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RESUMO

As induastrias produzem guantidades significativas de lamas provenientes do
tratamento das aguas residuais, cujo tratamento/valorizacéo deve ser adequado
as especificidades de cada atividade industrial, porque as lamas industriais tém
composicdo variada. Grande parte das lamas industriais sdo consideradas
residuos que até podem ter alguma perigosidade. No entanto com o tratamento
adequado as lamas podem ser consideradas recursos materiais valiosos,

contribuindo para a economia circular sustentavel.

O presente trabalho tem como objetivo identificar as opcdes de
tratamento/valorizacdo para lamas industriais provenientes da industria das
resinas e dispersbes aquosas, dando prioridade a sua valorizagcado em detrimento
da eliminacdo. Essas lamas industriais apresentam uma elevada variedade de
componentes sendo de destacar os teores elevados de calcio, magnésio e

matéria seca.

Para valorizagcdo das lamas industriais foram testadas diversas solugdes
como: a aplicacdo na digestdo anaerdbia visando a producéo de biogas e
permitindo a valorizac&o energética, a utilizacdo na preparacao de adsorventes
para o tratamento de 4guas residuais industriais, a utilizacdo das lamas para
substituicdo de cimento para producdo de argamassa, a aplicagdo de
catalisadores heterogéneos para producéo de biodiesel e a producéo de clinquer

(cimento).

Pela andlise dos resultados obtidos verificou-se exequivel a valorizagéo
energética por digestdo anaerdbia, sendo a maior producdo originada nos
reatores com 90% LM ETAR e 10% de LI, com 0,4 Ndm3CHa4/gSV adicionados,

correspondendo a producédo energética de 2kWh/kg de lamas industriais.

Na producdo de adsorventes foram obtidas eficiéncias de remocdo de
corantes entre 50 a 80% para os corantes AM9, RB e LO1 e de 30% para o

corante AM.
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Relativamente a produgcdo de argamassas verificou-se que a resisténcia a
compresséo e flexdo diminuia com o aumento da fracdo de lamas (1, 2,5, 5 e
10%) na substituicdo do cimento, obtendo-se 2,73 a 4,46 MPa para a resisténcia
a flexdo e 17,12 a 38,14 MPa para a compressao, inferior aos valores

normalizados para as argamassas (42,5 MPa).

Na producdo de catalisadores heterogéneos para producdo de biodiesel
obtiveram-se conversoes de 90%, tendo-se observado caracteristicas idénticas

ao biodiesel obtido por catalise homogénea.

Assim, concluiu-se que as hipéteses de tratamento/valorizacdo das lamas
industriais mais promissoras sao a co-digestdo anaerdbia e a producdo de

catalisadores heterogéneos visando a producao de biodiesel.

Palavras chaves: Lamas Industriais, valorizacdo, digestdo anaerobia,

adsorcao, corantes, argamassa, biodiesel.
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ABSTRACT

Industries produce significant quantities of sludge from wastewater treatment,
whose treatment / recovery should be appropriate to the specificities of each
industrial activity, because industrial sludge has a varied composition. Most
industrial sludges are considered waste or even hazardous wastes. However,
with proper sludge treatment can be considered valuable material resources

contributing to the sustainable circular economy.

The present work aims to identify the treatment / recovery options for industrial
sludge from the resin and aqueous dispersion industry, giving priority to their
recovery over final disposal. These industrial sludges have a high variety of

components, notably the high levels of calcium, magnesium and dry matter.

For valorisation of industrial sludge several solutions were tested such as:
application in anaerobic digestion aiming the production of biogas and allowing
energy recovery, use in the preparation of adsorbents for the treatment of
industrial wastewater, utilization of sludge to replace cement for mortar
production, application of heterogeneous catalysts to produce biodiesel and

clinker production (cement).

Analysing the results, it was possible to verify the energetic valorisation by
anaerobic digestion, being the largest production originated in the reactors with
90% LM WWTP and 10% of LI, with 0.4 Ndm3CHa / gVS added, corresponding
to the energy production of 2kWh / kg of industrial sludge.

In the production of adsorbents for dyes removal efficiencies were obtained
from 50 to 80% for AM9, RB and LO1 dyes and 30% for AM dye.

Regarding the production of mortars, it was found that the compressive and
flexural strength decreased with the increase of the sludge fraction (1, 2.5, 5 and
10%) in cement replacement, obtaining 2.73 to 4.46 MPa for flexural strength and
17.12 to 38.14 MPa for compression, lower than normal values for mortars (42.5
MPa).
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In the production of heterogeneous catalysts for biodiesel production, 90%
conversions were obtained, and characteristics similar to the biodiesel obtained

by homogeneous catalysis were observed.

Thus, it was concluded that the most promising industrial sludge treatment /
recovery hypotheses are anaerobic co-digestion and the production of
heterogeneous catalysts for biodiesel production.

Keywords: Industrial sludge, valorisation, anaerobic digestion, adsorption,

dyes, cement, biodiesel.
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1. INTRODUCAO

1.1 Enquadramento do tema

A agua é um recurso extremamente valioso, sendo que, em algumas partes
do mundo comeca a ser escassa e cada vez mais poluida. As fontes de polui¢éo
sao diversas sendo as mais prejudiciais as que se encontram associadas a

diversos tipos de industrias (Levy, 2000).

O tratamento de &guas residuais tem como objetivos a diminuicdo da
contaminacdo de meios recetores e/ou a reutilizagdo, porém todo o sistema de
tratamento, gera diversos subprodutos, nomeadamente lamas, as quais nao
tratadas e aproveitadas, poderdo tornar-se um problema ambiental (Garelha,
2013).

As aguas residuais, segundo o Decreto-Lei n°. 152/97, de 19 de junho, podem
ser classificadas em urbanas, domésticas ou industriais, definindo as aguas
industriais, como “as aguas residuais provenientes de qualquer tipo de atividade
gue ndo possam ser classificadas como aguas residuais domésticas nem sejam

aguas pluviais”.

Independentemente do seu tipo, a descarga de aguas residuais industriais
diretamente no meio hidrico, promove a contaminacdo de aguas subterraneas e
superficiais, razao pela qual devem ser previamente tratados em estagdes de
tratamento de &aguas residuais industriais (ETARI), por forma a cumprir a
legislagdo, nomeadamente as portarias sectoriais para as diversas atividades
industriais ou descargas no sistemas de drenagem, de acordo com o
regulamento de drenagem de aguas residuais industriais para 0 municipio em

causa (Regulamento 213/2013).

Assim, é necessaria uma gestao adequada dos recursos hidricos, envolvendo
a minimizacdo dos impactes negativos que advém da descarga destas aguas
nao tratadas ou com tratamentos inadequados no meio recetor ou nNos coletores
municipais, dependendo das licencas de descarga de cada industria (Cardoso,
2013).
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Atualmente, nas industrias existe preocupagdo com a gestdo e valorizacao
das lamas produzidas no tratamento das aguas residuais industriais, sendo por
isso fundamental melhorar o tratamento e, consequentemente, a qualidade do
produto, para promover a diversificacdo dos destinos finais das lamas, para que
sejam encontradas as solucbes que melhor se adaptem a cada realidade, em
cumprimento com a legislacao (Silva, 2017).

Como ja referido, do tratamento das aguas residuais industriais surgem
diversos subprodutos, nomeadamente, lamas que sé&o produzidas em grandes
quantidades e com carateristicas muito especificas que podem ser perigosas.
Na industria das tintas e resinas as lamas serdo maioritariamente quimicas e
consideradas como residuos perigosos de acordo com a legislacdo de
classificacdo de residuos. Esta classificacdo destaca a importancia de Ihes dar

um destino final adequado.

Para além de ser bastante atual e muito valorizada pelas empresas, esta
tematica tem implicacdes de ordem social, econémica e ambiental. Num cenario
ideal, a solucéo terd um baixo custo, reduzira os impactes ambientais e implicara

uma valorizacdo adequada para estes residuos (Cardoso, 2013).

Atualmente, a solucdo mais pratica é a valorizacdo energética, isto é, realizar
a incineracao deste residuo com aproveitamento de energia. Também é possivel
0 encaminhamento para co-compostagem com residuos urbanos. Outra
alternativa € a sua aplicacdo nos solos agricolas, para melhoria das
caracteristicas fisicas e quimicas, respeitando o Decreto-Lei n.° 276/2009, de 2
de outubro. De acordo com esse Decreto-Lei, nem todas as lamas podem ser
utilizadas na agricultura, uma vez que podem conter elementos poluentes
(exemplificando, organismos patogénicos, metais pesados e composto

organicos).

Como tal, € relevante ter em consideracao os eventuais riscos que a presenca
dos poluentes envolve sobre a salde humana e ambiente, os estudos
demonstraram a necessidade de desenvolver pesquisas adicionais, mais
conclusivas (Silva, 2017; Carvalho, 2010).
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A gestédo de residuos é baseada no principio da hierarquia dos residuos. Em
primeiro lugar surge a prevencao que, no caso das lamas, é bastante complexa,
tornando-se quase impraticavel a sua reducdo em determinados processos
industriais. Em segundo lugar encontra-se a valorizacdo, que inclui a
reutilizacdo, a reciclagem e a recuperacdo energética. Por ultimo, surge a
eliminacdo, que compreende a incineragdo com ou sem recuperacao energética

e a deposicao em aterro, hipotese considerada inadequada (Sousa, 2005).

Face a problematica da gestdo das lamas industriais, consequéncia das
carateristicas muito proprias e variadas é pertinente a investigagdo de novas
alternativas de tratamento/valorizacdo. Desta forma poder-se-a reduzir os
impactes ambientais dos processos produtivos, contribuindo para a economia

circular sustentavel.

1.2 Objetivos

O presente trabalho final de mestrado (TFM) tem como principais objetivos
identificar e avaliar os destinos possiveis para o tratamento/valorizacdo das
lamas da ETAR da OMNOVA Solutions, com prioridade nos destinos que

permitam a sua valorizacdo em detrimento da eliminacéo.

Assim, foi necessario fazer uma analise cuidadosa a todo o sistema de
tratamento aguas residuais (fase liquida e sodlida), bem como recolher e

caracterizar as lamas.
Os objetivos especificos sao:

» Caracterizar e avaliar a realidade atual da valorizacdo de lamas e os
varios destinos finais para diferentes atividades industriais;

» Levantamento das condigBes operatérias da ETAR da OMNOVA
Solutions;

» Caracterizar e quantificar as lamas produzidas na ETAR da OMNOVA

Solutions;
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» Avaliar os parametros fisicos e quimicos como Sélidos Totais, Solidos
Totais Fixos, Solidos Totais Volateis, pH e Caréncia Quimica de
Oxigénio (CQO) das lamas em estudo;

» ldentificar as melhores solucfes de tratamento/valorizacédo das lamas
em estudo, nomeadamente na co-digestdo anaerdbia com substratos
organicos, na obtencao de adsorventes de baixo custo para adsorcéo
de poluentes de aguas residuais, producdo de argamassas, ha
producao de catalisadores heterogéneos para a obtencédo de biodiesel

a partir de dleos alimentares usados e na producéo de cimentos.

1.3 Estrutura

No presente trabalho é desenvolvida uma revisdo com o objetivo de recolher
informacdes sobre as condigbes experimentais e técnicas testadas para o0s
ensaios desenvolvidos no presente trabalho. Com a informacédo recolhida é
descrita as metodologias utilizadas com o intuito de comparar resultados obtidos
para cada ensaio experimental com as referéncias pesquisadas. Por fim, serdo
sintetizadas as principais conclusdes e recomendacdes alcangadas com este

estudo.

A presente dissertacao encontra-se dividida em oito capitulos, cada um deles

constituidos por varias seccfes e anexos.

O primeiro capitulo é de caracter introdutério, onde se apresenta o
enquadramento do tema e a sua problemética, os objetivos propostos e a
estrutura do trabalho.

No segundo capitulo apresenta-se um enquadramento tedrico sobre a
definicdo de lamas de ETAR industriais, toda a sua problematica e requisitos
legais que regulam a gestdo e a valorizacdo de lamas e por fim os vérios
processos de tratamento/ valorizagéo utilizados como opgéo viavel, tendo por

base pesquisa em artigos, teses, relatérios e sites da especialidade.

No terceiro capitulo é apresentado o caso em estudo, especificamente, a
empresa OMNOVA Solutions, através da sua histéria sendo igualmente
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abordado processo de producao, o sistema de tratamento da ETAR e por fim a

caraterizacdo das lamas.

O quarto capitulo refere-se a parte experimental, sendo apresentados os
materiais utilizados, os reagentes, bem como 0s equipamentos e uma descricado
detalhada das metodologias dos diversos ensaios laboratoriais, para testar as
diferentes opg¢Bes de tratamento/valorizacdo das lamas — co-digestao anaerobia,
adsorcao, producdo de argamassas e biodiesel, o qual esta dividido em quatro
subcapitulos, onde se apresentam o0s materiais utilizados, os reagentes e 0s
padrées, bem como o0s equipamentos e uma descricdo detalhada do

procedimento analitico utilizado.

No quinto capitulo séo apresentados e discutidos os resultados obtidos no

presente trabalho, assim como a discussao dos mesmos.

Por fim, no sexto capitulo, sédo apresentadas as conclusfes do trabalho e as
perspetivas futuras para valorizacao de lamas de ETAR da OMNOVA.

No éambito do presente trabalho foram também efetuadas duas
comunicacdes, em painel, no Férum de Engenharia Quimica e Bioldgica 2019,
realizado no Instituto Superior de Engenharia de Lisboa, entre 08 a 10 de maio
e nas 112 Jornadas Técnicas Internacionais de Residuos, realizado no Museu
dos Coches, entre 14 a 18 de novembro. Os documentos das referidas

comunicacdes (poster e resumos) sao apresentados no Anexo | e Il.
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2. FUNDAMENTOS TEORICOS
2.1 Aguas residuais industriais

2.1.1 Caracterizacdo das aguas residuais industriais

7

A agua, que é usada para fins industriais, € aplicada na incorporacdo do
proprio produto a produzir, em diversas lavagens de equipamentos ou
instalacdes, em sistemas de refrigeracdo, na producdo energética ou

simplesmente em esgotos sanitarios (Cabrita, 2013).

A producdo de grandes quantidades de &aguas residuais que contém
compostos perigosos ou toxicos, causadores de efeitos nocivos na sadde publica
e ambiente, tem vindo a aumentar devido aos desenvolvimentos tecnolégicos e
industriais das Ultimas décadas. Atualmente apela-se a consciencializacao
ambiental, por parte das populacdes e industria, notando-se restrices cada vez
mais severas na concentracdo dos Vvarios poluentes nas aguas residuais nas

normas de descarga (Kunukcu, 2005).

