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RESUMO - Os lodos de estagdes de tratamento de agua (LETA’s) sdo residuos provenientes da lavagem de
filtros e decantadores. No Brasil, convive-se com a pratica de destinagdo ambientalmente inadequada do lodo.
Entretanto, tem havido a procura de solu¢des mais sustentaveis, como o seu reaproveitamento misturado a
solos naturais em obras geotécnicas, o que requer a caracterizagdo do material. Neste trabalho foram
investigadas as caracteristicas quimicas, mineralogicas e geotécnicas do LETA Taiagupeba, localizada no
municipio de Suzano, Brasil. O lodo tem grande quantidade de matéria amorfa e teor de matéria organica de
15,5%, ¢ acido (pH = 6,4) e apresenta capacidade de troca catidnica mais elevada que a maioria dos solos
tropicais brasileiros (CTC = 73,3 mmolc.kg ). A predomindncia da matéria organica, a reduzida presenga de
minerais, a presenca de sais metalicos e polimeros e o alto teor de umidade dificultam a execugdo e
interpretacdo dos ensaios geotécnicos, particularmente a andlise granulométrica. Alguns defloculantes foram
testados e ndo conseguiram promover a separagdo de particulas na sedimentagdo. Por outro, lado, a
granulometria a laser indicou mais de 95% de finos. Foi obtida massa especifica dos graos de 2,42 g/cm?,
limite de liquidez de 536%, limite de plasticidade de 236% e o material foi classificado como silte organico.

SYNOPSIS — Sludge from Water Treatment Plants (WTS) is waste from washing filters and decanters. In
Brazil most of this waste has inappropriate destination from an environmental standpoint. However, there has
been a search for more sustainable solutions, such as its reuse mixed with natural soils in geotechnical works,
which requires the characterization of the material. In this paper, the chemical, mineralogical and
geotechnical characteristics of Taiagupeba WTS, located in the city of Suzano, Brazil, are presented. The
sludge has a large amount of amorphous matter and an organic matter content of 15.5%, is acidic (pH = 6.4)
and has a higher cation exchange capacity than most Brazilian tropical soils (CEC = 73.3 mmolc.kg™"). The
predominance of organic matter, the reduced presence of minerals, the presence of metallic salts and
polymers and the high moisture content make it difficult to perform and interpret geotechnical tests,
particularly granulometric analysis. Some deflocculants were tested and failed to promote the separation of
particles in the sedimentation. On the other hand, laser granulometry indicated more than 95% of fines. Grain
specific mass of 2.42 g / cm? was obtained, liquidity limit of 536%, plasticity limit of 236% and the material
was classified as organic silt.
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1- INTRODUCAO

No processo de tratamento da dgua bruta nas estacdes de tratamento de agua (ETAs) de ciclo
convencional sdo geradas grandes quantidades de residuo na lavagem dos decantadores e filtros.
Esse residuo, denominado lodo de ETA (LETA), possui caracteristicas varidveis com a natureza da
agua bruta e com os processos unitdrios e produtos quimicos utilizados no tratamento,
apresentando grandes variacgdes, tanto entre diferentes ETAs quanto ao longo do tempo em uma
mesma ETA. O LETA ¢ constituido por materiais himicos e minerais precipitados da dgua bruta
em conjunto com compostos quimicos incorporados no processo de tratamento, como sais de
aluminio e ferro e polimeros, oriundos dos coagulantes e auxiliares de coagulagao, e alcalinizantes
ou acidificantes, utilizados no controle do pH (Katayama, 2012). Os lodos, mesmo ap6s algum
processo de desaguamento na ETA, possuem teor de s6lidos muito baixos, entre 18 e 25% (teor de
umidade entre 455 e 300%, respectivamente) (Montalvan, 2016), dependentes da qualidade de
agua bruta e quantidade de sélidos suspensos removidos, dos equipamentos de agitagdo utilizados,
do método de desaguamento empregado (remogdo parcial da dgua) e do coagulante adicionado
(Raghu et al., 1987). Existem diversos métodos de desaguamento, mecanicos € ndo mecanicos,
dentre eles: bolsas geotéxteis, centrifugas, filtros a vacuo, filtros prensa, leitos de secagem e prensa
desaguadora.

Os LETA’s sdo classificados como residuos solidos da classe 1I-B, ndo perigosos e inertes,
pela Norma Brasileira (NBR) 10.004 (ABNT, 2004), exigindo, portanto, a destinagdo
ambientalmente adequada exigida pela Politica Nacional de Residuos Solidos (Brasil, 2010).

No Brasil, o LETA tem sido geralmente descartado em cursos d’agua sem nenhum tratamento
prévio ou encaminhado para aterros sanitarios e estagdes de tratamento de esgoto (ETEs) (Roque
et al., 2019). As resolugdes do Conselho Nacional do Meio Ambiente (CONAMA) N° 357 e N°
430 (Brasil, 2005, 2011) dispdem sobre a classificagdo dos corpos de agua e as diretrizes
ambientais para o seu enquadramento, bem como estabelecem as condigdes e¢ padrdoes de
lancamento de efluentes. Entretanto, o despejo em corpos d’agua leva ao aumento gradativo da
turbidez da agua e, possivelmente, contaminacao devido a presenca de metais, produtos quimicos e
patogenos, sendo, portanto, uma pratica indesejavel.

No caso do aterramento, os LETA’s possuem propriedades geotécnicas indesejaveis (alto teor
de umidade, alta compressibilidade e baixa resisténcia ao cisalhamento), além de que podem ser
altos os custos com transporte devido ao grande volume gerado. Soma-se a isso a dificuldade de
encontrar areas disponiveis em regides urbanizadas para constituir aterros sanitarios. No caso das
ETEs, a introducao de um material de composi¢do e teor de sélidos diferentes do esgoto sanitario
pode comprometer a capacidade da estacdo e/ou afetar o processo de tratamento do esgoto.

