbonato de célcio 041g
Otimizado ImL
Agua 157,56mL

Fonte: Autor

4.7 Comparacio - 3° fase

Na ultima fase, foi realizado um experimento comparativo entre bateladas alimentadas
com RFV e bateladas com RFVA (Figura 4), simulando sistemas de um e dois estagios. Ambas
seguiram as mesmas condi¢gdes de operacdo e adotaram a metodologia previamente
mencionada.

A composi¢ao de cada batelada esta descrita nas Tabelas 15 e 16.



Figura 4 — Esquema ilustrativo da etapa de comparagao.
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Fonte: Elaborado pela autora.

Tabela 15 — Composi¢do das bateladas de um estagio.

Componente Massa/Volume
Lodo de cervejaria 13,70mL
RFVL 4,78mL
Bicarbonato de aménio 0,47¢g
Otimizado ImL
Agua 180,05mL

Fonte: Autor

Tabela 16 — Composi¢do das bateladas de dois estagios
Componente Massa/Volume
Lodo de cervejaria 13,70mL
RFVA 38,46mL
Bicarbonato de amoénio 0,47¢g
Otimizado ImL
Agua 146,37mL

Fonte: Autor
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S RESULTADOS

5.1 Caracteriza¢cao do RFVL

Os resultados da caracterizagdo do RFVL estdo apresentados na Tabela 17. O valor
obtido de 119 gDQO/L para o RFVL foi inferior ao encontrado por Menezes et al. (2024)
reportaram uma DQO de 116 gDQO/L, enquanto Silva-Junior et al. (2022) registraram 138
gDQO/L, ambos utilizando a formula¢do proposta por Silva-Junior ef al. (2022), a mesma
empregada neste trabalho. Essa variacdo pode ser atribuida a fatores sazonais, que afetam
diretamente a composi¢ao fisico-quimica das frutas e verduras utilizadas, como teor de solidos

soluveis, agucares, fibras e umidade, impactando consequentemente a composi¢ao do substrato.

Tabela 17 — DQO total, pH, acidez, s6lidos totais (ST) e sélidos volateis (SV) do RFVL

Parametro Valor Unidade
DQO total 119 gDQO/L
pH 4,28 -
Acidez 8994 mg/L
ST 94,17 %
SV 5,82 %

Fonte: Autor

5.2 Caracteriza¢ao do RFVA

Os resultados da caracterizagdo do RFVA estdo na Tabela 18. O valor de 18,3 gDQO/L
obtido para o RFVA apesar de baixo € espera, uma vez que, o substrato ¢ efluente de um reator
que foi alimentado com RFV diluido. Durante a etapa acidogénica da DA no reator, ocorre a
conversao da maior parte da matéria organica facilmente biodegradavel, como agucares e
carboidratos simples, em gases (Hz2 e CO2) e AGVs. Como resultado, a concentracdo de matéria
organica remanescente no efluente corresponde basicamente aos produtos intermedidrios
formados, como pode ser visto na Tabela 19, os quais ainda contribuem para o valor de DQO,

mas em concentragdes significativamente menores em relagdo a matéria-prima original.
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Tabela 18 — DQO total, pH, acidez, solidos totais (ST) e sélidos volateis (SV) do RFVA

Parametro Valor Unidade
DQO total 18,3 gDQO/L
pH 4,82 _
Acidez 438,8 mg/L
ST 64,86 %
Sv 35,14 %

Fonte: Autor

Tabela 19 — Produtos intermediarios do RFVA

Parametro Valor Unidade
AGVs 3407+117 mg/L
Acido butirico 2921+489 mg/L
Acido acético 1107191 mg/L
Acido isobutirico 642+107 mg/L
Acido lactico 148+54 mg/L
Acido propidnico 8616 mg/L

Autor: Adaptado de Silva-Janior ef al. (2025).

5.3 Bateladas — 1° fase

5.3.1 Efeito do meio nutricional

A Figura 5 mostra a produgdo acumulada de CHs. Os resultados da primeira etapa foram
avaliados quanto a produ¢do acumulada de CHs. O meio macronutrientes e micronutrientes teve
uma média de 215 N-mL de produg¢ao acumulada de CH4 durante os dias de operagao,
sobressaindo do meio endo e do otimizado que tiveram 169 N-mL e 154 N-mL,

respectivamente.
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Figura 5 — Producdo acumulada de metano a partir do efeito do nutriente.
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Fonte: Autor.