Depois da otimizagdo do processo industrial devem ser usados sistemas de
tratamento de efluentes, os quais tém como principal objetivo remover os
poluentes das aguas residuais, de modo que, as mesmas sejam descarregadas
no meio recetor em condi¢des que ndo provoquem desequilibrios ecoldgicos, ou

ainda que possam ser reutilizadas (Jordao, 2013).

Os processos e operacdes unitarios de tratamento de aguas residuais
industriais, como 0s equipamentos sao considerados a partir dos seguintes
fatores (Barbosa, 2008):

» A legislacdo ambiental,
Os custos de investimento e operacionais;
A quantidade de lamas produzidas na estagéo de tratamento;

A qualidade do efluente tratado;

YV V V V

A seguranca operacional relativa a descargas de produtos quimicos

usados ou dos efluentes;

» A interacdo com a populagao vizinha;
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» A possibilidade de reutilizag&o dos efluentes tratados.

As industrias produzem aguas residuais com carateristicas especificas de cada
industria, como se pode observar na Tabela 1, nomeadamente em termos de

matéria organica com valores de 50 a 1519 mg O2/L (CQO) e Solidos Suspensos
Totais (SST) de 5 a 240 mg/L.

Tabela 1 - Carateriza¢éo de aguas residuais de algumas industrias em Portugal

(Brito, 2010; Cabrita, 2013)

Industria
Parametro
Alimentar Curtumes Téxtil Quimica Construcao
pH 7,31 7,37 7,77 7,70 6,99

CBOs (mg O2/L) 418 339 - 20 60

CQO (mg O2/L) 1118 1519 366 50 90

SST (mgl/L) 120 240 194 5 90

Azoto Total (mg/L) 87 - - - 10

Fosforo Total (mg/L) 105 - - - 2

OIeos(;S/oLr)duras 10 1 ) 5 6

2.1.2 Principais industrias poluidoras

A composi¢cdo das aguas residuais varia muito dependendo do tipo de
atividade de que é proveniente. Estes efluentes estdo impossibilitados de serem
descarregados sem um tratamento prévio, uma vez que, ndo cumprem a

legislacdo em vigor relativamente a determinados parametros.

Em Portugal as principais industrias poluidoras e que produzem grandes
quantidades de efluentes sdo as industrias: alimentar, quimica, téxtil,

farmacéutica, curtumes, papel, metalargica e mineracédo (Cardoso, 2013; Silva,
2017).
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+ Industria alimentar

A industria alimentar produz grandes quantidades de aguas residuais, visto
serem manuseadas na preparacao de matérias-primas, para gerar vapor, limpar

materiais de embalamento e na lavagem do equipamento e das instalacées.

Os poluentes mais produzidos por esta industria s&o 0s compostos organicos,
tais como os acUcares, hidratos de carbono e produtos fermentados, tecidos
moles de frutos, como as azeitonas na producédo de azeite, e outras matérias-
primas. Um dos problemas deste tipo de poluentes tem a ver com as gorduras e
Oleos, devido a tendéncia para acumular e entupir as linhas de drenagem e
caixas de gordura (Justino, 2006). Como esperado este tipo de poluentes podem
causar problemas nas estacdes de tratamento, principalmente nos processos
biolégicos se os compostos organicos estiverem presentes em quantidades
elevadas. De acordo com Justino (2006), uma industria do processamento de
azeitonas, tremocos e pipiri da zona centro de Portugal produz cerca de 288 m3/d
de aguas residuais com razdes CBO/CQO que variam de 0,04 a 0,25.

A descarga de aguas residuais da industria alimentar com elevadas
concentracbes de matéria organica, tem como consequéncia a diminuicdo do
nivel de oxigénio dissolvido (OD) no meio recetor com consequéncias para todo
ecossistema (Kacar, Alpay, & Ceylan, 2003; Barrera-Diaz, Frontana-Uribe, Roa-
Morales, & Bilyeu, 2015; Carvalho, Prazeres, & Rivas, 2013).

» Induastrias quimicas e petroquimicas

As 4guas residuais produzidas pelas industrias quimicas e petroquimicas
contém uma elevada diversidade de componentes, tais como hidrocarbonetos

alifaticos e aromaticos de petroleo.

A fracdo aromética € composta maioritariamente pelos hidrocarbonetos
aromaticos, tem como consequéncias a sua toxicidade e persistente no
ambiente. Estes compostos tém recebido recentemente maior atencao devido a
sua mobilidade e persisténcia no ambiente e possivel carcinogenicidade (Brito,
2010).
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Para melhorar o uso da agua, conta-se com a introducédo de tecnologias de
reciclagem da mesma nos varios processos de producdo, que consiste no
aperfeicoamento do tratamento de fim de linha, através da introducéo de novas

técnicas, pelo menos para o pré-tratamento da agua residual.

Com efeito, apesar de o tratamento biolégico estar a ser aplicado
satisfatoriamente, isto ndo significa que um pré-tratamento ndo permita melhorar

a eficiéncia final (Stepnowski, Siedlecka, Behrend, & Jastorff, 2002).
» Industrias téxteis

As aguas residuais originadas pela industria téxtil sdo caracterizadas por uma
forte coloracdo derivada da utilizacdo de corantes industriais, mas também pela

elevada salinidade, temperatura e variacdo de pH.

O uso da coloragcao devido aos corantes usados blogueia a transmisséao de
luz na agua contribuindo para a diminuicdo de oxigénio dissolvido nos meios
naturais, afetando os ciclos da vida aquatica e dificultando a aplicacdo de
tratamentos biologicos (Chen, Lei, & Yue, 1999).

Como supramencionado, a grande causa da poluicdo nas aguas residuais
associadas as industrias téxteis deriva dos corantes sintéticos, notando que,
atualmente a maior classe de corantes sintéticos é a familia azo que tem

carateristicas bio refratarias (Abreu, 2017).

Este tipo de poluente necessita de tratamentos cada vez mais eficazes, nao
s6 para cumprir as regras de descarga cada vez mais restritivas, mas também
por razBes de ordem estética antes de a agua residual ser descarregada no meio
recetor (Barrera-Diaz, Frontana-Uribe, Roa-Morales, & Bilyeu, 2015).

» Industrias Farmacéuticas

A grande preocupacdo da industria farmacéutica deve-se h& enorme
variedade dos constituintes dos seus produtos, o que dificulta o tratamento das

aguas residuais e podem ter poluentes persistentes no ambiente.

Os efluentes da producéo de farmacos tém diversos constituintes, tais como,

solventes ou outros aditivos, pequenas quantidades de reagentes, produtos
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intermedi&rios e o0s principios ativos em si, com isto vai resultar numa CQO muito
elevada tornando o tratamento bioldgico pouco efetivo. Outro problema € a
tendéncia atual de sintetizar drogas, que sao resistentes aos processos
biolégicos, para permitir um tempo de residéncia mais longo nos organismos
(Brito, 2010).

As dificuldades de tratamento destes poluentes tém como consequéncia a
disseminacdo destes em aguas superficiais e subterraneas, agua potavel, no
mar e em efluentes de ETAR podendo causar graves problemas ambientais e
consequentemente de saude publica (Mendes, Castro, Pereira, & Junior, 2005;
Barbosa, 2008)

> Industrias de curtumes

Na industria dos curtumes, a utilizagcdo de um grande numero de produtos
quimicos, nomeadamente, agentes de curtimenta, naturais e sintéticos, sais, etc.

e consequentemente, produz-se grandes quantidades de efluentes.

Estes efluentes tém normalmente cargas organicas muito elevadas e

poluentes, exemplificando, sulfito, cromio, 6leos, resinas, detergentes e biocidas.

Além disso, diversos dos poluentes contribuem para uma CQO elevada e tém
uma biodegradabilidade bastante baixa que apresentam tipos de compostos
organicos que se caraterizam por serem bio refratarios e por representarem um
perigo para o0 ambiente devido ao seu nivel de toxicidade, baixa
biodegradabilidade e acumulacdo potencial nos tecidos de plantas e animais
(Levy, 2000).

» Industria do papel

A industria de papel € internacionalmente considerada uma das mais

poluidoras devido a quantidade de efluentes gerados nos seus processos.

Para se ter uma ideia da dimenséo da emissao de poluicdo deste tipo de
indUstrias em termos médios, é necessario em média 75 a 225 m? de agua por
tonelada de pasta de papel, gerando, posteriormente, cerca de 2000 m3/d.
(Sousa, 2005). Estas aguas residuais sao caracterizadas por apresentarem uma
elevada CQO e, em contraste, uma caréncia bioquimica de oxigénio (CBOs)
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bastante baixa, resultando num racio de CBOs/CQO entre 0,02 e 0,07 que traduz
uma baixa biodegradabilidade (Rizzo, 2011).

A industria do papel com a utilizacéo de diéxido de cloro conduz a formacéo
de diversos compostos clorados, como cloratos (inorganicos) e dioxinas e
furanos e a presenca destes compostos influéncia ndo s6 a CQO dos efluentes
como a sua toxicidade (Levy, 2000).

» Industrias metallrgicas e de mineracao

As industrias metallrgicas tém como grandes poluentes 0os metais pesados
que sao caracterizados por ndo serem biodegradaveis o que torna um grande

problema para o ambiente e seres humanos.

Ao longo dos tempos, foram desenvolvidas varias técnicas para remover
metais pesados dos efluentes, tais como precipitacdo quimica, troca idnica e
separacao por membranas. Com o uso de agentes complexantes em diversos
processos industriais e na limpeza de solos contaminados com metais pesados
resulta num aumento de metais pesados. A ligacdo dos agentes complexantes
aos metais pesados resulta num elemento estavel, o que resulta numa dificil

remocao deste pela maior parte dos tratamentos comuns.

Assim, para desenvolver novas técnicas e novas formas de tratamento das
aguas contaminadas com metais pesados, tem que se ter em atencao que além
de se abordar o problema dos metais pesados, também tem de se abordar o
problema dos agentes complexantes (Avci, Ghorbanpoor, Topcu, & Nurbas,
2017, Barrera-Diaz, Roa-Morales, Avila-Cérdoba, Pavéon-Silva, & Bilyeu, 2006).

A caracterizacdo das lamas das indastrias supramencionadas é apresentada

na Tabela 2.
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Tabela 2 — Caracteristicas das lamas industriais

Parametros Téxtil Papel ETAR Aco

M*‘(ﬂfoﬁ e ; 42,8 32 34,5
Matéria(o/oo;'gﬁnica 63 ) 69
pH 7,6 7,2 7,5 7,7

P (mg P/kg) 41.000 3.700 40.286 -
Ca (mg Cal/kg) 3.130 - - 14.275

K (mg K/kg) 3.700 3.020 2.520 -
Mg (mg Mg/kg) 7.500 - - 5.280

N (mg N/kg) 70.900 15.800 15.833 -

Al (mg Al/kg) - - - 34.744
Fe (mg Fe/kg) 3.799 - - 30,6
Cu (mg Cu/kg) 432,9 7,3 365 295,5
Zn (mg Zn/kg) 619,4 28,6 1447 6.491,8
Cd (mg Cd/kg) - <0,4 1,42 31.268,8

Ni (mg Ni/kg) 74,6 19 53 34,54
Pb (mg Pb/kg) - 9,4 62 393,2
Hg (mg Hg/kg) - <0,3 2,4 -
Cr (mg Cr/kg) 74,6 9,8 68 57,16

Referéncia (Pinto, 2014)  (Pinto, 2014)  (Pinto, 2014)  (Ahmadi, 2013)

2.1.3 Tratamentos das aguas residuais industriais

Na industria o tratamento de aguas residuais industriais (ARI) desenvolve-se
em varias etapas o que permite a remoc¢éao de poluentes ou conversédo da matéria
dissolvida ou suspensa em espécies que podem ser removidas posteriormente
(Cabrita , 2013).

No tratamento de ARI poder constituido pelas seguintes etapas: tratamento

preliminar, primério, secundario e terciario (em alguns casos ndo € usado
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depende do destino da 4gua tratada). O tratamento termina com a remoc¢ao e
secagem de solidos.

« Tratamento Preliminar

Tem como objetivo a remocao de materiais de grande dimensao presentes
no efluente, para evitar riscos de colmatacdo de tubagens, bombas e outros
equipamentos, bem como para minimizar interferéncias em etapas posteriores
de tratamento do efluente. O tratamento preliminar comporta tipicamente

processos de crivagem grosseira do efluente.
% Tratamento primario

O tratamento priméario consiste em separar 0s sélidos sedimentaveis e
material flutuante diminuindo assim os sélidos suspensos na agua e a CBO
associada a estes solidos, a base desta operacao é a separacdo sélido-liquido
que recorre a separacdo gravitica, o processo fisico é executado em

decantadores primarios.

Para aumentar a eficiéncia da decantacdo primaria adiciona-se um
coagulante, que tem como objetivo destabilizar a superficie carregada
negativamente da particula, assim vai permitir a formacao de flocos (Cabrita,
2013). E necessario ter uma mistura rapida para facilitar o contato entre o

coagulante e as particulas e para auxiliar a formacéo de flocos.

Na floculacdo, a formacdo dos flocos nem sempre ocorre de forma

suficientemente rapida, por isso, recorre-se a utilizacdo de polieletrolitos.

Em termos de aplicac¢des, o tratamento fisico-quimico & muito frequente no
tratamento de aguas, no entanto, sendo cada vez mais utilizado no tratamento
de ARI, com o objetivo de condicionar os efluentes com origem industrial. Assim
é possivel melhorar o desempenho dos decantadores, aumentendo a remogao
de sélidos em suspensédo e de CBO em decantadores primarios (Metcalf & Eddy,
2014).

Geralmente, o tratamento primario permite remover entre 50 a 70 % dos
sélidos em suspenséo e 25 a 40 % da CBOs (Metcalf & Eddy, 2014).
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« Tratamento secundario

O tratamento secundario tem como objetivo principal oxidar matéria organica
dissolvida de forma a obter produtos finais aceitaveis e assim incorporar solidos
coloidais num floco biolégico e conseguir transformar ou remover nutrientes,
como fésforo e azoto, aproveitando a capacidade dos microrganismos de
oxidarem a matéria organica (Metcalf & Eddy, 2014).

Os sistemas de tratamento bioldégico podem ser classificados: biomassa
suspensa (ex. lamas ativadas), biomassa fixa (ex. leitos percoladores) e hibridos

(ex. biofiltros).

Nos sistemas de biomassa suspensa, 0s microrganismos responsaveis pelo
tratamento estdo em suspensdo no liquido, utilizando métodos de mistura
apropriados, devido a existéncia de concentracdes de solidos e matéria organica

extremamente elevadas (Jordao, 2013).