Dentre as alternativas de destinacdo final ambientalmente adequadas do LETA, destaca-se o
reuso em: obras geotécnicas como revestimento de fundo e cobertura final de aterros sanitarios e
industriais, bases e sub-bases de pavimentos, reaterro de estruturas de conten¢do, preenchimento
de valas e aterros em geral (Montalvan et al., 2019; Ferreira et al., 2019; Montalvan ¢ Boscov,
2018; Silva e Hemsi, 2018; Tsugawa et al., 2018; O’Kelly, 2016); materiais de construcdo civil,
como tijolos, elementos ceramicos, blocos de concreto, elementos cimenticios e cimento
(Buselatto et al., 2019; Godoy et al., 2019; El-Didamony et al., 2019; Wolff et al., 2014);
tratamento de esgotos, como coagulantes ou a partir da recuperacao e reuso de coagulantes ou
como removedores de poluentes e metais pesados (Suman et al., 2018; Abo-El-Enein et al., 2017;
Ahmad et al., 2016; Nair e Ahammed, 2014; Yang et al., 2014).

Devido ao baixo teor de solidos, muitas das propostas de reutilizagdo do residuo pressupoem
processos adicionais de secagem, geralmente demorados e custosos. O pano de fundo deste
trabalho ¢ a utilizacdo do LETA in natura em obras geotécnicas, ou seja, nas condi¢cdes em que €
descartado pela ETA, misturado a solos comumente empregados em obras geotécnicas. A
caracterizagao do material ¢ fundamental para compreender seu comportamento e sua influéncia
em misturas com outros materiais, além de definir as melhores alternativas de uso. Este trabalho
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apresenta a caracterizacdo mineraldgica, quimica e geotécnica do lodo proveniente da ETA
Taiagupeba, uma das maiores ETAs da Regido Metropolitana de Sao Paulo.

2 — MATERIAIS E METODOS
2.1 — Materiais

O lodo utilizado foi coletado na ETA Taiacupeba, localizada junto a margem esquerda da
Represa Taiagupeba, compondo o Sistema Produtor Alto Tieté, no municipio de Suzano, regido
metropolitana de Sdo Paulo. A capacidade de producdo de dgua potavel da ETA ¢ de 15.000 L.s™!,
que atendem as cidades de Sao Paulo, Aruja, Itaquaquecetuba, Poa, Ferraz de Vasconcelos,
Suzano, Mogi das Cruzes e Guarulhos.

A agua bruta ¢ tratada por ciclo convencional (coagulagdo, floculagao, decantagao e filtragao),
no qual sdo utilizados como coagulantes o Sulfato de Aluminio ¢ um polimero de alto peso

molecular!. O lodo coletado diretamente nos decantadores e filtros passa por tanques de
equalizagdo e adensamento e, ap6s nova adicao de polimeros, por esteiras de desaguamento, onde
atinge teor de so6lidos de aproximadamente 4%. A 4gua drenada nos tanques de equalizagdo e
adensamento retorna para o inicio do processo de tratamento. O desaguamento final do lodo ¢
realizado em centrifugas e resulta num teor de so6lidos entre 16 e 18% (teor de umidade de 455 a
525%). O lodo desaguado ¢ enviado para leitos de secagem e, finalmente, depositado em células
de aterramento dentro da ETA ou encaminhado a aterro externo.

A coleta de amostras baseou-se na Teoria da Amostragem para garantir representatividade do
lodo gerado durante um més na ETA (Tsugawa et al., 2019). Amostras de lodo de
aproximadamente 7 kg foram coletadas diariamente durante quatro semanas (20 dias uteis), em
sacos plasticos vedados e armazenadas em camera imida. Com o objetivo de formar uma Unica
amostra representativa do més de coleta, todas as amostras foram misturadas, homogeneizadas,
quarteadas e entdo armazenadas em potes plasticos hermeticamente fechados, em camara umida.

2.2 — Métodos
2.2.1 — Caracterizagcdo Quimico-Mineralogica

A preparagao da amostra de lodo para estas analises se deu pela secagem gradual ao ar, com
misturas periddicas para uniformizacdo da umidade, destorroamento com almofariz de porcelana e
pistilo de borracha e secagem em estufa a 35°C. O LETA Taiagupeba em diferentes teores de
umidade ¢ mostrado na Figura 1.

A andlise mineraldgica foi efetuada por difratometria de raios X (DRX) com detector sensivel
a posi¢do, através do método do po, e visou a identificagdo de fases cristalinas no material.
Também se realizou ensaio de espectrometria de fluorescéncia de raios X (FRX), marca Malvern
Panalytical modelo Zetium, em amostra fundida com Tetraborato de Litio, na calibragao ROC-1
(Rochas), relativa a andlise quantitativa por comparagdo com materiais de referéncia certificados.
Por meio de microscopia eletronica de varredura (MEV) adquiriram-se imagens e analises
quimicas pontuais por Espectroscopia por Energia Dispersiva (EDS). Por fim, foi determinada a
perda ao fogo (PF) a 1020°C durante 2 horas para quantificagdo da perda de massa apds a queima.

A caracterizacdo quimica foi realizada de acordo com os métodos da Empresa Brasileira de
Pesquisa Agropecuaria (EMBRAPA, 2017). Os ensaios realizados foram: pH em H,O; pH em KCI

I Trata-se da Pol’iacrilamida (C5Hs5NO), floculante catidnico de alto peso molecular, densidade 0,80 kg/L e pH entre 3,0 e
5,0 (ASOCIACION NACIONAL DE LA INDUSTRIA QUIMICA, 2019). Os polimeros sio utilizados como auxiliares de
coagulagdo, com a func¢do de aumentar a densidade dos flocos e facilitar a sedimentagao (Dumke et al., 2015).
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1 mol L™!; carbono organico e matéria organica pelo método da titulometria; Célcio (Ca) em KCI 1
mol L'; Magnésio (Mg) em KCI 1 mol L por extragio com Cloreto de Potassio 1 mol L' e
determinacdo por titulometria; Potassio (K) por extragdo com Mehlich le determinagdo em
espectrofotdometro de emissdo atdomica; Sodio (Na) por extragdo com Mehlich 1 e determinagao
por fotdbmetro de chama; acidez potencial (H™+AI*") por extragdo com Acetato de Célcio e
determinag¢do por titulometria; Aluminio (Al) por extragdo com Cloreto de Potassio 1 mol L' e
determinacdao por titulometria; Fosforo (P) por extragdo com Mehlich 1 e determinacao por
colorimetria; soma de bases trocaveis; capacidade de troca cationica (CTC); saturagdao da CTC por
bases e saturagao por Aluminio.

