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RESUMO

O uso de meio suporte em Filtros Biologicos Percoladores (FBP) permite uma maior eficiéncia do sistema, por
proporcionar um aumento da idade do lodo, principalmente quando se trabalha com bactérias de crescimento
mais lento. A espuma de poliuretano tem sido amplamente utilizada como meio suporte, especialmente devido a
sua elevada &rea superficial que permite o desenvolvimento do biofilme em praticamente toda a sua extenséo.
Desse modo, a caracterizacdo deste material permite um melhor entendimento acerca dos processos envolvidos
no desempenho do FBP fornecendo, portanto, informagBes importantes na elaboracdo de modelos
matematicos. Neste trabalho, foram realizados testes de umidade residual e indice de acomodacéo volumétrica
da espuma, os quais resultaram em 0% (desprezivel) e 12,5 + 0,6 %, respectivamente. Quanto a determinagao
da area especifica superficial, foram testadas duas metodologias: BET (realizado em dois equipamentos
distintos: Micromeritics Flow Sorb 11" 2300 e Micromeritics ASAP 20101)) e analise de imagens obtidas por
microscépio eletrdnico de varredura (MEV). Pelo método BET, foram encontrados os valores de 94.011,5
mz.m?2 () ¢ 93.486,7 m>.m3 (" e pelo método da analise microscopica da espuma foi obtido o valor de 10.586,6
m2.m?3, Deste modo, conclui- se que os valores obtidos, quando utilizados o BET e o ASAP foram préximos,
visto que ambos sao feitos utilizando- se uma metodologia semelhante. J4 0 método via andlise de imagens
obtidas por microscopio eletrdnico, resultou em um valor muito discrepante, o que pode ser explicado pelo fato
de terem sido necessarias muitas aproximacdes para realizagdo dos célculos.

PALAVRAS- CHAVE: Espuma de poliuretano, Filtro Biologico Percolador, Biofilme, Meio Suporte,
Caracterizacao.
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INTRODUCAO

No tratamento de efluentes para remocdo de nitrogénio por processos biolégicos, frequentemente sdo
envolvidos microrganismos de crescimento mais lento (como os autotréficos) sendo, nestes casos, interessante
seu desenvolvimento aderido a uma superficie, em forma de biofilme. O biofilme proporciona o acimulo de
células ativas, fixadas a um material suporte por meio da producéo de substancias poliméricas extracelulares
(também conhecida como EPS, do inglés extracellular polymeric substance) (SHENG; YU; LI, 2010).

O crescimento de microrganismos em biofilmes apresenta como vantagens o aumento da idade do lodo e maior
resisténcia a forgas fisicas, evitando que as células sejam facilmente lavadas do sistema antes do seu tempo de
duplicacdo. Além disso, o biofilme possui maior protecdo contra substancias tdxicas e maior atividade com
consequente aumento na taxa de remocdo de substrato, uma vez que as células aderidas sdo continuamente
expostas a novos substratos (NOZHEVNIKOVA et al., 2012; XIAQO et al., 2009).

O meio suporte é a estrutura que servird de base para o desenvolvimento do biofilme, sendo importante sua
escolha de forma cuidadosa a fim de proporcionar um bom funcionamento do sistema (FLORENCIO et al.,
2009). A espuma de poliuretano tem sido amplamente utilizada como meio suporte no tratamento de efluentes
(OKUBO et al., 2015; GUILLEN et al., 2015a e 2015b), por apresentar caracteristicas fisico quimicas
favoraveis, como alta porosidade, leveza e resisténcia (MOON; LEE; PARK, 2010). Ainda, as espumas
apresentam uma elevada area superficial para desenvolvimento do biofilme e baixa difusdo interna de oxigénio,
0 que contribui para coexisténcia de zonas aerdbias e andxicas/anaerdbias e favorece a diversidade metabdlica
no sistema (GUILLEN et al., 2015a).

As espumas tém sido utilizadas com sucesso como meio suporte em Filtros Biologicos Percoladores (FBP),
uma vez que proporcionam uma boa aderéncia da biomassa, baixo entupimento e permitem uma boa circulagéo
do oxigénio dentro do sistema (facilitam a ventilagdo natural) (BRESSANI-RIBEIRO et al, 2018). Almeida et
al. (2013) verificaram os beneficios do uso de espumas como material suporte em FBP, e constataram uma boa
eficiéncia na remocéo de carbono e nitrogénio. Além disso, foi reportado a presenga de bactérias anammox nas
zonas anoxicas do biofilme, as quais contribuiram para a remocéao de nitrogénio.