Choong et al. (2016) destacam que Fe, Co e Ni sdo os principais oligoelementos
necessarios para o bom desempenho da DA, sendo que sua suplementagdo adequada pode
potencializar o processo. Complementarmente, Jiang ef al. (2012) explicam que a presenca de
metais como Co, Ni, Fe, Zn, Mo e W esta diretamente relacionada a atuagdo desses elementos
como cofatores e coenzimas envolvidas nas reagdes bioquimicas anaerobias. Assim, a maior
produgdo acumulada de CHs observada nas bateladas que utilizaram o meio contendo
macronutrientes € micronutrientes pode ser atribuida a presenga e disponibilidade desses
oligoelementos, que favoreceram a atividade enzimatica e o equilibrio das etapas do processo,

especialmente na fase metanogénica, otimizando a conversdo da matéria organica em biogas.
Andlise de alcalinizantes
O resultado da segunda etapa estd na Figura 6. O CaCO;3, utilizado como agente

alcalinizante, apresentou uma média de producdo acumulada de 186 N-mL de CH ,

superando os valores obtidos com NaHCOs (127 N-mL) e NH4HCOs (176 N-mL).
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Figura 6 — Produc¢do acumulada de metano a partir do efeito do alcalinizante.

240

1

200

1

160 -

o0
o
1

50 100 150 200 250 300
Tempo (h)

Producao acumulada de metano (N-mL)

—<O—-Bicarbonato de S6dio +Bicarbonato de Amonio =/—Carbonato de Célcio =< Controle Negativo

Fonte: Autor

Este resultado sugere que o CaCOs foi mais eficiente em manter condigdes favoraveis
a metanogénese, provavelmente por proporcionar maior estabilidade ao pH e maior
tamponamento dos AGVs ao longo da digestdo. A literatura fornece algumas explica¢des que
ajudam a compreender esse comportamento. Li ef al. (2019) utilizou NH4HCO3 como fonte de
alcalinidade, com o objetivo de fornecer capacidade tamponante e aumentar a relacdo entre
alcalinidade de bicarbonato ¢ AT. No entanto, foi observado um actimulo severo de AGVs,
indicando que a taxa de acidogénese superou a taxa de metanogénese. Como consequéncia, o
sistema tornou-se instavel, principalmente em altas cargas organicas (4,0 g VS/(L-d)), e a
adi¢do continua de NH4sHCO3 ndo conseguiu reverter essa instabilidade.

De forma semelhante, Jiang ef al. (2012) avaliaram a suplementagdo com NH4HCO3
associado a NaHCO;, e com NaHCO;s isoladamente. Os autores observaram que tais
combinagdes ndo promoveram beneficios sustentaveis: o pH e a produgdo de biogas
continuaram a decrescer, evidenciando que o efeito tamponante néo foi suficiente para conter a
acidificagdo progressiva do sistema.

No presente estudo, a superioridade do CaCOs pode ser atribuida a sua maior capacidade
de tamponamento prolongado e a sua baixa solubilidade, que proporciona uma liberacdo

gradual de ions carbonato (CO32.) e calcio (Ca*") ( Chen et al., 2015). Essa liberagdo controlada
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¢ vantajosa, pois amortece variagdes bruscas de pH e assegura um ambiente mais estavel para
as populagcdes metanogénicas, mesmo diante de variagdes na carga organica ou na geracao de
AGVs.

Esse comportamento ¢ corroborado por Chen et al. (2015), que testaram diferentes
fontes de alcalinidade na digestdo de residuos alimentares. O CaCOs apresentou aumento de
aproximadamente 30% na producdo de CHa, em comparacdo ao NaHCOs3, além de promover
maior alcalinidade residual e menor acidez final em comparagdo ao sistema controle sem
alcalinizante. Esses resultados reforcam a ideia de que o CaCOj3 atua de forma eficaz como
tampao alcalino, promovendo maior estabilidade operacional e eficiéncia na DA de substratos

suscetiveis a acidificacdo, como frutas e verduras (Chen et al., 2015).

5.3.3 Combinacdio

Os resultados da ultima etapa utilizando RFVL estao na Figura 4. A combinacao entre
o meio contendo macronutrientes ¢ micronutrientes ¢ o CaCO; como agente alcalinizante
resultou em uma produ¢do média de CHs4 acumulado de 235 N-mL e uma atividade
metanogénica especifica (AME) de 0,039 N-mL CH mg ' SV adicionados, desempenho
superior as demais configuragdes testadas, como NH4HCO3; com macro e micro (212 N-mL),
CaCO com meio otimizado (227 N-mL) e NH4HCO3 com meio otimizado (226 N-mL).