Constatado o alto teor de matéria organica nas analises quimicas, efetuou-se a extracao da
matéria organica com a utilizagdo de Perdxido de Hidrogénio (H,O,) (30% de concentragdo) e
aquecimento a 60+£5°C por trés horas, de acordo com os procedimentos especificados pela
EMBRAPA (2017) e pela D7928-17 (ASTM, 2017 a). Apos tratamento, a amostra foi seca a 60°C
e destorroada em moedor de dgata. Entdo, foram repetidos os ensaios DRX, FRX ¢ MEV, nos
quais foram utilizados como meios de dispersao agua deionizada e Calgon.

(b) i, aenl F g (C)

Fig. 1 — LETA: (a) in natura (coletado na saida da centrifuga); (b) em processo de secagem ao
ar com homogeneizagoes periodicas; (¢) seco ao ar e destorroado.

2.2.2 — Caracterizacdo Geotécnica

A caracterizagdo geotécnica do lodo compreendeu ensaios de teor de umidade (w), analise
granulométrica, massa especifica dos graos (ps), limite de liquidez (LL), limite de plasticidade
(LP) e teor de matéria organica, realizados, quando possivel, de acordo com as normas (Tabela 1).
Algumas adaptagdes nos procedimentos normalizados foram necessarias devido as caracteristicas
peculiares do lodo.

Nos ensaios de caracterizagdo geotécnica, as amostras foram utilizadas na umidade in natura
(coletado na saida da centrifuga) em vez de previamente secas, uma vez que a secagem altera as
caracteristicas do LETA (Watanabe et al., 2011; Basim, 1999; Xia, 1994), formando grumos
fortemente cimentados.

Para a determina¢do do teor de umidade adotou-se a temperatura de 110°C, mesmo tendo o
material alto teor de matéria organica. A NBR 6.457 (ABNT, 1986) recomenda a secagem de solos
organicos, turfosos ou contendo gipsita a 60 + 5°C, enquanto a D2974-20el (ASTM, 2020) e a US
EPA (2001) recomendam a secagem de solos organicos a 110 + 5°C. O’Kelly e Sivakumar (2014)
demonstraram que a secagem em estufa a 110 + 5°C de LETA’s ¢ adequada para determinacdes
rotineiras do teor de umidade e também preferivel, uma vez que leva a menores variagdes que
amostras secas a temperaturas inferiores. Para o valor da umidade representativa do LETA
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Taiagupeba foi considerada a média das 20 amostras coletadas diariamente na ETA. Os ensaios de
limites de consisténcia foram realizados em triplicatas, totalizando 15 pontos para o LL e 15
pontos para o LP.

Tabela 1 — Procedimentos e normas para os ensaios de caracterizacao geotécnica.

Procedimento Norma
Preparagao de amostras NBR 6.457 (ABNT, 1986)
Teor de umidade NBR 6.457 (ABNT, 1986) / D2974-20el (ASTM, 2020)

Andlise granulométrica NBR 7.181 (ABNT, 2017)
Limite de liquidez NBR 6.459 (ABNT, 2016 a)
Limite de plasticidade NBR 7.180 (ABNT, 2016 b)
Massa especifica dos graos NBR 6.508 (ABNT, 1984)
Teor de matéria organica NBR 13.600 (ABNT, 1996)
Classificacdo SUCS D2487-17 (ASTM, 2017 b)

Para determinacdo da curva granulométrica, foram realizados diversos ensaios com alteragdes
em relagdo ao procedimento normalizado, em razdo da ndo precipitacdo dos solidos durante a
etapa de sedimentagdo. Hsieh e Raghu (1997) e Vandermeyden e Cornwell (1998) também
encontraram dificuldades nas analises granulométricas, contornadas com a utilizacdo de 10g de
material, em vez de 50g, e com a eliminagao da etapa de secagem anterior a sedimentagao.

A eficiéncia dos defloculantes na dispersao de solos foi discutida anteriormente por diferentes
autores. Foi reportado o uso de solugdes dos defloculantes Silicato de Sodio 40° Baumé, Daxad 23
(produto comercial & base de sais de sédio polimerizados de Acido Sulfénico) e Pirofosfato de
Sodio (NasP»,0O7), fornecendo resultados satisfatorios para muitas argilas (Lambe, 1951). Este autor
recomenda que a selecdo do defloculante e a definicdo da quantidade a ser utilizada se deem por
tentativas. Wintermyer e Kinter (1955), realizando ensaios de sedimentacdo com 19 diferentes
defloculantes e 16 solos, sob condi¢des rigorosamente controladas, concluiram que varios agentes,
como Carbonatos, Hidroxidos e Oxalato de Sédio, produziram um alto grau de dispersao em
alguns solos, mas falharam em estabilizar as suspensdes de outros. Polifosfato de Sodio e
Tripolifosfato de Sodio foram altamente e igualmente eficazes para todos os experimentos com
solos representativos dos Estados Unidos. Hexametafosfato de Sodio e Tetrafosfato de Sodio
foram ligeiramente menos eficazes. Nenhum desses quatro fosfatos foi capaz de estabilizar a
suspensao do solo lateritico vermelho e ferruginoso testado, o qual, entretanto, foi altamente
disperso por Fosfato Trissddico e Pirofosfato Tetrassddico, que sdo geralmente ineficazes com os
outros grupos de solos. Para solos residuais, Blight (1997) recomenda, se necessario, o uso de
Hexametafosfato de Sodio em concentracdes duas vezes a convencional e, se este defloculante se
mostrar ineficiente, o uso de Fosfato Trissdédico. Head (2006) apresenta uma lista de diversas
substancias utilizadas como defloculantes, muitas das quais muito bem-sucedidas para a maior
parte dos solos. Segundo o autor, o Hexametafostato convencionalmente utilizado pode nao ser
totalmente eficaz para alguns solos tropicais residuais. Nesses casos, Fosfato Trissodico e
Tetrassodico, em concentragdes de 2 a 3 vezes mais fortes que o padrdo, se mostraram mais
efetivos.