Por ter uma elevada quantidade de espacos vazios (cerca de 90%), o desenvolvimento do biofilme se da em
praticamente toda area superficial da espuma, sendo a determinacdo deste pardmetro essencial para o
conhecimento da potencial area para desenvolvimento do biofilme (TANDUKAR et al., 2006). Moon, Lee e
Park (2010) calcularam a &rea superficial especifica através de extracdo de informagdes a partir de imagens
microscopicas da estrutura da espuma. Além disso, este pardmetro também pode ser determinado utilizando-se
0 método desenvolvido por Brunauer, Emmett e Teller, conhecido como BET, o qual baseia-se na adsorg¢éo-
dessorcdo de um gas inerte (normalmente nitrogénio) nas superficies internas e externas de um material poroso
(FAGERLUND, 1973).

Nesta pesquisa, foram avaliados ambos 0s métodos descritos para determinacdo da éarea superficial especifica
da espuma de poliuretano do mini-BioBob® utilizado como meio suporte em um reator do tipo Filtro
Bioldgico Percolador - Anammox, a fim de descrever, comparar e discutir os resultados obtidos. Além destes,
também foram realizados testes de umidade residual e indice de acomodacao volumétrica dos mini-BioBobs®.

Os testes de caracterizacdo do meio suporte realizados nesta pesquisa sdo importantes para 0 conhecimento
mais minucioso dos processos envolvidos no desempenho do FBP - Anammox, fornecendo informaces
fundamentais para alimentacdo de modelos mateméaticos.

OBJETIVO

Caracterizar o meio suporte utilizado em um reator do tipo Filtro Biolégico Percolador - Anammox, a fim de
obter pardmetros para elaboracéo de modelos matematicos.
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METODOLOGIA

O mini-BioBob® caracterizado estd sendo utilizado como meio suporte em um Filtro Bioldgico Percolador
(FBP) inoculado com bactérias anammox (Figura 1la), em uma pesquisa que visa remog¢do de nitrogénio de
efluente doméstico. Os mini-BioBobs®, espumas de poliuretano envoltas por anel de polipropileno, possuem
15 mm de didmetro e 25 mm de altura (Figura 1b), e foram fornecidos pela empresa Bioproj Tecnologia
Ambiental Ltda. O FBP possui 3 compartimentos e em cada um deles, foram inseridas 100 unidades do meio
suporte.

) ==

Figura 1: a) Filtro Bioldgico Percolador preenchido com o material suporte antes da inoculagéo; b)
mini-BioBobs®.

Umidade Residual

Inicialmente, 30 cépsulas de porcelana foram submetidas a estufa a 103-105°C e posteriormente foram pesadas.
Em cada uma delas, foi inserido um mini-BioBob® e pesou-se 0s conjuntos um a um. As capsulas junto com os
mini-BioBobs® foram submetidas & estufa a 103-105°C por um periodo de 1h e, apés resfriadas, pesou-se
novamente o conjunto. Descontando-se a massa da capsula, foi possivel obter as massas Umidas (M,) e secas
(Ms) do material (TEIXEIRA et al., 2017).

A umidade residual foi obtida pela razdo entre a massa de dgua e a massa do material seco, utilizando-se a
Equacdo 1. Este teste que foi realizado para verificar se a umidade residual inerente ao mini-BioBob® poderia
interferir em sua massa. Além disso, objetivou-se verificar se, quando submetido a estufa a 103-105°C, como
necessario em algumas analises ambientais, 0 mini-BioBob® se danificaria ou se fragilizaria.

massa de dgua M, —-M Equacéo 1

2 x 100

U(%w) =

massa do material seco -

indice de Acomodac&o Volumétrica

Este experimento foi realizado utilizando-se uma proveta de volume igual a 1000 mL, devido a mesma possuir
didmetro semelhante ao do reator FBP (aproximadamente 6,4 cm). Foram inseridos aleatoriamente 100 mini-

BioBobs® (simulando um compartimento do reator) e mediu-se o volume que 0s mesmos atingiram (Vsem
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acomodagio). Posteriormente, realizou-se movimentos bruscos com a proveta a fim de que o material se

acomodasse 0 maximo possivel e entdo realizou-se a medicdo do volume acomodado (Vacomodagio)-
Objetivando-se uma maior representatividade dos dados, foram feitas trés repeticdes deste experimento.