A presenga de micronutrientes essenciais, como Fe, Co e Ni, provavelmente favoreceu
a atividade das enzimas envolvidas na metanogénese, enquanto o CaCOj3 contribuiu para a
estabilidade do pH, gragas a sua liberacdo gradual de ions. Dessa forma, supde-se que, a
combinagdo de fatores como a suplementag¢ao nutricional adequada e o controle eficiente do
ambiente reacional parece ter criado condigdes ideais para a producdo de biogés, evidenciando
um efeito complementar entre a suplementacgdo de nutrientes e o tamponamento do sistema.

Hua et al. (2024) relataram que a aplicagdo de estratégias combinadas com
oligoelementos e tamponantes foi eficaz para conter a acidificacdo e melhoraram o rendimento

de CH4 em digestores alimentados com residuos de cozinha.
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Figura 7 — Producdo acumulada de metano do planejamento com RFVL.
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Fonte: Autor

54 Bateladas — 2° fase

5.4.1 Efeito do meio nutricional

Os resultados da primeira etapa utilizando RFVA estao na Figura 5. O meio otimizado
apresentou uma produc¢do acumulada de CH4 de 180 N-mL e uma AME de 0,037 N-mL CH
mg ! SV, similar ao meio endo (183 N-mL ¢ AME de 0,036) e ao meio macronutrientes e
micronutrientes (174 N-mL ¢ AME de 0,034).

Esses resultados indicam que, em substratos ja acidificados com acumulo prévio de
AGVs e possivel comprometimento do equilibrio nutricional, uma suplementa¢do direcionada
e proporcional a caréncia nutricional do meio pode ser mais eficaz do que o fornecimento de

nutrientes em excesso ou em formulagdes genéricas, o que pode reduzir o custo do processo.
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Figura 8 — Produ¢do acumulada de metano a partir do efeito do nutriente com RFVA
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Fonte: Autor

5.4.2 Analise de alcalinizantes

Os resultados da andlise de alcalinizantes utilizando o RFVA estdo na Figura 6. O
NH4HCO; apresentou a maior eficiéncia metanogénica entre os alcalinizantes testados, com
produgdo acumulada de 194 N-mL CH e AME de 0,048 N-mL CH mg !, superando tanto
0 NaHCOs3 (161 N-mL) quanto o CaCO;3 (182 N-mL).

Esses resultados estdo alinhados com as evidéncias reportadas por Hao et al. (2022),
que demonstraram o papel do NH4HCO3 na recuperacdo da metanogénese em DA de residuos
com baixa C/N. O substrato utilizado no experimento (RFV) apresentava originalmente uma
C/N de 7,61, (Silva-Junior ef al., 2024) considerada significativamente baixa, e que tende a se
reduzir ainda mais apds o processo de acidificagdo, aumentando o risco de inibi¢do por NHj e
acumulo de AGVs.

O efeito superior do NH4HCO3 pode ser atribuido a sua capacidade de reativar a
oxidag¢do de AGVs, frequentemente acumulados em substratos acidificados, e de estabelecer
um sistema tampao dindmico entre ions bicarbonato e amoénio (HCO3 /NHs ), mantendo o
pH dentro da faixa ideal para atividade metanogénica (6,8—7,5). Além disso, o estudo
mencionado, de Hao er al (2022), destaca que esse tampdo quimico favorece a

dominancia de arqueias
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metanogénicas acetoclasticas, como Methanosaeta, o que possivelmente contribuiu para a
maior conversdo de acetato em CH4 observada nos tratamentos com NH4HCO:s.

A performance inferior dos outros alcalinizantes pode ser explicada, no caso do
NaHCO:s, por sua limitagdo em fornecer nitrogénio assimilavel e formar um sistema tampao
complementar como o HCO; /NH4 , enquanto no caso do CaCOs, a baixa solubilidade e
reatividade comprometeram sua eficacia. Assim, o NH4sHCOj; se destacou como a op¢do mais
eficaz para estabilizar o processo e maximizar a produ¢do de CHs em residuos organicos com

excesso de N e acidificagio.

Figura 9 — Produg¢do acumulada de metano a partir do efeito de alcalinizantes com RFVA.
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Fonte: Autor

5.4.3 Combinacgdio

Na Figura 7 estdo expostos os resultados da fase de planejamento utilizando o RFVA.
A combinag¢do de CaCO com macronutrientes e micronutrientes resultou na maior produgio
acumulada de CHs observada no experimento, atingindo 211 N mL, com um AME de
0,029N mL CH mg ' Esse resultado superou as combina¢des do NHsHCO3, tanto com o
mesmo meio nutricional (188 N mL) quanto com o meio otimizado (205 N mL), além da

combinagdo CaCOs + meio otimizado (188 N mL).
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Este resultado reforca a conclusdo de que a sinergia entre um agente alcalinizante de
liberagdo gradual, como o CaCOs, e a suplementacido adequada de micronutrientes € a estratégia
mais eficaz para estabilizar o ambiente reacional e potencializar a atividade metanogénica em

substratos acidificados.