Inicialmente, foram realizados ensaios verificando-se a influéncia da quantidade de material
utilizado. Tomou-se o material umido, em quantidades correspondentes a 40 g e 10 g em massa
seca ¢ mantendo-se a concentragdo de 45,7 g.L'! do defloculante Hexametafosfato de Sodio,
indicada na NBR 7.181 (ABNT, 2017). Também se verificou a influéncia do tipo de defloculante
utilizado e a concentragdo, testando-se trés outros defloculantes. A relacdo das quantidades de
material utilizadas, dos tipos de defloculantes e suas concentragdes esta apresentada na Tabela 2.
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Também foi realizado o ensaio de andlise granulométrica por laser em uma amostra de lodo
com umidade in natura, em uma amostra seca ao ar ¢ destorroada em moedor de agata e em uma
amostra seca a 60°C apods oxidagdo da matéria organica com H»O, e destorroada em moedor de
agata. Nesses ensaios foram utilizados como meio de dispersao agua deionizada e Calgon.

Tabela 2 — Defloculantes utilizados e suas concentragdes nas analises granulométricas.

Concentracio da Concentracio da Quantidade de lodo
Defloculante Solucao de Solucao de in natura utilizada
Defloculante (g.L ') | Defloculante (%) (2)

Agua - - 40,00
45,70 4,57 40,00
Hexamgtg‘i?jfato de 45,70 4,57 10,00
91,40 9,14 10,00
C 40,00 4,00 40,00
Fosfato Trissodico 80,00 8.00 40,00
. L 40,00 4,00 40,00
Pirofosfato de Sédio 20,00 8.00 40,00
Tripolifosfato de 40,00 4,00 40,00
Sodio 80,00 8,00 40,00

3 - RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 — Caracterizacdo Quimico-Mineralogica

Os resultados da caracterizacdo mineralogica por DRX do LETA Taiagupeba indicaram uma
matriz amorfa com possivel presenca de fase cristalina composta por quartzo (SiO,), gibbsita
(AI(OH)3) e caulinita (AlSi,Os(OH)4). De acordo com O’Kelly (2016), as composicdes
mineraldgicas dos LETA’s sdo determinadas pela origem da 4gua bruta, pelo tipo e extensdo dos
processos de tratamento, pelas quantidades de ions, solidos em suspensdao e materiais coloidais
removidos e os tipos de produtos quimicos adicionados nos processos de tratamento.

Apo6s oxidagao da matéria organica com H,O,, os resultados de DRX indicaram uma matriz
amorfa com possivel presenga de fase cristalina composta por gibbsita (Al(OH);3) e caulinita
(Al>S1,05(0OH)4), nao tendo mais sido detectada a presenca possivel de quartzo.

A presenca de material amorfo tem sido relatada em outros LETA’s (Ramirez et al., 2018;
Suman et al., 2018; Abo-El-Enein et al., 2017; Ahmad et al., 2016; Delgado, 2016; Cabral, 2013).
A presenca desse material em DRX ocasiona auséncia de picos de difragdo nitidos e presenga de
bandas largas com baixas intensidades, indicando particulas mal ordenadas e ndo cristalinas. Em
MEV, apresenta-se com complexa morfologia, com particulas sem forma ou forma distinta
(Buselatto et al., 2019), que sugerem a auséncia da fase cristalina. Em solos, compostos humicos
sdo a fragdo formada pela decomposicao de plantas e animais com ou sem a assisténcia de
microrganismos (Tan, 2011). Nos LETA’s, fazem parte do material amorfo compostos hiimicos ¢
6xidos e hidroxidos de aluminio e/ou ferro ndo-cristalinos. Os 6xidos e hidroxidos sdo os produtos
da reacao dos sais utilizados como coagulantes e auxiliares de coagulacdo com a agua, formando
espécies hidrolisadas com carga positiva e precipitados do metal (ferro ou aluminio) amorfo (ou
nao-cristalino). No LETA Taiacupeba, a fase amorfa pode ser atribuida ao elevado teor de matéria
organica (Tabela 3 e Tabela 4), ao Oxido de Aluminio (AL,Os) e, provavelmente Hidréxido de
Aluminio (Al(OH)3), ndo-cristalinos advindos do coagulante e ao polimero adicionado na ETA.

Brazetti (1998), Azzam (2013) e Rodriguez (2018), em estudos sobre a influéncia da adicao de
polimeros nas caracteristicas micromorfologicas, mineralogicas, hidraulicas e geotécnicas de
solos, concluiram que a adi¢do dos polimeros impossibilitou a visualizagdo dos agregados naturais
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do solo, formando uma massa homogénea e pléstica, com presenca de fissuras (como na Figura
3b). Brazetti (1998) constatou a formag¢ao de uma espécie de plasma seboso e considerou esta
cerosidade a mais importante caracteristica observada, relacionada a agao dos polimeros na fragao
argilosa do solo.

As micrografias obtidas pela MEV estdo apresentadas nas Figura 2, enquanto as micrografias
obtidas do LETA Taiagupeba apos oxidagdo da matéria organica com H,O; estdo apresentadas nas
Figura 3. No geral, o LETA apresentou baixa cristalinidade, com a presenca dos elementos Calcio
(Ca) Silicio (Si), Aluminio (Al), Ferro (Fe), Oxigénio (O) e Carbono (C), indicadas pelas analises
quimicas pontuais por EDS. Na Figura 2a ¢ possivel distinguir particulas aproximadamente
cubicas, que podem ser graos de quartzo, devido ao seu tamanho. Na Figura 3a, o microagregado ¢
semelhante aos encontrados em solos laterizados, formados por particulas de caulinita cimentadas
por oxidos de ferro. De acordo com as analises do LETA Taiagupeba de Muchimbane (2016), as
estruturas indicadas pelas setas vermelhas nas Figura 2b e na Figura 3c tratam-se de uma espécie
de diatomdacea, componente de fitoplanctons de lagos, lagoas e rios eutrdficos, denominada
Aulacoseira ambigua. De acordo com o autor, a superficie das frustulas diatomaceas sdo
escamosas com orificios retangulares visiveis formando um padrdo colmeia (Figura 2c¢), que
confere ao material uma elevada propriedade filtrante. Nas Figura 2d e Figura 3d, observa-se
materiais sem forma distinta, provavelmente componentes da matriz amorfa citada.