O processo de biomassa suspensa mais utilizado no tratamento de aguas
residuais € o das lamas ativadas, constituido por um tanque de arejamento onde
ocorre a oxidacdo da matéria organica por parte dos microrganismos ativos.
Geralmente, os tanques de arejamento tém agitacao e arejamento para controlar
0s niveis de oxigénio. Posteriormente, as aguas residuais provenientes do
tanque de arejamento passam para o decantador secundario onde a biomassa
sedimenta. Parte desta biomassa é novamente recirculada para o tanque de
arejamento, com o0 objetivo de manter um funcionamento equilibrado do
processo (Metcalf & Eddy, 2014).

Nos sistemas de biomassa fixa, a oxidagdo da matéria organica consiste em
fazer passar a agua a tratar por um biofilme, constituido por microrganismos, que

se encontram fixados num material de suporte inerte.

Um dos processos mais conhecidos de biomassa fixa sdo os leitos
percoladores. Os leitos percoladores consistem em tanques com distribuicdo da
agua residual no topo do material de enchimento ndo submerso. Esse material
por ser pedras, gravilha, escéria, areia, e uma grande variedade de plasticos e

outros materiais sintéticos. Ao nivel da biomassa em excesso esta vai-se
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desprendendo do biofilme existente no enchimento, sendo necessaria uma etapa
posterior de decantacdo secundaria e o envio das lamas para tratamento. A lista
de processos de biomassa fixa ndo acaba com os leitos percoladores, havendo
também, por exemplo, discos biologicos e biofiltros que sdo alternativas mais

compactas e versateis (Levy, 2000).

Ao nivel das aplicacBes, os processos bioldégicos sdo normalmente mais
utilizados no tratamento de aguas residuais domésticas ou urbanas, porém
poderdo também ser empregues no tratamento de aguas residuais industriais.
(Metcalf & Eddy, 2014).

% Tratamento Terciario

O tratamento terciario tem como objetivo controlar os nutrientes e desinfetar
para eliminar microrganismos. O reagente mais usado é o cloro, sendo este
quimico o mais comum e menos dispendioso, mas ndo é completamente eficaz
para a remocéo de virus. No entanto existem outros processos mais avanc¢ados,

tais como: a ozonizacao, raios ultravioleta, filtracao por areias e membranas.

O esquema convencional no tratamento de aguas residuais industrial é

apresentado na Figura 1.

Tratamento da Fase Liquida

Afluente " o ‘
T ‘ Tratamento Tr: l l Tratamento | Efluente

Preliminar ‘ Primario Secundario | ‘ Terciario
Gradados Oleos e Areias
Gorduras

{Lamas Primarias { Lamas Secundarias
] i Legenda

Linha de tratamento de agua

- ---—------—> Linha de tratamento de lamas
Tratamento da Fase Sélida

S5 2 ‘ . Lamas para
- 3 Estabilizac¢a mE sgde [
Espessamento al cao Desidrat: : e

]

Figura 1 — Esquema de tratamento convencional de aguas residuais industriais
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2.2 Lamas
2.2.1 Definigcédo de Lamas

O Comité Europeu de Normalizacédo define lamas como “mistura de agua e
de sélidos separados de diversos tipos de agua como resultado de processos
naturais ou artificiais” (CCE, 2000). Esta definicdo engloba todas as lamas
resultantes do tratamento de A&aguas residuais urbanas, de aguas para

abastecimento publico e do tratamento de aguas residuais industriais.

O tipo de lamas varia de acordo com o tipo de tratamento e o método de
exploragcéo e pode-se ter trés grandes tipos de lamas: primarias, secundarias e
terciarias (Barbosa, 2008).

» Lamas primarias

As lamas produzidas sdo compostas praticamente por sélidos sedimentaveis,
designando-se por lamas primarias. Este tipo de lamas podem conter um forte
odor, principalmente se ficarem retidas por um tempo elevado nos decantadores

e em condi¢cdes de elevada temperatura.
» Lamas secundarias

Neste tipo de lamas 0s processos que predominam sdo os tratamentos
biol6égicos, em que consiste na transformacdo da matéria organica pelo
metabolismo microbiano, como resultado dessa mesma atividade microbiana ha
producdo de biomassa que é constituida por fracdes organicas e inorganicas,

assim estas lamas sdo chamadas por lamas secundarias.

As caracteristicas e as quantidades deste tipo de lamas variam com as taxas
de crescimento e as taxas metabdlicas dos varios microrganismos intervenientes

e 0 processo biolégico envolvido.
» Lamas terciarias

As lamas geradas sdo resultantes de processos fisico-quimicos e/ou
biolégicos conducentes a remocéo de nutrientes (azoto e fosforo), e/ou solidos
suspensos totais (para afinamento da agua residual tratada, de modo a ser

Sujeita ao processo de desinfecao).
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No caso de serem resultantes de processos fisico-quimicos, embora a
quantidade de lamas dependa do tipo de reagentes usados e das taxas a que
sdo adicionados, ndo existe uma relacédo tedrica claramente definida entre a

massa de quimicos adicionados e a massa de lamas produzida (Silva, 2015).

2.2.2 Tratamento de Lamas

As lamas sdo o resultado da remocdo da matéria organica ou outros
poluentes do efluente e, por isso, necessitam de um tratamento adequado para
que tenham um destino final aceitavel, como a aplica¢cdo nos solos ou outro tipo

de valorizacao (Cabrita, 2013).

Em funcdo das caracteristicas das lamas, estas poderdo ser submetidas a
diferentes tipos de tratamentos, nomeadamente espessamento, estabilizacao,
condicionamento e desidratacdo, influenciando as caracteristicas fisicas,
quimicas e microbiolégicas das lamas. A composicdo das lamas permite

selecionar os tratamentos mais adequados e o seu destino final.

Os principais tratamentos de lamas de ETAR apresentam-se na Tabela 3.

Tabela 3 — Tratamento de lamas de ETAR

(Metcalf & Eddy, 2014)

Tratamento Objetivo

Operacdes Preliminares

Trituragao Reducéo do tamanho de particula
Gradagem Remocéo de materiais fibrosos
Desarenacéo Remocéao de areias
Mistura Homogeneizacao dos fluxos de sélidos
Espessamento

Espessamento gravitico

Flotacdo de ar difuso
Reducéo de volume e obtencédo da
densidade, estrutura e teor de sélidos
adequados ao encaminhamento para
processos subsequentes.

Centrifugacgéo
Filtros de banda
Mesa de espessamento

Tambor rotativo
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Tabela 3 — Tratamento de lamas de ETAR (continuagdo)

Tratamento Objetivo

Estabilizacéo

Estabilizagdo quimica (cal)

Reducao dos agentes patogénicos
presentes nas lamas e redugéo dos
odores libertados e eliminar o potencial
para a putrefacgéo.

Digestdo anaerobia
Digestdo aerdbia
Compostagem

Condicionamento

Condicionamento quimico Destabiliza¢8o da carga idnica das
Condicionamento térmico particulas
Desidratacéo
Leitos de secagem
Filtro banda Reducéo do teor de humidade e do
Filtro prensa volume das lamas
Centrifuga

Secagem

Por pulverizagdo Reducéo elevada do teor de

Forno rotativo humidade, do peso e volume de lamas

% OperagoOes preliminares

No tratamento da fase solida também se podem implementar algumas
operacgOes prévias para facilitar os tratamentos seguintes, tais como: trituragao,
gradagem, desarenacdo e mistura. Tem como objetivo a redugédo do material
filamentoso de grandes dimensbes, separacdo das areias e uma

homogeneizacéo das misturas (Sousa, 2005).

% Espessamento

O espessamento visa remover parte da fracdo liquida das lamas para que
assim exista uma diminuicdo do seu volume, em que o material resultante se

encontre com uma elevada concentragcdo de solidos.

Pedro Lopes 19



Gestao e Valorizacdo das Lamas da ETAR da OMNOVA Solutions

A reducao de volume de lamas permite diminuir, principalmente, 0os custos
nos tratamentos seguintes, com o decréscimo da dosagem substancias quimicas
necessarias para o seu condicionamento. Assim como na reducdo da energia
necessaria nos digestores ou no combustivel que é necessério para a secagem
ou incineragdo. Também reduz os custos do transporte de lamas para o destino
final (Sousa, 2005).

A operacao de espessamento de lamas é efetuada normalmente em tanques
de sedimentacédo, espessadores graviticos e bacias de armazenamento (Metcalf
& Eddy, 2014).

% Estabilizacao

A estabilizacdo tem como objetivos reduzir a quantidade de organismos
patogénicos, eliminar odores desagradaveis, reduzir/eliminar o potencial de
putrefacdo de lamas. Para a estabilizacdo das lamas, destacam-se as seguintes
operacg0Oes, estabilizacdo quimica com cal, a digestdo anaerdbia (DA) e aerdbia
e a compostagem (Silva, 2015).

O processo de estabilizacdo quimica remete para a adicdo de cal as lamas
com o objetivo de elevar o seu pH para assim destruir ou inibir os microrganismos

responsaveis pela degrada¢do dos compostos organicos.

A digestao anaerdbia das lamas envolve a decomposi¢cao da matéria organica
e inorganica na auséncia de oxigénio e assim possibilita a conservacédo e
reutilizacdo da energia e a reutilizacdo das lamas estabilizadas. Também permite
uma reducao da massa, essencialmente da fracdo volatil, diminuindo o poder de

putrefacdo das lamas e o volume para deposicao final.

Numa primeira fase da digestdo, as bactérias facultativas transformam o
substrato organico complexo em &acidos organicos de cadeia curta. Numa
segunda fase, as bactérias estritamente anaerdbias (metanogénicas), convertem
estes acidos em metano (CH4), didéxido de carbono (CO:) e outros gases
vestigiais, formando o biogas (Ariunbaatar, Panico, Esposito, Pirozzi, & Lens,
2014).
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A digestdo aer6bia de lamas consiste num processo de oxidacdo e
decomposicao da parte organica das lamas na presenca de oxigénio, por

microrganismos (Sousa, 2005).

O processo de compostagem é um processo que pode ocorrer em condicdes
anaerGbias ou aerbébias sendo desenvolvido por uma populacdo de
microrganismos, que se divide em duas fases distintas: na primeira ocorrem
reacdes bioquimicas de degradacdo e, na segunda fase, ou mais conhecida
como maturacdao, ocorre a humificacédo, dando origem a um produto final estavel.
Cerca de 20 a 30% dos solidos volateis sdo convertidos em dioxido de carbono
e agua (Goncalves & Leitdo, 2001).

«+ Condicionamento

O condicionamento das lamas tenta melhorar as caracteristicas de
desidratacédo das lamas. Este tipo de operagcdo pode ser feito por adicdo de
quimicos que consiste em neutralizar ou desestabilizar as ligagdes quimicas ou
fisicas atuantes nas particulas coloidais e no material particulado em suspenséo,

imersos em meio liquido (Silva, 2015).

Existe também o tratamento térmico, que funciona simultaneamente como
processo de condicionamento e estabilizacdo, ao serem impostas temperaturas
elevadas (177 a 240 °C), sob presséo, durante curtos periodos de tempo (15 a
40 min) (Metcalf & Eddy, 2014).

% Desidratacao

A desidratacéo das lamas tem como objetivo remover parte da sua humidade
com vista a reducdo de volume. Existe diversificacdo de métodos para a
desidratacéo das lamas, tais como, a evaporacao e percolacao natural e outros
como a filtracdo, compressao, centrifugacédo e compactacao (Andreoli & Franca,
2003). A escolha do dispositivo de desidratacdo deve ser em funcao do tipo de
lamas a ser desidratada, o espaco disponivel e o destino final das mesmas
(Sousa, 2005).
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Nos leitos de secagem o tratamento de lamas digeridas consiste na
desidratacdo através da radiacdo solar. No entanto estes sistemas sao muito
dependentes das condi¢Bes atmosféricas, pelo que nos ultimos anos aplica-se a
secagem com radiagao solar em estufa (Figura 2), o que permite evitar a entrada
de &guas nos meses de maior precipitacdo. As principais vantagens deste
sistema séo sobretudo o seu baixo custo, a facil manutencao e o teor de sélido

final elevado.

Figura 2 — Estuda de secagem de lamas por radiacao solar

As lagoas de secagem séo outro método de desidratacdo de lamas usado
quando existe area disponivel, € algo semelhante aos leitos de secagem, no
entanto, neste caso, as lamas séo colocadas a uma profundidade trés a quatro
vezes superior e a desidratacdo pode acontecer de trés formas: drenagem,
evaporacao e transpiracao. A evaporacdo € 0 processo mais importante, pelo
que as lagoas devem ser colocadas em locais com taxas de evaporacéo

elevadas. A remocdo das lamas € efetuada quando estas atingem uma

concentracéo de sélidos, na ordem dos 25 a 30% (Garelha, 2013).

Posteriormente, verificam-se 0s sistemas mecanicos de desidratacdo de
lamas, podendo-se destacar os seguintes: centrifugacdo, desidratacdo por

filtrac&o, ciclones e peneiras, todavia os dois primeiros 0s mais usuais em ETAR.

A centrifugacdo é usada para separar duas ou mais fases de densidades

diferentes, mas muito usada para separar solidos em suspensao de um meio
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liquido, consiste em envolver a aplicacdo de uma forca centrifuga a mistura, que

acelera a separacao das fragdes com diferentes densidades.

A separacdao entre os solidos e os liquidos é feita dentro de um tambor rotativo
cilindrico, em cujas paredes internas onde a fase sdlida é concentrada e
removida continuamente por um raspador na forma de rosca e assim recolhida
numa caixa e transferida para uma esteira transportadora. A parte liquida é

recirculada no processo de tratamento (Sousa, 2005).

Para melhorar a eficiéncia da separacdo entre as fases é muito usual
adicionar-se polimeros que ajudam na agregacdo e a sedimentacdo das
particulas sélidas. Concentracfes de solidos da ordem de 30 a 35% tém sido
atingidas com a utilizacédo de centrifugas (Metcalf & Eddy, 2014).

A filtracdo das lamas consiste em fazer passar a solucao a filtrar por um meio
poroso onde ficam retidos os sélidos que se pretendem retirar. A eficiéncia da
filtracdo seré funcdo das caracteristicas das lamas a desidratar e, normalmente,
sdo adicionados quimicos a montante do processo, de forma a aumentar o
conteudo de solidos, reduzir os solidos filtrados e melhorar as caracteristicas de

desidratacéo.