Assim como discutido anteriormente, a literatura (Choong et al., 2016; Romero-Guiza
et al., 2016; Menon et al., 2017) corrobora a importancia dos oligoelementos na manutengao
da atividade microbioldgica e na melhoria da conversdo de AGVs. Dessa forma, este resultado
ndo apenas confirma os dados ja discutidos, mas refor¢a a robustez dessa combina¢do como

estratégia consolidada para otimizagdo da producdo de CHs em RFVA.

Figura 10 — Produgdo acumulada de metano do planejamento com RFVA
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5.5 Bateladas — 3° fase

Os resultados da fase de comparagdo do sistema de um estagio e de dois estagios estdo
na Figura 8. O sistema de estagio tnico apresentou 182 N mL de CH4 acumulado e AME de
0,029, enquanto o sistema de dois estagios registrou expressiva produgdo de 272 N mL e
AME de 0,053. Esse ganho substancial em desempenho confirma a literatura, onde sistemas
em dois estagios frequentemente superam os de estagio unico devido a separagdo das

fases de
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acidifica¢do e metanogénese, permitindo controle de AGVs e melhor ambiente microbioldgico
(Parra-Orobio et al., 2021). Por exemplo, Hou et al. (2021) relataram que sistemas em dois
estagios apresentaram maiores taxas de remogdo de SV e maior produ¢do de CH4 em residuos
alimentares. Além disso, Martinez-Mendoza et al. (2024) registraram um aumento de
aproximadamente 33 % na produtividade de CH4 em processos de dois estagios comparados
aos de estagio Unico. A diferenca se deve ao fato de que o primeiro estagio acidogénico permite
a produgdo e remog¢do controlada de AGVs e potencial producdo de Hz, enquanto o segundo

estagio foca na conversdo eficiente desses intermediarios em CHa.

Figura 11 — Produg@o acumulada de metano na comparagdo de sistema de um e dois estagios
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Fonte: Autor

Para esta etapa, foi utilizado o meio otimizado como solugdo nutricional, selecionado
por apresentar perfil nutricional adequado com menor custo, contribuindo para a viabilidade
econdmica do processo. O agente alcalinizante adotado foi o NH4HCO; escolhido por ser
economicamente mais viavel e ndo ter apresentado diferengas significativas de desempenho em
relagio ao CaCOs. Somando o uso de NH4HCO; com meio otimizado, que promove
tamponamento eficaz e fornecimento nutricional completo, o sistema de dois estdgios
demonstrou maior estabilidade operacional e melhoria significativa no rendimento energético,
especialmente relevante em substratos ricos em agucares e com tendéncia a acidificagdo. Isso

confirma o potencial dessa configuragdo para melhorar a conversdo energética de residuos
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organicos, especialmente quando associada a estratégias combinadas de tamponamento e

suplementagdo nutricional.
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6 CONCLUSAO

Este estudo avaliou estratégias para maximizar a produ¢do de CHs4 a partir do RFVL,
considerando diferentes meios nutricionais, agentes alcalinizantes e configuragdes de reatores,
por meio de ensaios em bateladas.

Os resultados indicaram que:

e Entre os meios nutricionais testados, a formulagao contendo macro e micronutrientes
apresentou o melhor desempenho para o RFVL, evidenciando a importancia de
elementos-trago como Fe, Co e Ni na atividade metanogénica.

e Quanto aos agentes alcalinizantes, tanto o CaCO3 quanto o NH4sHCO3 apresentaram
desempenhos proximos, sendo este ultimo escolhido para a etapa de comparacio por
sua viabilidade econdmica e por ndo apresentar diferengas significativas em relagdo ao
CaCO:s.

e Na etapa final, a combinacdo do meio otimizado, com o NH4HCO; promoveu
tamponamento eficaz, fornecimento nutricional completo e resultou em maior
estabilidade operacional.

e O sistema de dois estagios, utilizando essa combinagao, apresentou incremento proximo
a 50% na produgao de metano em comparagdo ao sistema de um estagio, especialmente
relevante para substratos ricos em agucares e suscetiveis a acidificagao.

Em sintese, a otimizagdo integrada do ambiente quimico (alcalinidade) e bioquimico
(nutrientes) mostrou-se determinante para o desempenho da digestdo anaerdbia, aliando
eficiéncia técnica e viabilidade econdmica. Recomenda-se que as condigdes identificadas sejam
validadas em reatores continuos, de forma a confirmar a estabilidade e a aplicabilidade em
escala operacional, contribuindo para o avango do aproveitamento energético de residuos

organicos.
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