Na Tabela 3, apresenta-se a composi¢ao quimica por FRX do LETA Taiagupeba antes e apds
oxidacao da matéria organica por H,O,; do mesmo LETA coletado em trés diferentes leiras de
secagem (A, B e C) (Muchimbane, 2016); e de LETA’s das seguintes estacdes de tratamento: El-
Fustat (Egito) (El-Didamony et al., 2019), Tamandué (Foz do Iguagu, Parand, Brasil) (Ramirez et
al., 2018) e Cubatao (Sao Paulo, Brasil) (Montalvan, 2016).

Fig. 2 — Micrografias com aumentos de: (a) 3.000 vezes; (b) 14.000 vezes; (c) 20.000 vezes;
(d) 100.000 vezes.
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Fig. 3 — Micrografias com aumentos de: (a) 2.000 vezes; (b) 5.000 vezes; (¢) 10.000 vezes; (d)
10.000 vezes.

Tabela 3 — Composi¢ao quimica por FRX de diversos LETA’s.

) 2) (€) ) 3) (6)

(%) (%) | A(%) | B(%) | C(%) | (%) (%) (%)

ALOs | 29,60 | 3740 | 27,06 | 2389 | 1291 | 28,84 | 2420 | 889
FexOs | 12,30 | 16,7 | 11,51 | 20,60 | 4,05 9,92 | 17,50 | 46,00
SiO: 4,87 4,39 7,77 8,02 | 7462 | 54,10 | 27,30 | 18,30
MnO | 032 0,23 0,50 0,69 0,03 0,37 0,10 0,21
MgO | <0,10 | 0,16 0,13 015 | <001 | 0064 0,20 0.44
Ca0 0,49 0,57 0,66 0,49 2,00 3,10 0,20 1,59
NaO | <0,10 | 0,13 0,04 0,02 | <0,02 | 030 0,10 0,10
K:0 | <010 | 0.19 0,18 0,18 0.40 0,75 0,10 1,00
TiO: | 0,17 0,26 0,23 0,24 0.80 1,28 2,35 0.42
P0s | 045 0,78 0.42 0.43 0,04 - 0,30 0,25
PF 52,60 | 39,1 | 5131 | 4512 | 74l - 27,10 | 22,00

Fontes: (1 ) LETA Taiagupeba; (2) LETA Taiagupeba apds oxidagdo da matéria organica com Peroxido de Hidrogénio; (3)
Muchimbane (2016); (4) El-Didamony, Khalil e Heikal, (2019); (5) Ramirez et al. (2018); (6) Montalvan (2016); PF =
Perda ao Fogo.

Os resultados apresentados nas colunas 1 e 2 da Tabela 3 mostram que houve alteracdes na
composi¢cdo quimica determinada apds oxidagdo da matéria organica, uma vez que O Processo
possibilitou maior clareza nas andlises, pela redugdo do material amorfo. O teor de ALO;
aumentou 7,8% e o teor de Oxido de Ferro (III) (Fe,0s), 4,4%. Houve também uma pequena
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reducdo do teor de Dioxido de Silicio (SiO2), de 0,48%. Os teores dos compostos minoritrios,
também aumentaram, com detec¢dao de concentragdes de MgO, Na,O e K,O nao determinadas no
LETA ndo tratado. A perda ao fogo reduziu em 13,5% indicando que parte ou a totalidade da
matéria organica presente no material foi de fato oxidada com o procedimento.

Comparando-se com os resultados das trés amostras do LETA Taiagupeba analisadas por
Muchimbane (2016), observa-se semelhanca com amostras das leiras A e B. O tempo de secagem
nas leiras pode ter influenciado os resultados e justificar a diferenca obtida com a amostra C.

Dentre os compostos analisados, todos os LETA’s apresentaram Al,Os, Fe,O3; e SiO, como
principais componentes, ¢ MnO, MgO, CaO, Na,O, K,0, TiO; e P,Os em baixos percentuais. Em
particular, diferente dos demais, o teor de Fe,O; foi maior que o de AlL,O nas analises de
Montalvan (2016), justificado pela utilizagdo de cloreto férrico como coagulante na ETA Cubatao.
No geral, os valores encontrados estdo de acordo com o exposto por Babatunde e Zhao (2007), de
que lodos provenientes de ETAs que coagulam com sais de aluminio tém teor de aluminio
variando entre 16,4 a 43,0%, ao passo que lodos coagulados com sais de ferro, tém teor de
aluminio na faixa de 5,2 a 14,8%.

O teor de SiO> do LETA Taiagupeba € baixo quando comparado aos de LETA’s da Tabela 3 ¢
a faixa de 7,2 a 59,6% obtida na compila¢do de dados de Babatunde e Zhao (2007). De acordo
com O’Kelly (2016), os compostos mais abundantes nos LETA’s de Sulfato de Aluminio sao: >
30% em peso de SiO,, 10-56% em peso de Al,Os e aproximadamente 5% em peso de Fe,Os,
enquanto que para os lodos férricos sdo: > 30% em peso de Fe;Os, 10-20% em peso de ALO; e
uma quantidade varidvel de SiO».

O teor de Al,Os se associa a presenga de caulinita (Al,S1,05(OH)4) e gibbsita (AI(OH)3) e a
utilizagdo de Sulfato de Aluminio (Alx(SO4)3.18H,0) no tratamento da agua; a presenca de Fe O3
pode se relacionar as presengas de hematita (Fe.Os), magnetita (Fe3;O4) e goethita (FeO(OH)) e o
quartzo (Si0O») a silica (areia), presente na agua bruta (Montalvan, 2016).

A perda ao fogo (PF) se dd devido a perda de umidade, a desidratacdo de hidroxidos, e a
decomposi¢ao de compostos carbonaticos e matéria organica durante a queima. O alto valor obtido
para o LETA Taiacupeba (52,6%) pode estar relacionado ao alto teor de matéria organica presente.

Os demais parametros quimicos analisados estdo apresentados na Tabela 4.

Tabela 4 — Resultados de analises quimicas do LETA Taiagupeba.