Os principais equipamentos de desidratacdo mecéanica por filtragao utilizados
sao os filtros prensa (Figura 3), filtros de banda e os filtros a vacuo.

s LAY
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Figura 3 - Filtro Prensa

% Secagem Térmica
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A secagem térmica de lamas consiste na reducdo da humidade através da
evaporacdo da dgua para um meio insaturado, onde se utiliza a aplicagdo de
energia térmica. O aquecimento usado € conduzido até um ponto inferior ao de
destruicdo da matéria organica, logo, os sélidos totais presentes sdo mantidos

praticamente inalterados, para se conseguir remover a agua.

Pode-se aplicar este tratamento quando se pretende obter teores de ST até
90% a 95%, e consequentemente, permitir reducdes significativas dos volumes
de lamas produzidas, sendo possivel reduzir o custo que estad associado as
linhas de tratamento situadas a jusante, ao armazenamento e ao seu transporte

para destino final (Sousa, 2005).

Distinguem-se dois tipos de secadores, 0s secadores diretos e os secadores
indiretos. Nos secadores diretos o fluido térmico esta em contacto direto com as
lamas. Nos secadores indiretos, a lama esta separada do fluido por uma

superficie intermediéria.

A secagem produz um gas que € libertado para a atmosfera e um subproduto
liquido. O gas pode ser uma fonte de maus odores e emissdes visiveis (cinzas),
sendo necessario o0 seu tratamento. O subproduto liquido é por vezes recirculado
para o inicio do tratamento da fase liquida ou, quando necessario, tratado
separadamente (Novak & Lynch, 1990).

2.2.3 Destino final das lamas

O destino final mais adequado para as lamas industriais tratadas € um
problema pertinente, devido as crescentes restricdes para a deposicdo em aterro

e aos problemas ambientais inerentes.

Atualmente, os destinos finais mais utilizados sdo: a deposicdo em aterro
sanitério, a valorizagcao agricola, através da sua aplicagdo no solo como corretivo
e fonte de nutrientes e a incineracdo. Existem ainda outros destinos menos

usados na producédo de agregados leves.

A deposicdo em aterro deve ser a ultima alternativa para o destino final das

lamas, tanto em Portugal como na maior parte dos paises europeus, face ao
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objetivo de diminuir a deposicdo em aterros de materiais eventualmente
reciclaveis ou valorizaveis por outras vias, nomeadamente os residuos organicos

e, em particular, as lamas de ETAR (Novak, 2006).

A deposicdo em aterros sanitarios tem riscos devido a contaminacdo das
aguas subterraneas, por lixiviacado e a producao de odores desagradaveis, pela
geracdo de condicbes anaerébias e sépticas, que exigem uma correta
monitorizacdo de todo o processo. Para reduzir estes riscos, importa que as

lamas sejam previamente estabilizadas antes de serem depositadas em aterro.

A valorizacao agricola das lamas visa tirar partido do valor fertilizante das
lamas, nomeadamente a sua riqueza em matéria organica e nutrientes,
tornando-as num produto util no processo produtivo das culturas. Contudo essa
aplicacdo esta condicionada por diversos fatores: caracteristicas dos solos, as
caracteristicas das lamas, o tipo de solo, a profundidade do nivel freatico, a
proximidade a areas criticas e acessibilidade.

A incineracdo de lamas consiste numa combustdo completa, sendo o
processo de tratamento das lamas que oferece maior reducdo do volume para
disposicgéo final, logo existe destruicdo das substancias organicas presentes na

lama através da combustéo, na presencga de excesso de oxigénio (Novak, 2006).

2.3 Digestao AnaeroObia
2.3.1 Carateristicas do processo de digestdo anaerdbia

A digestdo anaerdbia € um dos processos mais antigos e usados para a
estabilizacdo de residuos organicos devido a ter impactes ambientais reduzidos
em relacdo as outras formas de tratamento e ao seu alto potencial de valorizacéo

energética (Ariunbaatar, Panico, Esposito, Pirozzi, & Lens, 2014)

A DA consiste na utilizacdo de microrganismos para converter a matéria
organica (MO) complexa principalmente em metano (CHa), dioxido de carbono
(CO2) e sulfureto de hidrogénio (H2S), na auséncia de oxigénio (Oz) (Gonzalez-
Fernandez, Sialve, & Molinuevo-Salces, 2015), resultando também uma fracéo
solida designada por digerido (lamas digeridas).
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A reacao da DA pode genericamente ser representada pela Expresséao 1.
M.O + HO —> CHs+ CO2 + NHs + H2S + Biomassa + calor (1)

Mais especificamente, as bactérias metanogénicas produzem metano e
possibilitam a remocao de carbono organico, reduzindo o &cido acético a metano
e dioxido de carbono pela via acetoclastica, (Expressédo 2),também reduzem o
diéxido de carbono a metano e agua, pela via hidrogenotrofica (Expresséo 3).

CHsCOOH — CHs+CO2 (2)
4H2 + CO2 — CHa + 2H20 (3)

A composi¢do média do biogés obtido na DA é de 55 a 70% de metano e 30
a 45% de dioxido de carbono (Ariunbaatar, Panico, Esposito, Pirozzi, & Lens,
2014), que varia em funcdo dos diferentes tipos de substratos usados no
processo, nomeadamente: lamas domésticas, residuos resultantes da atividade
agropecudéria, fracdo organica dos residuos sélidos urbanos e efluentes
resultantes da atividade industrial (industria de bebidas, produtos alimentares,

processamento de papel, matadouros, quimicos, leite, cosméticos, entre outros).

A DA que ocorre naturalmente em aterros ndo apresenta a mesma eficiéncia
gue a DA em digestores anaerobios, visto que, parte do biogas ¢€ libertado para
atmosfera, contribuindo para o aumento dos gases de efeito de estufa e porque
nao é possivel controlar as condi¢des o6timas de degradacao, como por exemplo,

temperatura, mistura, pH (Pereira, 2013).

O processo da DA ocorre em quatro etapas diferentes: hidrélise,
acidogénese, acetogénese e metanogénese (Ariunbaatar, Panico, Esposito,
Pirozzi, & Lens, 2014).

> Hidrodlise

A hidrdlise € a primeira etapa onde ocorre a redugéo de polimeros organicos
complexos (lipideos, proteinas e glicidos), em moléculas solGveis mais simples
(acidos organicos de cadeia longa, aminoacidos e acucares) através de enzimas

extracelulares, assim verifica-se que as moléculas de maior peso molecular séo
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transformadas em compostos dissolvidos de menor peso molecular (Pereira,
2013).

Nesta etapa, a conversdo de compostos insollveis, como o0 material
celulésico, pode constituir um dos passos limitantes do processo de digestéo
anaerodbia. A hidrolise destes compostos pode influenciar o nivel de carbono

disponivel para a producédo de biogas.

Para os substratos que se apresentam na forma particulada, pode verificar-
se a inibicdo do processo, devido a acumulacéo excessiva de acidos organicos
volateis, dado que a elevada dimensdo das particulas reduz a sua superficie de
contacto com os microrganismos (Crespo, 2013).

» Acidogénese

A acidogénese € também conhecida como a fermentacdo acida, visto que
nessa fase os compostos que foram reduzidos na hidrolise sédo degradados pelas
bactérias fermentativas, obrigatérias e facultativas. Essas bactérias possuem um
metabolismo variado de onde resultam produtos fermentativos diversos como 0s

acidos gordos volateis de cadeias curtas e alcoois (Alves, 2015).

Nesta fase, o hidrogénio (H.) tem um papel muito importante, jA que a
quantidade e o tipo de produtos obtidos vai depender da sua pressao parcial no
digestor, visto que esta dependente da atividade das bactérias utilizadoras de H.
(Alves, 2015). Nos digestores anaerdbios com boas condi¢cdes operacionais, a
concentracdo de hidrogénio € normalmente muito baixa devido a sua utilizacédo

pelas bactérias que o consomem (Pereira, 2013).
» Acetogénese

As bactérias acetogénicas nesta etapa continuam a degradacdo dos
compostos formados durante a acidogénese, como por exemplo os acidos
organicos, alcoois, entre outros. A degradacdo desses compostos forma os
substratos diretos para as bactérias metanogénicas, que sdo 0s responsaveis
pela producdo de metano (hidrogénio, diéxido de carbono e acetato)

(Ariunbaatar, Panico, Esposito, Pirozzi, & Lens, 2014).
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As bactérias acetogénicas que intervém no processo, dividem-se nas
produtoras obrigatérias de hidrogénio e as consumidoras. As primeiras
transformam por oxidacdo anaerdbia os acidos organicos volateis (AOV) em
acetato e as segundas produzem acetato a partir de dioxido de carbono e
hidrogénio, contribuindo para a baixa pressao de hidrogénio no sistema (Pereira,
2013).

» Metanogénese

Na etapa final do processo de DA ocorre a formagédo do metano e do diéxido
de carbono, através do consumo de acetato, dioxido de carbono e hidrogénio
(Pereira, 2013).

Nesta etapa, o metano gerado pelas bactérias metanogénicas pode ser
produzido através de duas vias principais que se diferenciam pelo tipo de
substrato utilizado. As bactérias hidrogenotroéficas, que utilizam o hidrogénio e o
carbono proveniente do dioxido de carbono para dar origem ao metano, e
também as bactérias acetoclasticas, que utilizam o acetato como fonte para a
producdo do metano. De acordo com Crespo (2013), quase 70% do metano &

proveniente do acetato.

As bactérias metanogénicas dependem do bom funcionamento de todas as
fases anteriores para o fornecimento dos substratos adequados para a sua

atividade.

O esquema do processo de DA é apresentado na Figura 4.
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Matéria Organica particulada

Proteinas ‘ Carbohidratos ‘ ‘ Lipidos ‘

Hidrélise
Aminoacidos e agucares ‘ Acidos organicos ‘
Acidogénese
Produtos intermediarios:
propionato, butirato, etanol
Acetogénese
Acetato Hidrogénio

Metanogénese Metanogénese

acetoclastica Hidrogenotréfica
Metano

Figura 4 — Esquema das fases da Digestdo Anaerébia

(GUJER & ZEHNDER, 1983)

Em Portugal, a energia proveniente do biogas, advém maioritariamente dos
aterros sanitarios, estacdes de tratamento de aguas residuais e estacdes de
tratamento de residuos urbanos, representando apenas 1% do total das fontes

de energia renovaveis, (Renovaveis, 2019).

2.3.2 Fatores que influenciam o processo da Digestdo Anaerébia

As diferentes etapas da DA séo afetadas por diversos fatores, incluindo o tipo
e concentragdo do substrato, temperatura, solidos, pH, razdo C/N, entre outros,

podem afetar o desenvolvimento do processo de DA (Camacho, 2016).
» Temperatura

A DA pode ser realizada em diferentes gamas de temperaturas: psicrofila (<
20 °C), mesdfila (entre 20 e 45 °C) e termofila (> 45 °C) (Alves, 2015).

Das gamas supramencionadas, de referir que a mais baixa é caracterizada
por diminuir o crescimento microbiano, a taxa de utilizacdo do substrato e
consequentemente a producdo de biogas, é por isso que ndo € usualmente
aplicada a escala industrial. Na maior parte dos casos a gama mesoéfila é a mais
utilizadas, tudo devido ao seu desempenho operacional, porque é a que requer
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menor gasto de energia, entdo é a mais adequada para a producdo de metano
em que a gamas de temperaturas estéo entre 35 a 37 °C (Khalid, Arshad, Anjum,
Mahmood, & Dawson, 2011) . A gama termdfila apresenta algumas vantagens,
como a rapida degradacdo dos residuos organicos, menor influéncia da
viscosidade, maior producdo de biogas e destruicdo dos microrganismos, mas
tem como desvantagem o acréscimo de energia necessaria para manter 0s

digestores a temperaturas entre os 45 e 60 °C (Alves, 2015).

E importante controlar a variacdo da temperatura no digestor, porque €é
determinante para o bom funcionamento de todo o processo anaerobio, visto

poder afetar os microrganismos das diversas etapas do processo de DA.
» Solidos

O teor de solidos presentes no digestor anaerdbio esta intimamente ligado
aos custos de investimentos, uma vez que h& maior interesse em processar
substratos com elevado teor de sélidos, permitindo, assim, utilizar a maior parte
da matéria organica residual disponivel e um menor volume de digestor (Crespo,
2013). Entanto, a diminuicdo excessiva de agua no processo pode levar a sua
instabilizacado, ja que as rea¢fes necessitam de dgua para ocorrer (Alves, 2015).
Dessa forma, sugerem um teor minimo de humidade por volta dos 70% e um

teor maximo de 30% de solidos no reator.
> pH

O pH é um parametro determinante na atividade enzimatica das bactérias
responsaveis pela DA, visto que, cada grupo de bactérias apresentam uma maior
ou menor tolerancia aos valores de pH, concretamente, as acidogénicas que séo

mais tolerantes a valores mais baixos do que as metanogénicas (Pereira, 2013).

Dessa forma, o pH 6timo para a digestdo anaerdbia encontra-se em torno de
7,0 (Khalid, Arshad, Anjum, Mahmood, & Dawson, 2011). Os valores de pH
proximos da neutralidade séo os ideais, porque em meios acidos a atividade
enzimatica € anulada e em meios alcalinos ocorre a producdo de substancias

nao desejaveis. Assim, o poder tampao é essencial para a estabilidade do
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processo, sendo utilizados alguns compostos que contribuem para isto, como o

bicarbonato de sédio (Pereira, 2013).

O processo de digestdo anaerdbia, geralmente é estavel na gama de pH de
6,5 a 7,5 (Abelleira-Pereira et al., 2015).

> Alcalinidade

A importancia deste parametro para a DA, é devido a capacidade de
resisténcia a variacdes no pH que é causada pelo aumento dos AOV presentes
no meio (Santos, 2010). O aumento dos AOV durante as etapas de hidrélise e
de acidogénese resulta da presenca de hidréxidos, carbonatos e bicarbonatos

de iBes como o calcio, magnésio, sédio, potassio ou aménio.
» Razédo C/N

Os microrganismos necessitam de diversos nutrientes para o0
desenvolvimento de seus processos celulares, por isso, 0sS que se encontram em
maior proporcao na DA sao o carbono (C), que representa a fonte de energia
dos microrganismos, e o0 azoto (N), que estimula o crescimento (Pereira, 2013),
0 que torna a razao entre eles seja determinante no processo. A razédo C/N varia
dependendo da matéria-prima que € digerida, mas muitos estudos dizem que
entre 20/1 a 30/1 pode-se ter um bom funcionamento de todo o processo (Khalid,
Arshad, Anjum, Mahmood, & Dawson, 2011), sendo considerado como 6tima a
razao 25/1 (Yi et al., 2019).

Para o controlo adequado da razdo C/N na DA, séo utilizadas misturas
organicas, como por exemplo, residuos de frutas e vegetais e lamas ativadas,
entre outras, para se obter melhores resultados (Khalid, Arshad, Anjum,
Mahmood, & Dawson, 2011).