O indice de acomodacdo volumétrica foi obtido pela razdo entre a diferenca do volume sem e com acomodagédo
(volume da diferenca), e o volume sem acomodacdo (Equacdo 2). Este teste foi realizado com o intuito de
verificar a capacidade dos mini-BioBobs® melhor acomodarem-se dentro do reator, auxiliando o calculo de
dimensionamento do volume do reator, o qual pode ser menor tanto quanto as espumas se acomodarem.

Vsem acomodacio — Vacomodacio 5
Acomodacio Valumétrica (%) = 4 - 0 100 Equacao 2
Vsem acomadacio

Area Superficial Especifica

E importante destacar, que os testes a seguir foram realizados para a espuma de poliuretano, retirando-se o anel
de polipropileno.

e Brunauer—-Emmett-Teller (BET)

Foram realizados dois testes utilizando este método. O primeiro deles, foi realizado baseando-se nos resultados
do certificado de ensaio fornecido pelo Centro de Caracterizagdo e Desenvolvimento de Materiais (CCDM). O
ensaio foi realizado por meio da adsor¢do de moléculas de gas nitrogénio na superficie do material, utilizando-
se 0 equipamento Micromeritics Flow Sorb I1 2300.

A solicitacdo do ensaio foi realizada originalmente para a determinagdo da &rea superficial especifica do
BioBob®, o qual € o material suporte padrdo comercializado pela empresa que forneceu os mini-BioBobs®
para esta pesquisa. Como a diferenga entre os dois materiais esta apenas nas dimensfes, ou seja, a espuma € a
mesma, o resultado do teste pode ser considerado valido para esta pesquisa.

O segundo teste foi feito pelo Laboratério de Caracterizacdo de Biomassa, Recursos Analiticos e de Calibragéo
(LRAC - UNICAMP). A metodologia de andlise foi semelhante a descrita acima, porém, realizada no
equipamento Micromeritics ASAP 2010 (Analisador de Area Superficial por Adsorgdo Quimica e Fisica, do
ingés Accelerated Surface Area and Porosimetry System).

e Analise microscopica

O calculo foi baseado na metodologia proposta por Moon, Lee e Park (2010), na qual os autores adotaram as
seguintes consideracdes: a espuma de poliuretano é uma estrutura tridimensional retangular composta de muitas
células; as fibras que compdem a espuma sdo retas e cilindricas; e o didmetro e o comprimento da fibra entre
dois pontos de cruzamento sdo uniformes. O método foi aplicado por meio da andlise das imagens obtidas por
microscopio eletronico de varredura e da elaboracdo dos célculos descritos no artigo. Através deste método
também foi possivel obter o volume total das fibras, a fragdo de vazio e o tamanho dos poros.

RESULTADOS E DISCUSSAO
Umidade Residual

O valor médio encontrado foi proximo a zero e, portanto, foi considerado insignificante, descartando-se a
presenca de umidade residual nos mini-Biobobs® que pudesse interferir em sua massa. Ainda, o material ndo
danificou-se ou fragilizou-se ao ser submetido a estufa a 103-105°C, demonstrando-se resistente nessa
temperatura.

indice de Acomodacio Volumétrica

Na Tabela 1 estdo representados os resultados obtidos no teste de acomodagdo volumétrica para cada
repeticdo, bem como o valor medio.
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Tabela 1: Resultados do teste de acomodacao volumétrica.

L Acomodagéo
Repeticao
(mL/L) (%)
1 120 12
2 132 13,2
3 122 12,2
Média 125+ 6 125+0,6

Podemos perceber, portanto, que ap6s a acomodacdo do material, 12,5 + 0,6 % do volume ocupado a
principio, ficou livre. Desse modo, ciente desta possibilidade de acomodacdo, o nimero de mini-BioBobs®
utilizado no reator podera ser maior, proporcionando uma maior area para desenvolvimento do biofilme ou,
ainda, o volume de reator dimensionado podera ser menor, proporcionalmente & acomodacdo do meio suporte.