Parametro Resultado Parametro Resultado
pH (H,O) 6,4 Aluminio (mmol..kg™) 1,0
pH (KCI) 5,6 Capacidade de Troca 733
ApH +0,8 Cationica (CTC) (mmol..kg!) ’
Matéria Organica (g.kg-") 267,0 Acidez Potencial (H+AI*") 0.0
Carbono Organico (g.kg ") 155,0 (mmol..kg™) ’
Fosforo (mg.kg-!) 4,2 Soma de Bases Trocaveis 533
Potéassio (mmolc.kg™) 2,5 (mmolc.kg™) ’
Célcio (mmol..kg™) 32 Saturagao da CTC por bases 73.0
Magnésio (mmol..kg™) 4,0 (%) ’
Soédio (mmolc.kg™) 14,8 Saturagdo por aluminio (%) 2,0

Os valores de pH (H20) e pH (KCI) foram iguais a 6,4 e 5,6, respectivamente, indicando
acidez do material. Muchimbane (2016) encontrou valores semelhantes para as trés amostras
analisadas do mesmo lodo, com valor médio do pH (H,O) de 6,6 e com o valor médio do pH (KCl)
de 6,3. Outros autores, analisando outros lodos provenientes de tratamentos de agua com
diferentes defloculantes, obtiveram valores de pH variando de acido a basico: 5 a 8 (Zhao et al.,
2018); 7,0 a 8,0 (O’Kelly, 2016); 6,0 a 8,0 (Babatunde e Zhao, 2007); 5,6 a 8,4 (Dayton e Basta,
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2001); lodos de aluminio entre 6,5 e 7,8 (Hsieh e Raghu, 1997). Altos valores de pH favorecem a
imobilizagdo de metais e inibem a biodegradacao da matéria organica, valores muito abaixo de 5,0
podem favorecer a lixiviagdo de metais do lodo (com possiveis efeitos indesejaveis) e a
biodegradagdo ocorre num pH proximo do neutro e com condigdes favoraveis de nutrientes,
temperatura e agua (Hsieh e Raghu, 1997).

A diferenca entre o pH(H20) e o pH(KCI) resulta no parametro ApH, indicativo da carga
superficial predominante das fragdes ativas: um valor positivo indica predominancia de carga
negativa, enquanto um valor negativo indica superficies com predominancia de cargas positivas. O
ponto de carga zero (PCZ) corresponde a ApH nulo, ou seja, com cargas superficiais positivas e
negativas balanceadas (TAN, 2011). Nesta condicdo, as cargas elétricas de sinais contrarios se
atraem resultando em floculacdo maxima das argilas (Muchimbane, 2016). O LETA Taiacupeba
apresentou ApH igual a +0,8, indicando predominancia de cargas negativas, resultado condizente
com as amostras analisadas por Muchimbane (2016), cujo ApH médio foi de +0,3.

Hsieh e Raghu (1997) teceram relagdes entre as concentragdes de matéria organica e carbono
organico? e o local de captacdo da agua bruta, indicando que lodos advindos do tratamento de
agua bruta de rios apresentam baixas concentragdes de solidos orgéanicos, de 3 a 17%, e altas
concentragdes de inorganicos, enquanto lodos advindos do tratamento de agua de reservatdrios ou
lagoas apresentam elevadas concentragdes de solidos organicos, entre 14 a 63%, e baixas
concentracdes de inorganicos. Em consonancia com este estudo, Montalvan (2016) obteve teor de
matéria organica de 2,6% no LETA proveniente do tratamento da dgua do Rio Cubatdo, enquanto
a ETA Taiagupeba, que trata 4gua da Represa Taiagupeba, apresentou residuo com alto teor de
matéria organica (26,7%) e carbono organico (15,5%). Para duas das trés amostras do LETA
Taiagupeba analisadas por Muchimbane (2016), os teores de matéria organica foram bastante
préoximos, com 29,5% e 24,1%, enquanto uma das amostras apresentou teor bem mais baixo, de
13,9%. Na literatura, os teores de matéria organica de LETA’s variaram entre 0,39% ¢ 68,9%
(Buselatto et al., 2019; Godoy et al, 2019; Oliveira, 2015; Cabral, 2013; Delgado, 2013; Richter,
2001) e os teores de carbono organico entre 0,85% e 14,9% (Yang et al., 2006; Dayton e Basta,
2001; Elliott e Dempsey, 1991).

A CTC, definida como a soma dos cations trocaveis, expressa a capacidade do solo de manter
e trocar cations e, normalmente, quanto maior, maior a capacidade de reter contaminantes (Hsieh e
Raghu, 1997). A CTC ¢ estimada pela soma das quantidades trocéceis dos cations Ca?*, Mg**, K*,
Na®, H" e AI**, depende do tipo e quantidade de argila e matéria organica no solo e é fortemente
influenciada pelo pH do meio. No caso do LETA Taiagupeba, a contribui¢ao dos argilominerais
para a CTC ¢ minima, se comparada a de matéria organica (Muchimbane, 2016). A CTC obtida foi
de 73,3 mmolc.kg™? (ou 54,6 mmol.kg™!), valor mais baixo que os encontrados por Muchimbane
(2016) (111, 144 e 119 mmolc.kg™). Para diferentes lodos, foram encontrados os seguintes valores
de CTC: 69,3 a 255,2 mmol..kg? (Montalvan, 2016; Cabral, 2013; Oliveira et al., 2004); 229,6 a
1357,5 mmol..kg™ (Hsieh e Raghu, 1997); 136 a 565 mmol.kg™ (Dayton e Basta, 2001).

A acidez potencial é a soma da acidez trocavel (fons H" e A’ retidos na superficie dos
coloides por forgas eletrostaticas) com a acidez ndo trocavel (resultado da dissociagdo dos ions H*
dos grupos funcionais da matéria organica, das bordas dos argilominerais e da superficie dos
oxidos de ferro e aluminio) (EMBRAPA, 2017). Esta propriedade ¢ prejudicial ao crescimento das
plantas e sua quantificacdo representa a quantidade de base necessaria para neutraliza-la, ou seja, a
quantidade de calcareo a ser adicionado no solo. A acidez potencial do LETA Taiagupeba foi de

2A quantificagdo da matéria organica se da pela via seca em mufla por incineragdo e ndo discrimina os diversos
componentes do solo, como aqueles minerais e organicos. Ja a quantificagdo do carbono organico se da por via umida pela
oxidagdo com Dicromato de Potéssio e somente a parcela proveniente de materiais organicos facilmente oxidaveis ou
decomponiveis ¢ quantificada, sendo discriminada a parcela oriunda de compostos carbonaticos ou recalcitrantes como o
carvao (Walkley e Black, 1934).
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20 mmolc.kg! (19,3 mmol.kg™). Nas trés amostras Muchimbane (2016) obteve 49, 61 e 52
mmolc.kg?, Montalvan (2016), 3,0 mmol..kg™ e Oliveira et al. (2004), 28,7 mmol..kg™.