» Tempo de retencdo hidraulico

O tempo de retencéo hidraulica (TRH) é o tempo médio em que o fluxo liquido
afluente fica retido no reator, sendo definido como a razdo entre o volume util do

digestor e do caudal afluente, podendo expressar-se pela Expresséao 4.
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_Vv (4)
TRH =2

Onde:

TRH - Tempo de retencéo hidraulico (d);
V - Volume do digestor (m?);

Q - Caudal de efluente (m?/d).

» Tempo de retencédo solidos

O TRS consiste na capacidade dos meios fisicos e mecanicos, para reter a
biomassa do processo por tempos mais duradouros do que os que se verificam
para o escoamento hidraulico, sem provocar o desenvolvimento de zonas mortas
ou caminhos preferenciais no interior do digestor (Santos, 2010) e expressa-se

na Expresséao 5.

V x X (5)
TRS= ————
S Qe x SE

Onde:

TRS - Tempo de retencéo de sélidos (d);
V - Volume do digestor (m®);
X - Concentragdo de biomassa no digestor (kg SV/m3);
Qe — Caudal de lamas digeridas (m3/d);
Se — Concentracdo de biomassa no efluente (kg SV/m3).
O TRS e o TRH séao os iguais quando se trata de um digestor anaerébico de

mistura completa uma vez que nao existe retencao de biomassa (Metcalf & Eddy,
2014).

» Mistura/agitacao

A mistura/agitacdo € uma operacao importante que consiste em manter a
uniformidade da concentracdo de substratos, da temperatura e dos outros

fatores ambientais, mas também ajudar a evitar a formagdo de espuma e a
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deposicao de solidos. A agitacdo do conteudo do digestor também é necesséria

para garantir o contacto entre os microrganismos e o substrato que resulta em

uma melhoria do processo (Santos, 2010).

2.3.4 Digestores Anaerodbios

Os digestores anaerdbios sdo reatores bioldégicos em que as reacbes sédo

realizadas por microrganismos que digerem a matéria organica em condicoes

anaerobias, visando produzir biogas (Moco, 2012).

Os reatores anaerébios (Figura 5) podem ser classificados em fungédo de

alguns parametros especificos:

>

Concentracao de sdlidos: pode ser por via humida (15%) ou via seca
(20 a 40 %) (Santos, 2010);

Gama de Temperatura: psicroéfila, mesofila ou termdfila;

Numero de estagios do Processo: pode ser de uma etapa, em que é
utiizado apenas um digestor e de mdultiplas etapas, em que sao
utiizados mais de um digestor, geralmente colocados em série
(Jacinto, 2014);

Alimentacdo: podem ser descontinuos (ou "batch"), os quais séo
alimentados apenas uma vez, ou seja, a quantidade de substrato
colocada inicialmente é digerida e removida do digestor ap6s um
tempo de retencgéo fixo, tornando a produgéo de biogas inconstante,
ou podem ser continuos, nos quais os digestores sdo alimentados com
substrato de forma constante, tornando a producéo de biogas também
continua (Carrilho, 2012);

Agitacdo: pode ser através de pas mecanicas ou com a injecdo do

proprio gas.
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Figura 5 — Digestor anaerdbio e gasémetro da ETAR de Beirolas

2.3.5 Biogéas

O biogas depende dos substratos usados, como referido no ponto 2.3.1 e

apresentado na Tabela 4, sendo maioritariamente composto por metano (CHa),

dioxido de carbono (CO2), sulfureto de hidrogénio (Pereira, 2015).

Tabela 4 — Composicao de biogas de diferentes substratos

(Energy, 2019)

Componente RU Lamas de ETAR Zgrsi?oligz Re;;drtcl)zlsi rlr?gntgtrria

CHa4 (% vol) 50-60 60-75 60-75 68

CO2 (% vol) 38-34 33-19 33-19 26

N2 (% vol) 5-0 1-0 1-0 -

02 (% vol) 1-0 <05 <05 -

H20 (% vol) 6(@40°C) 6(@40°C) 6(@&40°C) 6(@a40°C)
Total (% vol) 100 100 100 100

H2S (mg/m?3) 100 - 900 1000 — 4000 3000 - 10 000 400
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Atualmente, o biogas é considerado uma fonte de energia renovavel com
varias vantagens sociais e ambientais, visto que, simultaneamente ao produzir-
se energia, também se reduz o potencial das emissdes de metano, contribuindo

para a diminuicado dos gases de efeito de estufa.

O biogés € muito usado na producédo de energia devido ao seu alto poder
calorifico, semelhante ao do gas natural, sendo quatro as alternativas mais
basicas: producdo de calor e vapor, geracdo/cogeracdo de eletricidade,
combustivel para veiculos e producdo de produtos quimicos (Pereira, 2015). A
nivel mundial, a principal forma de utilizacdo do biogés € através de calor e

eletricidade.

Em 2016, na Unido Europeia foram produzidos 16,094 milhdes de TEP
(Tonelada Equivalente de Petréleo) de biogas, o que engloba a producao a partir
de lamas de depuracdo nas estacdes de tratamento de aguas residuais, dos
aterros sanitarios, e das demais formas, exemplificando os digestores cujas
matérias-primas sdo residuos de agropecuarias, urbanos, culturas energéticas,
entre outros (EUROBSERV'ER, 2017).

Portugal, em 2016 produziu energia a partir do biogas, correspondente a 82,6
mil TEP, em que 71,2 TEP é de aterros sanitérios, 2,6 TEP de ETAR urbanas e
industriais e 8,8 TEP de outros processos de digestdo anaerdbia
(EUROBSERV'ER, 2017).

O metano é um gas indoor e incolor, gue tem um poder calorifico inferior (PCI)
de 39,8 MJ/m?3 (Renovaveis, 2019).

2.3.6 Ensaio potencial metanogénico

A DA ao longo dos tempos tem sido um processo adequado devido a baixos
impactes ambientais e assim comecou a procura das melhores condi¢cbes e
substratos para se conseguir melhores eficiéncias de producéo de biogas. Logo
existe um aumento significativo na realizacao e publicacdo de artigos sobre a
realizagdo de testes de BMP. Esse crescimento dos testes de BMP pode se
observar mais ainda, visto que desde de 2008 a 2015 demonstrou um
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crescimento de 100 para quase 500 publicacdes (Cabrita, Santos, & Barreiros,
2016).

O teste de potencial de metano bioquimico € a técnica geralmente mais usada
para avaliar a biodegradabilidade de diferentes substratos ou mistura de
substratos, sendo um método valioso para escolher substratos potenciais para a
digestédo anaerdbia (Santos, 2010).

Existem diversas metodologias para a realizacéo de ensaios em descontinuo,
uma das mais utilizadas e atinga € a apresentada por Owen et al. (1979), na
determinacdo do potencial metanogénico de aguas residuais. Este método
baseia-se essencialmente na incubagcdo de uma quantidade de substrato, meio
sintético e indculo anaerdbio, na medicdo do volume de biogas produzido e na

determinacao da sua composi¢ao

A comparacao da biodegradabilidade de diferentes residuos sélidos € muito
problematica devido a varios fatores, como diferentes condicbes ambientais,
metodologias aplicadas e equipamentos de medicao.

Numa forma mais concreta 0s ensaios de potencial metanogénico séo
considerados como um ensaio padrdo, que consiste na incubacdo em

descontinuo de um substrato, em condic¢des ideais de degradacdo anaerobia.

O meétodo mais usado consiste praticamente na incubacdo de uma
guantidade de substrato, no meio sintético e indculo anaerébio, ha medicéo de

volume de biogas produzido e determinar a sua composi¢ao.

Para avaliar da producdo de metano, esta pode ser obtida por diversos
métodos, mas um dos muitos mais usados consiste na recolha de biogas, com
uma seringa graduada e injetar no cromatografo gasoso para se obter a sua
composicdo (HANSEN et al., 2003)

Estudos com lamas de diversas origens apresentam distintos resultados em
ensaios de BMP como se pode verificar na Tabela 5.
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Tabela 5 - Resultados de ensaios de digestdo anaerdbia com lamas

Tempo de
Substrato In6culo I/S incubacdo Producdo de biogas Referéncia
(d)
Lamas mistas de Lamas 21,93-76,27 mL CHal/g ,
ETAR digeridas 1/1,1/3e1/8 21 Y, (Lim, 2013)
Lamas Lamas 0,022 gSS/mg 67,7-144,7mLCHs /g (Yan
desidratadas de  yiorgas  CQO 30 " sy 2013)
uma ETAR
Lamas secundarias Lamas (Abelleira-
d S 2 28 227-327 mLCH4/gSV ~ Pereira et
e ETAR digeridas
al., 2015)
i e papel o Lamas 2 35 160 N L CHa/kg Sy (Kinnunen,
industria de papel e digeridas 4 /kg 2015)

celulose

2.4 Compostagem
2.4.1 Processo de compostagem

A compostagem é um processo de decomposicdo bioldégica e de
estabilizacdo, onde sdo usados microrganismos (bactérias, fungos e entre
outros), que em condicfes aerodbias, que decompdem o material organico, em
diéxido de carbono (COz2), agua e calor. Da compostagem resulta um produto
designado por composto. Se o composto for devidamente estabilizado,
homogéneo, higienizado e sem substancias fitotoxicas ou moléculas organicas
que prejudiquem a qualidade do solo, pode ser armazenado e utilizado na
preparacdo de corretivos organicos do solo e de substratos agricolas, com

vantagens agronémicas e ambientais (Brito, 2010)

No processo de compostagem para se obter eficiéncias elevadas €
necessario controlar diversos fatores, tais como temperatura, humidade,
arejamento, pH, tipo de compostos organicos existentes e de nutrientes
disponiveis. Se estes se mantiverem ideais para a atividade microbiana, o
processo de compostagem sera acelerado, caso contrario podera ser mais

demorado.

Na compostagem o teor de humidade de aproximadamente 50%, uma razao

C/N de cerca de 25 a 30 e uma temperatura de cerca de 55 °C (Carvalho, 2010).
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O processo de compostagem apresenta essencialmente trés grandes
propaositos:

» Converter material organico num material admissivel que permita
manter a fertilidade dos solos e produzir culturas de qualidade;

» Destruir a viabilidade das sementes de infestantes assim como de
microrganismos patogénicos;

» Reduzir e estabilizar a matéria organica que se destina ao aterro

sanitario.

No inicio do processo ocorre um periodo de laténcia, isto €, a adaptacao dos
microrganismos ao meio, 0 que vai acontecer a degradacao primeiramente das
fontes de carbono mais acessiveis, depois do qual a temperatura comeca a
aumentar rapidamente, por causa da intensa libertacado da energia resultante da
degradacdo da matéria organica por organismos que realizam respiracdo

aerébia, como representado genericamente na Expresséo 6.

Matéria Organica + O2 —»Composto + CO2 +NHz +Calor + Novas Células (6)
(Proteinas, Aminoécidos,
Lipidos, Hidratos de carbono,
Celulose)

2.4.2 Fatores que influenciam o processo de compostagem

Nas varias etapas da compostagem existem diversos fatores que podem
influenciar o bom funcionamento do processo, tais como, arejamento,

temperatura, humidade, pH, razdo C/N, e in6culo.

» Razado C/N

Os microrganismos para se desenvolverem necessitam de uma variedade de
nutrientes, nomeadamente carbono, azoto, fésforo e potassio. Sendo o carbono
e 0 azoto os nutrientes que exercem maior influéncia no processo, sendo a sua

avaliacao e controlo algo fundamental para o sistema.

Para raz6es C/N mais baixas o0 azoto ficard em excesso e podera ser perdido
como amoniaco causando odores desagradaveis. Para razbes C/N mais

elevadas a falta de azoto ira limitar o crescimento microbiano e assim o carbono

Pedro Lopes 38



Gestao e Valorizacdo das Lamas da ETAR da OMNOVA Solutions

nao sera todo degradado implicando que a temperatura ndo aumente e a que a

compostagem se processe mais lentamente.

A razao otima sera funcao do tipo de materiais. Para a maioria dos materiais

uma relacéo de 25 <C/N <30 sera a indicada (Trancoso, 2009).
» Arejamento e temperatura

Na compostagem 0s microrganismos precisam de respirar para sobreviver,
logo é necessario que o oxigénio seja suficiente no interior da pilha, sendo a

concentracdo minima requerida de 10% (Brito, 2010).

O arejamento contribui ainda para a remogao de calor e assim regular a
velocidade das reacbBes e conseguir eliminar agentes patogénicos, sendo
necessario aumentar o caudal de ar para que a temperatura nao ultrapassa a
gama 45 a 65 °C (Trancoso, 2009) ou diminui-lo quando o efeito pretendido € o

contrério.
> Humidade

O controlo da humidade da pilha tem a ver com a necessidade de agua para
gue ocorram as reacdes e a quantidade de ar para que estas se desenvolvam
aerobiamente. Os valores indicados de humidade situam-se na gama 40 a 65%,
sendo o limite funcdo da porosidade dos materiais a compostar (Brito, 2010). A
evaporacao da agua que se verifica ao longo do processo pode ser compensada

por rega evitando o sobreaquecimento da mistura.

> pH

O pH € um parametro que nao implica um impacto significativo no processo
devido aos microrganismos crescem em condi¢cdes de pH diferentes. A gama
ideal de pH pode, no entanto, ser definida por um valor entre os 6,5 e 8,0 (Brito,
2010). Durante o processo néo existe um grande controlo no pH uma vez que a
regulacdo natural é intrinseca a capacidade tamp&o da pilha de compostagem,

mas pode ser necessario aumentar a capacidade tampao.

> In6culo
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Para acelerar o processo, diminuindo o periodo de laténcia, pode ser
adicionada na nova mistura a compostar que se encontra num estado mais
avancado de decomposicao, com o objetivo de a populacdo de microrganismos
ja estd mais adaptada as condicdes da pilha. Convém destacar a importancia da

preparacao de uma mistura de materiais com um contetdo C/N.

2.4.3 Estabilizacdo do Composto

Para determinar a maturidade do produto da compostagem existem diversos
critérios, porque a aplicagdo de um composto ndo estavel teria efeitos fitotoxicos,
destacando-se (Brito, 2010):

% O declinio da temperatura no final do processo de maturag¢édo, uma vez
gue a libertacao de calor é funcao da taxa de oxidacdo dos compostos
organicos;

% Potencial de reaquecimento da pilha;

% O decréscimo do conteudo organico do composto, nomeadamente por
avaliacdo dos conteudos em carbono, solidos volateis, cinzas e racio
CIN;

A presenga de constituintes quimicos como os nitratos e a auséncia

X/
L X4

de amonia;
% Auséncia de odores agressivos;

++ Testes de fitotoxicidade e de sementeiras.