Area Superficial Especifica

e Brunauer-Emmett-Teller (BET)

No ensaio fornecido pelo Centro de Caracteriza¢do e Desenvolvimento de Materiais (CCDM), utilizou- se um
BioBob® cuja unidade possui massa de 2,9055 + 0,0001g e em que 0 volume de 1m® de BioBob® possui
5.500 unidades do produto. Com isso obteve- se area superficial especifica do BioBob® igual a 5,883 m>.g* e
area superficial especifica por unidade de volume aproximadamente igual a 94.011,5 m?.m,

Pela analise feita no Laborat6rio de Caracterizacao de Biomassa, Recursos Analiticos e de Calibragdo (LRAC —
UNICAMP), via ASAP, utilizou- se 0 mini-BioBob® que esta sendo utilizado como meio suporte no Filtro
Bioldgico Percolador deste projeto, cuja massa de uma unidade é de 0,185 g. Foi obtida a area superficial de
2,2317 m2.g*. Visto que, em 1 m®, cabem 226.360 unidades do produto, chegou- se a area superficial
especifica por unidade de volume de aproximadamente 93.486,7 m?.m,

¢ Anélise de imagens microscopicas

A partir da analise das imagens fornecidas pelo microscdpio eletronico de varredura, chegou-se ao valor de
0,06 mm como diametro da fibra e 52,23 fibras em um comprimento de 1 cm de espuma. Aplicando os célculos
descritos em Moon, Lee e Park (2010), foi possivel obter uma area especifica superficial da espuma de
aproximadamente 10.586,6 m?.m=,

A partir da analise dos métodos utilizados para determinar a area superficial especifica, foi possivel notar que os
mesmos resultaram em valores muito discrepantes uns dos outros, sendo que utilizando o0 método BET o valor
encontrado foi cerca de 9 vezes maior do que pelo método das imagens microscépicas.

O método BET tem sido amplamente utilizado em pesquisas, por ser considerado um bom método para
determinacdo da &rea superficial especifica. No entanto, pode apresentar erros, quando se analisa uma espuma
de poliuretano, devido ao fato deste material possuir microporos onde o nitrogénio pode ficar aderido, podendo
resultar em um valor de &rea superficial maior do que de fato deveria ser considerada. Com relagdo ao método
de andlises de imagens microscépicas, foram identificados alguns fatores que podem ter culminado para um
resultado ndo muito preciso. Neste método, muitas aproximagdes foram necessarias sendo que algumas delas
dependiam da percepcdo subjetiva de quem a estava executando a analise, como por exemplo a contagem
ndmero de fibras e a determinagdo do didmetro. Ainda, nas formulas utilizadas, foram consideradas que todas
as fibras constituintes da espuma eram cilindricas, que s6 existiam fibras curtas e longas e, ainda, que todos os
poros possuiam forma clbica o que, de fato, também s&o também aproximacfes que certamente influenciaram
em um resultado menos preciso.

Assim, é possivel observar que as diferentes metodologias levam a determinacgdes distintas da area superficial
especifica da espuma. Embora este pardmetro ndo influencie diretamente a operacdo laboratorial do reator, sua
determinacdo é importante e relevante para a utilizagio em modelos matematicos que descrevem o
comportamento de reatores.
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CONCLUSOES

Na caracterizacdo do mini-Biobob® foi encontrado que a umidade residual inerente ao material pode ser
considerada desprezivel e que o material tem capacidade de acomodar-se cerca de 12,5 + 0,6 % quando
distribuido de forma aleat6ria em um cilindro de didmetro de aproximadamente 6,4 mm (didmetro do FBP onde
0s mini-BioBobs® serdo utilizados).

Com relacdo a area superficial especifica, quando realizada pelo método BET utilizando-se o equipamento
Micromeritics Flow Sorb 11 2300, encontrou-se o valor igual a 94.011,5 m?.m e, utilizando-se o equipamento
Micromeritcs ASAP 2010, encontrou-se 93.486,7 m?.m=, Ja através do método da analise de imagens obtidas
via microscopio eletronico de varredura, encontrou-se o valor igual a 10.586,6 m?.m3, sendo este valor muito
discrepante dos obtidos pelo BET.

Apesar de em ambos 0s testes haver a possibilidade de erros inerentes ao proprio material analisado, devido ao
fato dos dois testes realizados pelo método BET resultaram em valores praticamente iguais, mesmo tendo sido
realizado em equipamentos e institui¢des diferentes, acredita-se que este seja 0 método que forneceu um valor
mais proximo ao real da area superficial especifica da espuma utilizada. J&4 o método da andlise de imagens
microscopicas, devido ao grande nimero de aproximagdes realizadas, culminou para um resultado 9 vezes
menor do que o do método anterior.
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