A soma de bases trocaveis ¢ dada pela CTC, excluindo-se os cations permutaveis H" e A", A
soma de bases trocaveis obtida foi de 53,3 mmol..kg™!, Muchimbane (2016) obteve 62, 83 e 67
mmolc.kg?, Montalvan (2016), 252,2 mmol..kg™ e Oliveira et al. (2004), 69,8 mmol..kg™.

3.2 — Caracteriza¢ao Geotécnica

A Figura 4 apresenta os teores de umidade das 20 amostras coletadas diariamente. Os teores
de umidade minimo, médio e maximo foram de 456,3, 495,8 e 529,6%, respectivamente. O desvio
padrao foi de 19,9% e o coeficiente de variacao, de 4,0%.
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Fig. 4 — Teor de Umidade.

A massa especifica dos graos foi de 2,42 g.cm™, menor que a de solos em geral ¢ comum em
solos organicos. Este valor concorda com o obtido por Vandermeyden e Cornwell (1998), entre
2,05 € 2,94 g.cm, Watanabe et al. (2011), entre 2,40 ¢ 2,61 g.cm™ ¢ Hsieh € Raghu (1997), entre
1,87 € 2,30 g.cm™. Segundo Xia (1994) e O’Kelly (2016), a massa especifica dos solidos de
LETA’s se relacionam inversamente com o teor de matéria organica, ou seja, um elevado teor de
matéria organica tende a diminuir a massa especifica.

O teor de matéria organica obtido por queima a 440°C foi de 49,0%, bastante proéximo ao teor
obtido no ensaio por queima a 1020°C, de 52,6% (Tabela 3). Nas andlises quimicas obteve-se o
valor de 26,7% (Tabela 4). Entretanto, de acordo com O’Kelly (2016), no teste de perda ao fogo a
440°C, os residuos perdem quantidades significativas de agua estrutural e hidroxilas associadas ao
coagulante Sulfato de Aluminio, que representa entre 5-15% do peso do lodo (Wang et al., 1992).
Estimativa mais confiavel do teor de matéria organica para LETA’s pode ser obtida pelo método
de Walkley e Black (BSI, 1990), que emprega oxidagdo com Dicromato de Potassio e determina o
parametro denominado teor de carbono organico. O teor de carbono organico obtido foi de 15,5%
(Tabela 4), condizente com a diferenca obtida antes e apos oxidacdo da matéria organica com
Peroxido de Hidrogénio (52,6% e 39,1%, respectivamente), de 13,5%.

Os resultados do ensaio de limite de liquidez, em triplicata, estdo apresentados na Figura 5. O
LL foi 536%, entretanto, o coeficiente de determinacdo (R?) do ajuste ao modelo linear foi baixo,
devido a grande variabilidade do material mesmo ap6s homogeneizagdo e quarteamento. O LP,
também obtido por triplicata, foi 236%. Consequentemente, o Indice de Plasticidade (IP) foi de
300%. Segundo O’Kelly (2016), LETA’s provenientes de tratamento de agua com Sulfato de
Aluminio apresentam maior plasticidade em relagdo aos advindos de outros coagulantes, devido a
presenca de Aluminatos de Calcio e Sulfato de Aluminio hidratados, que aumentam a capacidade
de retencdo de agua. Valores de reportados na literatura foram: LL entre 280 e 425% e IP entre 82
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e 225% (BASIM, 1999); LL entre 83% e 420% e IP entre 47% e 325% (Watanabe et al., 2011);
LL entre 108% e 550% e IP entre 26% e 311% (O’Kelly, 2016).
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Fig. S — Limite de Liquidez.

Apoés secagem em estufa a 110°C, ao se realizar novamente o ensaio de LL, o LETA se
comportou como nao-plastico. Os LETA’s, quando sujeitos a variagdes na temperatura, perdem
ndo apenas a plasticidade, mas também a afinidade com a 4gua, provocando uma reducdo dréstica
em suas plasticidades (O’Kelly, 2008; Basim, 1999; Xia, 1994).

Como a totalidade do material passou na peneira #4 (4,75 mm), a andlise granulométrica foi
realizada por sedimentagdo e peneiramento do material lavado e retido na peneira #200 apds
sedimenta¢do. Nao foi possivel obter resultados coerentes nos ensaios, mesmo com a utilizagao de
outros defloculantes e quantidades de material. Em todas as repeticdes ocorreu formacgdo de
espuma apods a agitacdo do material em solucdo de defloculante no dispersor, conforme pode ser
observado nas imagens da Figura 6. Foi necessario lavar abundantemente a espuma com o auxilio
de uma pisseta com agua destilada intercalando intervalos de alguns minutos para que a espuma
assentasse e atingisse a marca de 1000 ml da proveta para iniciar o ensaio, conforme preconizado
na norma. Além disto, o lodo ndo precipitou e a densidade da suspensdao nao diminuiu com o
tempo, havendo algumas situacdes, inclusive, em que o densimetro acusou aumento na densidade.

Os resultados obtidos com os ensaios de sedimentacdo ndo puderam, portanto, ser obtidos. A
Figura 7 mostra as curvas granulométricas obtidas a titulo de exemplo. Na Figura 8 estdo
apresentadas as distribuicdes granulométricas obtidas por laser do LETA in natura, seco ao ar e

Fig. 6 — Formacao de espuma no ensaio de sedimentacdo: (a) 40g de Lodo + Fosfato Trissddico
4%; (b) 10g de Lodo + Hexametafosfato de sodio 9,14%.
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com oxidagdo da matéria organica e seca a 60°C.