O processo de compostagem € desenvolvido por diferentes tipos de
microrganismos, predominantemente aerdbios, que decompdem a matéria
organica, obtendo por esta via 0 material e a energia necessarios a sintese

celular e ao crescimento

Na maioria dos casos, distingue-se as bactérias e os fungos que sdo capazes
de metabolizar substancias mais simples, aminoacidos e agucares, ou degradar
compostos mais complexos como proteinas e hidratos de carbono em

mondmeros (Silva, 2017).
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A medida que a quantidade destes compostos diminui, desenvolve-se a
degradacdo de outros mais complexos, de maior peso molecular e constituido
por cadeias quimicas mais longas. Isto s6 € passivel de ser realizado por
intermédio de organismos mais especializados capazes de produzir enzimas,
nomeadamente os fungos, permitindo assim a utilizagdo dos componentes
hidrolisados, por microrganismos mais simples. E nas lamas de ETAR, onde
estes microrganismos séo encontrados com maior quantidade. Face as reacdes
que ocorrem e 0 consequente aumento da temperatura grande parte dos

microrganismos patogénicos podem ser destruidos (Mena, 2003).

A utilizacdo das lamas na agricultura pode ter alguns problemas como os
odores, a presenca de microrganismos patogénicos, 0S compostos organicos

indesejaveis, entre outros, 0s quais podem ser atenuados com a compostagem.

2.4.4 Sistemas de Compostagem

A compostagem é realizada recorrendo ao uso de diversos equipamentos e
os sistemas de compostagem dividem-se em dois grupos, 0s sistemas abertos

e os sistemas fechados (Carvalho, 2010).

O principal objetivo dos sistemas fechados consiste numa decomposi¢cao
controlada e rapida da MO, isto €, a decomposi¢cao ocorre sempre com teores
elevados de oxigénio, tudo porque o ar € fornecido através de ventilacdo forcada
(Godinho, 2009). Nestes sistemas os residuos organicos sdo colocados num
sistema fechado o que permite o controlo de varios parametros durante o
processo de compostagem como a temperatura, oxigenagao, humidade e o teor

de nutrientes (Fernandes & Souza, 2001).

Os sistemas abertos podem ser subdivididos em pilhas estaticas, pilhas

estaticas com arejamento e pilhas revolvidas (Brito, 2010).

No sistema de pilhas estaticas com arejamento a mistura a compostar é
colocada num local sobre uma base perfurada que permite a injecdo de ar na
pilha de compostagem. Neste tipo de sistema néo ha revolvimento mecéanico das
pilhas de compostagem (Fernandes & Souza, 2001).
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Por sua vez no sistema pilhas estaticas o arejamento € fornecido pelo
revolvimento da massa da pilha de compostagem com equipamento apropriado,

como por exemplo tratores com pa frontal.

2.5 Adsorcgao
2.5.1 Adsorvatos - Corantes

Um dos grandes problemas da contaminacédo das ARI € o uso dos corantes
sintéticos que séo cada vez mais utilizados nas diversas industrias, tais como
téxteis, papel, borracha, plastico, cosméticos, produtos farmacéuticos e

alimentares.

Os corantes, em conjunto com o0s pigmentos, formam um grupo de
substancias utilizadas na coloracdo de materiais diversos. Este grupo apresenta,
estruturas quimicas similares, mas os corantes diferem dos pigmentos desde
das suas propriedades, ao uso e metodologia de aplicacdo. Os corantes sao
utilizados no tingimento de tecidos, sendo dissolvidos em agua antes de serem
aplicados, os pigmentos, por sua vez, sao aplicados por dispersdo sobre uma
superficie, ndo necessitando serem dissolvidos num meio. No entanto os

corantes sdo solUveis em agua e 0s pigmentos sédo insoluveis.

Os corantes mais utilizados pelas industrias sdo corantes sintéticos cationicos
gue pertencem a categoria de corantes azo devido a presenca de uma ou mais

ligacBes azo e anéis aromaticos (Martins & Nunes, 2014).

Assim a contaminacgdo da dgua por corantes tem aumentado, por causa da
concentragdo crescente, e de serem substancias toxicas, alguns dos corantes
até podem ter natureza carcinogénica, que podem afetar a atividade

fotossintética na vida aquatica e a prépria saude dos seres humanos.

E possivel encontramos mais de 10 000 corantes comercialmente
disponiveis, a maioria dos quais € dificil de degradar devido a sua estrutura

molecular aromatica complexa e origem sintética (Martins & Nunes, 2014).
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Com o uso extensivo de corantes, como ja referido, surgem grandes
problemas de poluicdo na forma de descarga de aguas residuais com cor nos
meios recetores, 0 que interfere na transmisséo da luz do sol, reduzindo assim
a atividade fotossintética. Além do mais, alguns corantes ou seus metabolitos
sdo téxicos ou mutagénicos e carcinogénico (Arulkumar, Sathishkumar, &
Palvannan, 2011).

E possivel assim observar e verificar mudancas consideraveis nas
caracteristicas das aguas residuais (pH, cor, CQO, etc.) devido aos efluentes
com corantes e produtos quimicos usados em varios tipos industriais. A presenca
destas moléculas de corantes complexas, leves e estaveis em aguas residuais
faz com que os métodos convencionais de tratamento de aguas, tais como,
sistemas de tratamento primario e secundario, sejam inadequados (Martins &
Nunes, 2014).

2.5.2 Adsorcao e adsorventes

A adsorcdo fornece uma alternativa ao tratamento convencional,

especialmente se o adsorvente € barato e esta disponivel no mercado.

A adsorcédo consiste na interacao entre o adsorvato e o adsorvente e pode
ser dividida em duas categorias. Nomeadamente, a fisissorcdo, quando o
adsorvato sdo moléculas fracamente ligadas a superficie por ligacdes
eletrostatica e quimissorgéo, quando as moléculas sédo fortemente ligadas, como
consequéncia de reac¢des quimicas que ocorrem a superficie sélida (Moussavi &
Khosravi, 2011).

A adsorcéao € influenciada por diversos parametros, alguns relacionados com
as carateristicas dos adsorventes e dos adsorvatos (ex: porosidade, area

especifica entre outros).

Os métodos comumente usados para remover corantes em efluentes incluem
coagulacéao/floculacéo, adsor¢céo, processos de membranas, oxidacdo catalitica

e 0zonizacgao, entre outros (Li et al., 2011).
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A adsorcdo tem sido uma opcao viavel devido a sua alta capacidade de
adsorcao e simplicidade no design. Os carvdes ativados tém sido amplamente
utilizados como adsorventes eficientes para remocao de corantes nos efluentes,
devido a sua é&rea especifica e estrutura, porém, por causa dos custos de
produgdo a sua aplicacdo em controlo de poluicdo tem sido restringida

(Swiderska-Dgbrowska, Piaskowski, & Zarzycki, 2018).

Atualmente, existe a hipotese de substituir o carvao ativado para remover 0s
poluentes nos efluentes, pois tém sido desenvolvidos muitos estudos focados na
producdo de adsorventes de baixo custo, a partir de residuos disponiveis
localmente, como residuos agricolas, palmeira, casca de roma, folha de arvore

de princesa, casca de arroz, e lamas de ETAR ou ETA (Martins & Nunes, 2014).

Alguns estudos (Orlandi etal., 2017) aplicam as lamas como adsorvente para
a remocao de corantes em solugdo aquosa apoés a carbonizacao, outros estudos
usaram as lamas como adsorvente para remocdo de corantes em solucao
aquosa apos tratamento com agente quimico (peréxido de hidrogénio, hidroxido
de saédio) (Li et al., 2011) e, por fim, outras pesquisas usaram uma lama para

adsorver os corantes em solugéo aquosa (Abreu, 2017).

A espectroscopia UV-Vis é usada para determinar a concentracdo de
moléculas de corante em solugdo apOs contato com o soélido adsorvente. A
concentracdo de corante € simplesmente determinada por medicdo de

absorvéncia a um determinado comprimento de onda (Martins & Nunes, 2014).

Os resultados de ensaios de adsor¢do com adsorventes de baixo custo na
remocao de corantes sao apresentados na Tabela 6.
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Tabela 6 - Resultados de estudos de adsorcédo de corantes com residuos

Langmuir Freudlich Referéncias
Adsorventes q
(mg/g) KL (L/mg) R N Ki(Lmg/g) R
(Arulkumar,
Cascas de 389 0,0096 0,99 46,68 4,2 0,06 Sathishkumar,
Pistacho & Palvannan,
2011)
Ce;srcr:gzde 11,175 0,0015 0,99 4,02 1,04 0,99 (Abreu, 2017)
Clasca.de 107 0023 097 157 473 0,98 (Abreu, 2017)
aranja
Lamas da i
pasta de 71,6 0,01 0,91 46,68 10,97 0,99 (Ol”zr(‘g?et
papel al., )

Nos resultados apresentados na Tabela 6, verifica-se valor maximo de Qmax

de 389 mg/g para um adsorvente de cascas de pistacho.

2.5.3 Isotérmicas de adsorcgéo

A isotérmica de adsorcédo representa a curva que descreve a relacdo entre a
quantidade de impurezas adsorvidas por unidade de massa de adsorvente e a
concentracdo de impurezas em solucdo. A quantidade de impurezas adsorvidas

pode ser determinada através da Expresséo 7.
J=(Cy-C)B (7

Onde:

Co - concentragéo inicial de impurezas (mg/L);
C - concentragdo final de impurezas (mg/L);
B - volume de solugéo (L);

J - massa de impurezas adsorvidas (mg).

As isotérmicas sdo curvas que representam a variagdo de (J/m) em fungao
de C, sendo m a massa de adsorvente utilizada. As trés isotérmicas mais
utilizadas sédo as de Langmuir, de Freundlich e de Brunauer-Emmett-Teller,

notando que so séo descritas no presente trabalho as duas primeiras.
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» Isotérmica de adsorcao de Langmuir

A teoria de Langmuir diz que o fendbmeno de adsorcdo ocorre em sitios
especificos na superficie do adsorvente. O modelo da isotérmica de Langmuir
assume energias de adsorcdo uniformes na superficie. Assim, o modelo
presume que a capacidade maxima de adsorcdo corresponde a cobertura
completa de uma monocamada do adsorvato na superficie do adsorvente (Alves,

2010). A isotérmica de Langmuir é dada pela Expresséao 8.

_ k. Ce ®)
9%~ T+k.C,

Linearizando a expresséao 8, obtém-se a Expresséao 9.

%: —1 + 1 Ce (9)
Je  Qmax KL Qmax

Onde:

e - quantidade de soluto adsorvido na fase sélida (mg/g);

gm - quantidade maxima de soluto adsorvido, relacionada com a cobertura de uma monocamada
(mg/g);

kL - constante de equilibrio de adsor¢éo ou constante de Langmuir (L/mg);

Ce - concentragdo de equilibrio do soluto na fase fluida (mg/L).

A equacao (9) representa uma reta de y= Ax + B em que y = Ce/Qe, X = Ce,

em que ordenada na origem =B (1/gmaxKvL) e declive = A (1/qmax).

» Isotérmica de adsorcao de Freundlich:

A isotérmica de Freundlich, publicado por Freundlich e Kuster, € um modelo
empirico empregado para descrever o equilibrio de adsor¢éo, a sua forma para

sistemas monocomponentes é representada pela Expresséo 10 (Alves, 2010).
Qe = KCel/ (10)

Linearizando a Expresséo 10 obtém-se a Expressao 11.
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1
Ing, =InKg + EInCe

Onde:

ge - quantidade de soluto adsorvida na fase soélida (mg/g);

Ce - concentracao de equilibrio do soluto na fase liquida (mg/L);
Kr - constante de Freundlich (mg/g)(mg/L)"™;

n — intensidade de adsorc¢ao.

(11)

A equacéo (11) representa uma reta de y=Ax + Bem que y =1og ge € X = log

Ce, ordenada na origem =B (Kr) e declive = A (1/n).

2.6 Aplicacdo de lamas na construcao civil

2.6.1 Producé&o de cimento

A producéo de cimento esta dividida em duas fases, a producao de clinquer

e a moagem do cimento, consistindo numa série de transformacdes fisicas e

quimicas das matérias-primas, como o calcéario e argilas, através da acdo de

calor. Este processo consome energia na obtencdo da matéria-prima, e

principalmente na clinquerizacéo e na producédo de cimento (Secil, 2019).

O processo de producédo do cimento é apresentado na Figura 6.

Embalagem ¢
Expedigao

Moagem
Cimento

Cozedura

Moagem Cru

Brtagem

Figura 6 - Esquema do processo de produgéo de cimento

(Secil, 2019)
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A producdo de clinquer tém com primeira etapa a extracdo de matérias-
primas minerais como o calcério, a argila, o minério de ferro, areia ou xisto. Na
etapa seguinte os materiais sdo britados e moidos para serem misturados e
assim formar uma mistura homogénea, esta mistura de matérias-primas sofrem
um pré-aquecimento para tornar as rea¢des quimicas no forno mais rapidas e

eficientes.

Quando a mistura chega ao forno com temperaturas entre 1400 a 1500 °C,
gue provocam a reducdo de éxidos de célcio, silica, aluminio e ferro presentes
nas materias-primas, para assim se formar o clinquer. Na segunda fase da
producédo, o clinquer é moido juntamente com sulfatos de calcio e possiveis
adicdes de outros minerais, como por exemplo, escorias de altos-fornos, cinzas
volantes ou silica ativa. Assim, obtém-se cimentos com diferentes desempenhos
(Cimpor, 2019).

A composicao das matérias-primas tem impacto nos processos de producao
e na qualidade do clinquer, as caracteristicas quimicas desses materiais sdo

rigorosamente analisadas e controladas (Cochez & Nijs, 2010).

A producéo de cimento é responsavel por 5% das emissées de CO:a nivel
mundial, perspetivando-se que essa contribuicdo seja de 30% em 2050, caso
nado ocorram alteracbes significativas das premissas que levaram a essa
estimativa (Mehta, 2010).

Nos dias de hoje os residuos provenientes de processos industriais sdo cada
vez mais utilizados como matérias-primas para a producdo de cimento, para
substituir parcialmente matérias-primas naturais na producédo de clinquer ou
substituindo parcialmente o proprio clinquer em cimentos compostos.
Geralmente, os residuos sao introduzidos no inicio do processo de preparagao

dos materiais, da mesma forma que as matérias-primas tradicionais.