Observa-se que nenhuma das alternativas investigadas foi eficaz para determinar a distribuicao
granulométrica por sedimentagdo, pois os defloclulantes ndo foram eficazes na neturalizagao do
efeito do coagulante e do polimero utilizados na ETA. Como praticamente todo o material passa
na peneira #200 (0,075 mm) quando lavado, utilizou-se a carta de plasticidade para sua
classificacdo, de acordo com a norma D2487-17 (ASTM, 2017 b). Considerando-se os limites
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Fig. 7 — Curvas Granulométricas: (a) Sem defloculante; (b) Com defloculante Hexametafostfato de
Sédio em diferentes concentragdes; (¢) Com defloculante Fosfato Trissodico em diferentes
concentragdes; (d) Com defloculante Pirofosfato de S6dio em diferentes concentragdes; (¢) Com
defloculante Tripolifosfato de S6dio em diferentes concentragdes.
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obtidos, o LETA Taiacupeba seria classificado como MH (silte ndo eléstico), indicando pouca
atividade dos finos. Porém, devido ao alto teor de matéria organica, os ensaios devem ser repetidos
com o material seco ao ar para definir a classificagdo como MH ou OH. Se apds secagem em
estufa, o ensaio de limite de liquidez for inferior a 75% do limite de liquidez antes da secagem, o
material se classifica como organico. Como o LETA tornou-se ndo-plastico apos secagem, ele foi
classificado como silte organico (OH).

Nas andlises granulométricas por laser, o teor de matéria organica, € consequentemente, a
variacao do limite de liquidez apds secagem, também ¢ definitvo na classificacdo. No caso do
LETA in natura, o material classifica-se também como OH. As amostras do LETA seco ao ar e
com oxidagdo da matéria orginica e seco a 60°C se classificam como ML (silte), pela norma
D2487-17 (ASTM, 2017 b).

Muchimbane (2016), analisou granulométricamente as trés amostras do LETA Taiagupeba,
por meio da associagdo dos métodos de peneiramento e pipetagem propostos por Suguio (1973), e
classificagao utilizando o Diagrama de Flemming (2000), para sedimentos lamosos (lama ¢ a soma
das fracdes de argila e silte), e o Diagrama de Shepard (1954). Por Fleming, uma amostra foi
classificada como silte argiloso, enquanto as demais como lama levemente arenosa siltosa; ja por
Shepard, as trés amostras foram classificadas como silte argiloso.

Uma sintese dos resultados de caracterizacdo geotécnica esta apresentada na Tabela 5.
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Fig. 8 — Granulometria por laser.

Tabela 5 — Sintese da caracterizacdo geotécnica.

Parametros LETA Taiacupeba
Teor de umidade médio + desvio padrao (%) 495,8 £ 19,9

Massa especifica dos grios (g/cm?) 2,42
Limite de liquidez (%) 536
Limite de plasticidade (%) 236
Indice de plasticidade (%) 300
Teor de matéria organica (%) 15,5
Classificagao SUCS OH

4 — CONSIDERACOES FINAIS

Os resultados da DRX indicaram uma matriz amorfa com possivel presenca de fase cristalina
composta por quartzo (Si0O,), gibbsita (AI(OH)s3) e caulinita (Al:Si,05(OH)4). Apds oxidacao da
matéria organica com H»O,, a DRX ndo apontou a presenca de quartzo. A fase amorfa foi
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relacionada ao elevado teor de matéria organica, ao Oxido de Aluminio (Al,0s) e, provavelmente,
ao Hidroxido de Aluminio (Al(OH)3) ndo-cristalino advindo da reagao do coagulante com a agua e
ao polimero adicionado na ETA.

A FRX mostrou como componentes majoritarios Al,03, Fe:O3 e SiO,. O Al,O; pode se
associar a presenca de caulinita (Al,Si,Os(OH)4) e gibbsita (AI(OH)3) e a utilizagdo do coagulante
Sulfato de Aluminio. O Fe;Os pode se relacionar a presenca de Hematita (Fe,Os3), Magnetita
(Fe304) e Goethita (FeO(OH)). O quartzo (SiO,) se relaciona a presenga de areia na dgua bruta. O
teor de SiO; foi muito baixo se comparado a solos e a LETA’s. A oxidagdo da matéria organica
pode ter possibilitado maior clareza nas analises, devido a redu¢do da quantidade de material
amorfo. Com isso, houve aumento do teor de Al,O3 (7,8%) e Fe O3 (4,4%) e reducdo do teor de
Si0, (0,48%). A porcentagem de grande parte dos demais componentes minoritarios também
aumentou (MgO, CaO, Na,O, K,0, TiO», P,0s).

Em consonancia com a DRX e a FRX, pela MEV-EDS foi possivel identificar a presenga de
Al, Fe, Si, Ca, O ¢ C. Também foi possivel observar baixa cristalinidade e a uma fase amorfa
visivel, responsavel pelo quase desaparecimento das particulas cristalinas.

A caracterizacao quimica do LETA Taiagupeba resultou em um pH (H»0) de 6,4 e um ApH de
+0,8, indicando a presenca de coloides de argila negativamente carregados. A CTC foi de 73,3
mmolc.kg-!, a acidez potencial, 20 mmol..kg"' e a soma de bases trocaveis, 53,3 mmolc.kg™,
valores baixos em relacdo a estudos de outros lodos. O teor de matéria orgénica foi de 26,7%, no
ensaio por queima a 440°C foi de 49,0%, no ensaio por queima a 1020°C foi de 52,6% e apds a
oxidacdao da matéria organica de 39,1%. Houve, portanto, uma redugdo consideravel da perda ao
fogo, de 13,5%, indicando que parte ou a totalidade da matéria organica presente no material foi de
fato oxidada. Este valor ¢ muito proximo do teor de matéria organica considerado mais confiavel,
de 15,5% (carbono organico).

A predominancia da matéria organica, a reduzida presenga de minerais, a presenca de 6xidos e
hidroxidos metalicos e polimeros e o alto teor de umidade dificultaram a execugao e interpretagao
dos ensaios geotécnicos, particularmente a analise granulométrica. O conjunto de resultados e
analises motivaram a classificacdo do material como silte organico. A massa especifica dos graos
foi de 2,42 g.cm™, o teor de umidade médio foi de 495,8%, o LL, 536%, o LP, 236% e, portanto, o
IP, 300%. A alta plasticidade pode ser justificada pela alta capacidade de retengdo de agua do
residuo. Apods secagem, o material muda completamente suas caracteristicas, perdendo a
plasticidade e a afinidade com a 4gua.
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