O cimento obtém se a partir da moagem fina de clinquer com gesso (3 a 8 %
em massa) mas podem ainda ser incorporadas, exemplificando cinzas volantes,

escorias de alto-forno e calcario.
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O fabrico do cimento tem associado impactes ambientais, sendo 0s principais

0S seguintes:

% O grande consumo de recursos naturais nao renovaveis, como 0
calcério e argila.

% O elevado consumo de eletricidade e combustiveis fésseis nao
renovaveis, sobretudo o carvao e gas natural).

% As elevadas emissbes de gases de efeito de estufa (GEE),
principalmente didxido de carbono, que sdo provocadas pela queima

do combustivel e pela descarbonatagéo de calcério.

O cimento tem carateristicas que estdo relacionadas com a composi¢ao do
seu componente principal, o clinquer. Devido a ndo se conseguir fazer ensaios
de producdo de cimento devido ndo existir um alto-forno no laboratério, posto
isto fez-se uma comparacdo da matéria-prima dos cimentos com as lamas
industriais para verificar a possibilidade de incorporar as lamas no processo de
producédo de cimento.

A composicado meédia do clinquer para a producéo do cimento é apresentada

na Tabela 7.

Tabela 7 — Composi¢éo do clinquer para a producédo de cimento

(Adaptada Buruberri, 2014; Avci, Ghorbanpoor, Topcu, & Nurbas, 2017)

Composicéo Clinquer Percentagem (%)
Oxido de Calcio 62 a 68
Oxido de silicio 17 a 25

Oxido de aluminio 2a9
Oxido de ferro 0,5a6

Com a analise da Tabela 7, verificou-se que uma das componentes com

maior percentagem na composic¢ao do clinquer sdo os 6xidos de calcio.
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Na impossibilidade de fazer ensaios de producao de alto-forno, fez-se uma
comparacdo da matéria-prima do clinquer com a composicdo das lamas
industriais (ponto 4.1.1). Verificou-se que o elemento com maior peso na
composicao das lamas € o célcio com 15% e logo a seguir o0 magnésio. Assim,
pode-se verificar a hipotese de as lamas industriais fazerem parte da composicéo
da matéria-prima do clinquer para a producao de cimentos.

2.6.2 Producéo de argamassas

A argamassa € uma mistura de um ou mais ligantes inorganicos, agregados
e eventualmente adicdes e adjuvantes, usada para rebocos interiores e
exteriores (Buruberri, 2014). A mistura tem que se apresentar homogénea, e

oferecer resisténcia e aderéncia na fase de endurecimento.

Estas argamassas podem apresentar varias aplicacdes e utilizacoes, tais
como: argamassas de alvenaria, de revestimento, cimentos-cola e massas para

juntas.

Uma boa argamassa €é baseada na distribuicAo granulométrica dos
componentes, como o teor de agua a adicionar. A durabilidade do material exige

também a utilizagcdo de componentes com adequado grau de pureza quimica.

Para testar as carateristicas fisicas das argamassas, realizam-se testes das
resisténcias mecanicas segundo a NP EN 196-1:2006 (todo o procedimento €
detalhado no ponto 4.3.2). Estes testes podem ser feitos com diversos tipos de
cimento (ensaio de referéncia) ou entdo na substituicdo parcial do mesmo por
residuos. Resultados de ensaios de referéncia e com substituicdo parcial do
cimento a 28 dias sao apresentados na Tabela 8.
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Tabela 8 — Ensaios de resisténcia a flexdo e a compressao

Composicao Resisténcia a Resisténcia a

argamassa flexdo (MPa) compresséo (MPa) REETERETE)
Cimento
>2325e<525 (NP EN 196-1, 2006)
325NeR

Cimento

2425e<62,5 (NP EN 196-1, 2006)
425NeR
Referéncia . .

(42,5 R) - 46 (Grilo, Pereira, & Costa, 2013)
Méarmore 5% - 41 (Grilo, Pereira, & Costa, 2013)
Méarmore 10% - 30 (Grilo, Pereira, & Costa, 2013)

Cimento de cal .
hidratada 1,6 3,6 (Ferreira, 2012)
Cimento 4,9 25,4 (Ferreira, 2012)
Residuo 11 46 (Faustino, 2011)

Petrolifero 5%

2.6.3 Outras aplicagbes das lamas

Como destino final as lamas podem incorporar materiais de construcao a
titulo de exemplo a produgéo de tijolos, argamassas e na prépria composicéo do
clinquer (Mageed, Rizk, & Abu-Ali, 2011).

O aumento da concentracao de cinza de lamas na composi¢cao da argamassa
resulta em diminuicdo do encolhimento da mesma, na densidade aparente, e na
resisténcia a compressao dos provetes produzidos, mas também se verifica um
aumento da absorcdo de agua pela argamassa. Apesar destes desvios nos
resultados a argamassa com adicéo de cinza de lamas neste caso de estudo da
ETA, a argamassa produzida cumpre com as especificacdes padrao egipcias
conforme o caso de estudo (Mageed, Rizk, & Abu-Ali, 2011).

Também foram feitas pesquisas onde se utilizam as lamas para a fabricagéo
de tijolos simultaneamente com a incorporacao de outros residuos, por exemplo,

as cascas de arroz (Chiang, Chou, Hua, Chien, & Cheeseman, 2009).

Com base num estudo, com o objetivo de estudar a viabilidade da aplicagao
das lamas de ETA como matéria-prima na producao de clinquer, uma pesquisa

realizada em Barcelona, testando a substituicdo da argila pela lama, concluiu
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que, a lama do tratamento de agua estudada pode ser usada em substituicdo da
argila e em substituicdo parcial de calcério (Rodriguez, 2011).

Também em Taiwan, pesquisas sobre a utilizacdo das lamas de ETA, lamas
de ETAR e de lamas industriais para producdo de eco cimentos, demonstraram
que essa producéo € possivel, usando até 20% ou mais de cinzas de lamas em
substituicdo das tipicas matérias-primas para a produc¢ao de cimento, permitindo

economizar matérias-primas minerais.

2.7 Producdo de biodiesel por catalise heterogénea
2.7.1 Descricéao geral de biodiesel

Os recursos energéticos podem-se dividir em trés grandes grupos principais:

energia primaria, energia secundaria e fontes finais de energia.

Existem muitas tecnologias de processo que convertem materiais baseados
em biomassa, em combustivel de aviacdo. Algumas dessas tecnologias estédo
disponiveis em escala comercial ou pré-comercial, enquanto outros ainda estéo
em pesquisa e desenvolvimento. Essas tecnologias variam e dependem do tipo

de matéria-prima (Ozkan, 2019).

Séo considerados biocombustiveis as substancias combustiveis produzidas
a partir da biomassa, como por exemplo, o biodiesel, biogas e bioetanol.

O biodiesel € um combustivel ndo toxico e biodegradavel, composto por uma
longa cadeia de hidrocarbonetos, constituido pela mistura de ésteres metilicos
ou etilicos de acidos gordos, de origem animal ou vegetal. Este é obtido através

de Oleos vegetais ou animais, que s&o fontes renovaveis (biomassa).

2.7.2 Vantagens e desvantagens do biodiesel

O biodiesel € um combustivel renovavel, que possui muitas vantagens
guando comparado aos combustiveis fosseis. Em primeiro lugar, ndo é toxico, é
biodegradavel e ndo entra em combustéo facilmente, isto é, devido ao seu alto

ponto de inflamacéo, também é facil de transportar e armazenar. Outra vantagem
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esta relacionada com o facto de ser adequada para uso em veiculos a diesel,
porque as emissdes de CO: sao reduzidas em 50% e as particulas em 30%
(Marchetti, 2007).

Existe desvantagens a serem consideradas quando se usa o0 biodiesel em
veiculos a diesel, porqgue 0 mesmo tende a se dissolver, 0 que pode acumular
residuos e sedimentos no tanque de combustivel, causando entupimentos nas
tubagens e injetores dos motores dos veiculos. Esse efeito negativo cresce

especialmente a baixas temperaturas, devido ao aumento da viscosidade.

2.7.3 Producdao de biodiesel

Existem diferentes métodos utilizados para a producéo de biodiesel. Alguns
deles séo pirdlise, diluicdo, transesterificacdo e transesterificacdo assistida por

micro-ondas.

A transesterificacdo € uma reacao quimica entre um triglicerideo e um alcool
de cadeia curta na presenca de catalisador. Em primeiro lugar, os triglicerideos
sdo convertidos em diglicerideos, e depois os diglicerideos sdo convertidos em
monogliceridos e, por fim, os monoglicerideos sao convertidos em glicerol sob
um terceiro passo mecanismo de reacoes reversiveis, onde é produzido um éster
metilico em cada etapa. A reacdo quimica da transesterificacdo é apresentada

na Expresséo 12.

RCOOR! + R20OH <« RCOOR? + RIOH
(12)
lEster 1 2Alcool 2 2Ester 2 1Alcool 1

Este método também tem uma desvantagem: a formacgé&o de glicerol no final
da reacao e o problema da producédo de aguas residuais na purificagdo processo
(Boro, 2012).

Como reagente, o metanol é geralmente preferido sobre o etanol como o
alcool de cadeia curta, porque o metanol é mais econdmico e reage mais

rapidamente do que o etanol.
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A transesterificacdo assistida por micro-ondas € um método usado para
aquecer a matéria-prima muito rapidamente necesséria para a producdo de
biodiesel. A irradiacdo por micro-ondas ativa o grau de variabilidade da
polaridade das moléculas e dos ides, por existéncia de campo magnético em

constante mudanca (Ozkan, 2019).

Assim, o calor é gerado devido ao atrito molecular, que faz com que a

temperatura dos reagentes aumente rapidamente.

2.7.4 Uso do catalisador

O catalisador é a substancia que reduz a energia de ativacdo de uma reacao
e permite que ela ocorra num curto periodo de tempo, nao inicia uma reacao,
apenas ajuda a reduzir a energia de ativacdo de uma reacdo para supera-la

rapidamente e mudar o equilibrio da rea¢éo para o sentido dos produtos.

Existem dois tipos de catalisadores, os homogéneos e heterogéneos, que
podem ser usados na producao de biodiesel.

Os catalisadores heterogéneos estdo em fases diferentes com reagentes e
produtos e estdo sempre na fase sdélida. No uso de catalisador heterogéneo, a
superficie de contacto € muito importante, pois a reagdo ocorre, principalmente

na superficie do catalisador (Lam, 2010).

A producado de biodiesel pode ser realizada na presenca de catalisador ou
auséncia de catalisador. Neste ultimo caso, o tempo de reagdo € bastante

superior e o rendimento da reagéo é reduzido (Lam, 2010).

Atualmente, existem diferentes catalisadores alcalinos sdlidos que foram
desenvolvidos para a producdo de biodiesel. Um dos exemplos é o Oxido de
calcio (CaO), por causa da sua alta resisténcia basica e baixa solubilidade em
metanol (Granados, 2007). Os minerais naturais ricos em Ca podem ser usados
como catalisadores de CaO, ou serem produzidos a partir de residuos
inorganicos dos oceanos/alimentos, como por exemplo as cascas de moluscos,
etc. (Ozkan, 2019).
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Os métodos de ativacdo desses materiais pode ser a apenas calcinagéo, até
850 °C, para converter carbonato de calcio em 6xido de calcio (Boro, 2012).
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3. CASO DE ESTUDO

3.1 OMNOVA Solutions

“A Resintela — Resinas Sintéticas, Lda., empresa antecessora a Resiquimica,
foi constituida em 1957, com sede em Lisboa“ (OMNOVA, 2019 c). De inicio
existia uma unidade fabril de pequenas dimensdes, logo implantada nos atuais

terrenos em Mem Martins.

“Em Abril de 1961, a sociedade adotou a denominacdo de Resiquimica,
Resinas Quimicas, Lda.” (OMNOVA, 2019 c). O grande objetivo era promover
maior valor acrescentado ao produto de base da sua atividade de extracdo da

resina do pinheiro: a colofénia.

A integracdo num poderoso grupo da industria quimica, com o potencial
tecnologico e financeiro da Hoechst, permitiu o acesso a novos processos de

fabrico que afirmaram a Resiquimica como o maior produtor nacional de resinas.

A Resiquimica concretizou, em abril de 2009, um investimento significativo
gue, sob o ponto de vista estratégico e operacional, representa uma nova etapa
na sua historia e determinard o destino da sociedade de forma consideravel
(OMNOVA, 2019 c).

A empresa reparte a sua atividade na producdo e comercializacdo de
produtos destinados a diversos sectores da economia, aos quais correspondem

0s seguintes mercados completamente distintos (Porto, 2015):

> Tintas e Vernizes: Dispersfes aguosas e resinas sintéticas destinadas
ao fabrico de tintas e vernizes para o sector da construcdo civil e

indUstrias metalomecéanicas, de mobiliario, automaovel, grafica e naval.

> Adesivos: Dispersdes aquosas e resinas sintéticas destinadas
essencialmente as industrias de madeira, papel, calcado e a

construcao civil.

> Téxtil: Dispersbes aguosas para acabamentos, estamparia e nao
tecidos da industria téxtil.
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> Lacticinios: Produtos de base aquosa destinados ao fabrico de

revestimentos para queijo.

> Calcado: Dispersdes aquosas destinadas a impregnacao de telas para

o fabrico de contrafortes.

> Plasticos reforgados: Resinas sintéticas destinadas a construgcéo
naval, industria de botdes, marmores sintéticos e plasticos reforcados

em geral.

A adequacao dos produtos e servicos as necessidades de mercado encontra-
se consolidada de forma visivel desde o inicio da década de 90 atraves da
certificacdo do Sistema de Gestdo da Qualidade da empresa de acordo com a
ISO 9001.

A Resiguimica foi um dos primeiros subscritores da Atuacao Responsavelem
Portugal; o seu Sistema de Gestdo Ambiental esta certificado de acordo com a
ISO 14001 desde 2007; e detém desde o inicio de 2008 a Licenca Ambiental por
um periodo de 10 anos (OMNOVA, 2019 c).

A empresa possui uma ETAR de aguas residuais industriais, ampliada em
1999, com o intuito de minimizar a producao de lamas, o consumo de recursos

naturais e a producéao de efluentes liquidos.

A Resiquimica faz agora parte da OMNOVA Solutions, lider global em

especialidades quimicas.

3.2 Descrigédo da ETAR da OMNOVA Solutions

A ETAR da OMNOVA Solutions é constituida pela linha liquida de tratamento

com nivel terciario, conforme apresentada na Figura 7.
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Figura 7 - Esquema de tratamento da ETAR OMNOVA — Fase liquida
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O efluente bruto entra na ETAR, no tanque de equalizacdo | (Figura 8), que
tém uma caixa perfurada para retirar os sélidos grosseiros arrastados com o

efluente.

Figura 8 - Tanque de equalizacéo |

A operacao de equalizagdo vai permitir a homogeneizacao do efluente e a
equalizacédo do caudal. O tanque de equalizacdo | tem capacidade de 150 m?,
sendo equipado com agitacdo mecéanica. Neste tanque também é feito a adi¢éo
de agente anti espuma com o0 objetivo de evitar a formacao de espumas, como
apresentado na Figura 8 (OMNOVA, 2019 a).

O efluente homogeneizado entra no tanque de precipitacdo onde é
adicionado acido sulfarico para baixar o pH e coagulante (PAX 10) para a
coagulagcdo. Neste tanque existe agitacdo para melhorar as condi¢cbes de
mistura. Ao efluente precipitado é adicionado hidréxido de calcio e floculante

anionico (Superfloc A120) para ajudar a formacao dos flocos.

Apos a coagulacdo/floculacdo o efluente passa por um decantador primario
onde existe a separacdo entre o efluente clarificado e os soélidos (lamas
primarias). As lamas primarias sdo descarregadas para o tanque de lamas e

seguem para a linha de tratamento da fase sélida.

No tanque de equalizacado Il (Figura 9) sdo recebidos, o efluente primario
clarificado, as escorréncias do espessador e o filtrado resultante do filtro prensa.
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Esta mistura é neutralizada, devido a adi¢do de acido sulfurico (OMNOVA, 2019
a).

Figura 9 - Tanque de equalizagéo Il

Se necessario existe a possibilidade da adicdo de Nutrimix (mistura de
compostos de azoto e fosforo) para que os microrganismos do tratamento

biol6gico efetuado na proxima etapa, tenham os nutrientes necessarios.

O efluente neutralizado é bombado para o tanque de arejamento de 500 m?3
(Figuras 10) onde entra em contacto com as lamas ativadas (biomassa), para
gue 0s microrganismos oxidem a matéria organica, na presenca de oxigénio,
para isso é utilizado um sistema de difusores colocados no fundo do tanque de
arejamento (Figura 11) para que 0s niveis oxigénio sejam adequados
(OMNOVA, 2019 a).
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Figura 10 - Tanque de arejamento — vista Figura 11 - Tanque de arejamento —
lateral contetido em agitagdo

No tanque de arejamento existe um sistema de dispersao que adiciona anti-

espuma (Antifoam B10) para controlar a formacéo excessiva de espuma.

O efluente proveniente do tanque de arejamento é descarregado, por
gravidade, para o decantador secundario (Figura 12), onde é adicionado o
floculante catidnico (Superfloc C 496) para que a deposicéo das lamas bioldgicas
seja mais eficiente e ocorra separacdo entre a agua (efluente secundario

clarificado) e as lamas (Figura 13).
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Figura 12 - Decantador secundario Figura 13 — Descarregador do decantador
secundario

Uma parte destas lamas € recirculada para o tanque de arejamento para que
haja renovacdo de biomassa e 0 excesso é enviado para tratamento na fase

sélida.

O tratamento terciario de efluentes liquidos efetuado na OMNOVA Solutions
consiste na passagem por um filtro de areia para retencdo de pequenas
particulas em suspenséao e desinfecdo por adicdo de hipoclorito de sédio.

O efluente tratado pode ser descarregado no coletor municipal, cumprindo os
valores maximos admissiveis (VMA) para aguas residuais industriais, dos
parametros listados no “Regulamento Municipal de Descarga de Aguas
Residuais Industriais do SMAS de Sintra” (Regulamento n° 213/2013) ou
reutilizado (OMNOVA, 2019 b) Na reutilizacdo a agua filtrada entra na cisterna
onde pode ser misturada com agua de captacao e € ajustado o valor de pH, por

forma a ter caracteristicas adequadas.

As lamas sao tratadas de acordo com o esquema apresentado na Figura 14.
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Figura 14 - Esquema de tratamento da ETAR OMNOVA - fase sélida

As lamas secundarias sdo enviadas para espessador gravitico (Figura 15).
Apdbs o0 espessamento, as lamas secundarias sdo misturadas com as lamas
primarias e sdo condicionadas com hidréxido de calcio para serem desidratadas
conforme apresentado na Figura 15. As lamas armazenadas sao bombadas para

desidratagdo em filtro prensa (Figura 16).

Figura 15 - Espessador de lamas secundérias Figura 16 - Filtro prensa
e Tanque de lamas mistas (primarias e
secundarias)

No final do tratamento das lamas sdo armazenadas em contentores (Figura

17) e enviadas para co-compostagem com residuos urbanos.
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Figura 17 - Contentor: a) Amplirrol de 17 m3 e b) com lamas desidratadas

(a) Adaptada de (RGT, 2019)

De acordo com os dados fornecidos pela OMNOVA (2019), séo produzidos
anualmente cerca de 700 ton de lamas desidratadas. Os custos do
encaminhamento adequado sédo 35€/ton para co-compostagem, representado
anualmente 24.500€ e 395€/ por transporte, considerando cerca de 20
contentores por ano representa 7.300€. Assim anualmente as lamas

representam um custo total de 31.800€.
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4. MATERIAIS E METODOS
4.1 Materiais
4.1.1 Lamas industriais - OMNOVA Solutions

As lamas industriais (Figura 18) sdo provenientes do tratamento de 4guas
residuais de uma industria de resinas, tendo sido recolhidas apés a desidratacao

por filtro prensa.

Figura 18 - Lamas desidratas da OMNOVA

As lamas industriais provenientes da ETAR da OMNOVA foram
caracterizadas ao longo dos ultimos anos, tendo sido fornecidos Boletins de
Andlise de 2015, 2016 e 2018 (Anexo lll). Pela analise desses dados verificou-
se variacOes significativas em termos de matéria seca (54 a 85%), matéria
organica (50 a 62%), célcio (20.060 a 500.000 mg Ca/kg) e magnésio (1.000 a
4.000 mg Mg/kg). O pH (12 a 13) das lamas é semelhante ao longo dos referidos

anos.

Esses parametros foram o0s mais relevantes em termos de maior
concentracdo, sendo apresentados na Tabela 9 as duas andlises realizadas e a

respetiva média para 2018.
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Tabela 9 - ParAmetros de caracteriza¢@o das lamas industriais da OMNOVA, em 2018

Analise 1 Analise 2
Paréametro Unidades Média
07/02/2018 13/09/2018
Matéria Seca %m/m 72 85 78,4
Matéria Orgéanica %m/m matéria seca 52 62 56,8
pH Escala de Sorensen 12,3 13,0 12,7
Ca mg Ca/kg de matéria 20.060 140.000 80.030
seca
Mg mg Mg/kg de matéria 1.160 1.100 1.130

seca

Para realizagéo do presente trabalho foram recolhidas lamas desidratadas da
ETAR de OMNOVA em janeiro de 2019. Posteriormente essas lamas foram
analisadas no laboratério de ambiente da ADEQ do ISEL, tendo sido

determinados diversos parametros, pH, ST, SV e SF (Tabela 10).

Tabela 10 — Caracterizagéo das lamas industriais - OMNOVA

pH ST (mg/g) SF (mg/g) SV (mg/g)

12,60 934,9 643,0 291,9

Comparados os resultados obtidos das Tabelas 9 e 10 observa-se um pH
idéntico, um aumento do teor de ST (93,5%), provavelmente devido as
caracteristicas das aguas residuais e as condi¢cbes de operacdo da ETAR em
gue se pretende diminuir o volume de lamas desidratadas, por forma a minimizar

0s custos de destino final.

4.1.2 Substrato e In6culo
+» Substratos

Os substratos utilizados nos ensaios de potencial metanogénico foram
constituidos por lamas mistas (LM), recolhidas na ETAR de Castelo Branco
(Tabela 11) e pelas lamas industriais (LI) da ETAR da OMNOVA, caraterizadas

no ponto 4.1.1. Nos ensaios de digestdo anaerdbia utilizou-se duas misturas
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desses substratos, uma mistura com 80% de LM e 20% de LI e outra com 90%
de LM e 10% de LI.

« Inéculo

Como in6culo foram utilizadas lamas digeridas (LD) proveniente de um
digestor anaerdbio da ETAR de Beirolas. As LD foram caraterizadas em termos
de pH, ST, SV, SF e CQO como apresentado na Tabela 11.

Tabela 11 - Carateristicas das lamas usadas nos ensaios experimentais de DA

Parametros LM — ETAR Castelo Branco LD - ETAR Beirolas

pH 5,6 6,6

ST (mg/g) 31,4 19,1

SV (mg/g) 24,5 14,5
SF (mg/g) 6,8 4,6
CQO (mg/qg) 44 22

4.1.3 Adsorventes e adsorvatos
s Adsorventes

Os adsorventes utilizados nos ensaios de adsor¢ao foram misturas de lamas
de ETA com as LI da OMNOVA (ponto 4.1.1).

Previamente a selecdo da mistura adequada para 0s ensaios,
caracterizaram-se as lamas de ETA (LETA), relativamente aos parametros de
pH, ST, SV e SF (Tabela 12).

Tabela 12 - Caraterizagdo das lamas de ETA

Parametros pH ST (mg/g) SV (mg/g) SF (mg/g)

Lamas ETA 6,1 218,2 77,2 139,0

Posteriormente, efetuaram-se quatro misturas com LI e LETA, com as
seguintes proporc¢des: 50% LI + 50% LETA; 40% LI e 60% LETA; 33% LI + 67%
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LETA; 25% LI + 75% LETA, sendo que cada mistura sofreu um pré-tratamento

por secagem em estufa a 60 °C, durante um dia.

No entanto, apds colocacdo das misturas em agua destilada e agitacéo
verificou-se que apenas a mistura 25% LI + 75% LDA (Figura 19) nao

apresentava fracionamento.

Figura 19 - Adsorvente (75%LETA + 25% LlI)

« Adsorvatos

No presente trabalho utilizou-se AR sintéticas com corantes, tendo como
objetivo simular as ARI das industrias téxteis e alimentares. Assim foram
selecionados quatro corantes dessas industrias, sendo que dois sdo da familia
azo (laranja mordante 1 e azul mordante 9. Prepararam-se solucbes, com
concentracdo conhecida (solucdo mée), de rodamina-B (RB), laranja mordante
1 (LO1), azul de metileno (AM) e o azul mordante 9 (AM9).

As estruturas quimicas dos corantes utilizados nos ensaios de adsor¢éo séo
apresentadas nas Figuras 20 a 23.

- 0

Cl

T "
(CaHg)o N~ 7 7 02N©—N

=N OH
@/COOH
Figura 21 - Estrutura Molecular do Laranja

Figura 20 - Estrutura Molecular da rodamina-B. mordante 1
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Figura 22 - Estrutura Molecular do Azul metileno  Figura 23 - Estrutura Molecular do Azul mordante 9

Apresentam-se algumas carateristicas fisico-quimicas de cada corante em

estudo na Tabela 13.

Tabela 13 - Carateristica fisico-quimicas dos corantes

(Orlandi et al., 2017)

Caracteristicas RB LO1 AM AM9

Amax (Nm) 518 373 661 515

Massa molecular
(g/mol)

Formula quimica  C2sH3:N203Cl Ci13H9oN3Os C16H18N3SCI  C16H9CIN2Na20sS:>

479,20 287,23 319,85 501,90

4.1.4 Argamassas

Usualmente as argamassas sao constituidas por misturas de cimento, areia

e agua, em proporcdes adequadas as suas aplicagcdes em construcao civil.
+ Cimento

No caso em estudo utilizou-se um lote de cimento do tipo Portaland (CEM |
42,5 R), produzido e cedido pela empresa CIMPOR. Este tipo de cimento
apresenta na sua constituicdo mais de 95% de clinquer e uma percentagem

inferior a 5% de constituintes adicionais, onde se inclui o sulfato de calcio.

Para conservacao das caracteristicas do cimento € importante o adequado

armazenamento, por forma a minimizar a absorcao de agua.
+ Areia Normalizada

A areia usada no presente trabalho foi areia normalizada, de acordo com a
referéncia CEN, sendo uma areia natural, siliciosa com graos arredondados, cujo
teor de silica € maior ou igual a 98%. Esta areia possui uma composi¢ao
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granulométrica compreendida entre os limites definidos pela NP EN 196-1: 2006
(Tabela 14).

Tabela 14 - Composigdo granulométrica da areia referéncia CEN

Abertura dos peneiros

com malha quadrada 2,00 1,60 1,00 0,50 0,16 0,08
(mm)
Areia acumulada (%) 0 7+5 335 67+5 87+5 99+5

O teor de agua na areia deve ser menor que 0,2%, sendo definido como a
perda de massa de uma amostra representativa de areia, com secagem entre
105 a 110 °C.

A areia usada no trabalho experimental € apresentada na Figura 24.

5 L‘W.m@:&'ﬁ‘"j ~

Figura 24 - Areia Normalizada

% Agua

Nos ensaios de producdo de argamassas utilizou-se agua desmineralizada
do laboratério de Engenharia Civil do ISEL, de acordo com a norma NP EN 196-
1:2006.

< Lamas Industriais

Nos ensaios de producao de argamassas usou-se as LI (caraterizacéo ponto
4.1.1) para substituir parcialmente (10%) a quantidade de cimento. As LI foram
previamente moidas e peneiradas com o peneiro de 500 um, para que apenas a
fracdo com granulometria inferior a 500 um fosse utilizada nos ensaios.
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4.1.5 Producdao de biodiesel
% Oleos alimentares usados

No presente trabalho foram utilizados Oleos alimentares usados (OAU)
recolhidos no refeitorio do ISEL. Estes foram previamente preparados antes de
ser utilizados como matéria-prima na reacdo de transesterificacdo. Esta
preparacdo consistiu num pré-tratamento com as seguintes etapas:

desgomagem, neutralizacdo, centrifugacao, lavagem e secagem.
% Lamas industriais

No ensaio de producéo de biodiesel usou-se as LI (caraterizagdo ponto 4.1.1)
para produzir catalisadores heterogéneos. As lamas foram moidas e submetidas
a dois pré-tratamentos, secagem a 70 °C (estufa), durante 24h e calcinacéo a
850 °C (mufla), durante 3 h.

4.2 Métodos analiticos
4.2.1 pH e Temperatura

O pH é um indice que indica a acidez, neutralidade ou alcalinidade. A escala
do pH pode variar de 0 até 14, a 25 °C. O valor do pH esta diretamente
relacionado com a quantidade de ides de hidrogénio de uma solucao.

Do ponto de vista analitico, o pH é um dos parametros mais importantes na
determinacdo da maioria das espécies quimicas de interesse tanto de analise de
aguas potaveis como na analise de aguas residuais. O seu controle também é

aplicado nos sistemas de tratamento de aguas e aguas residuais.

A temperatura influencia o pH da agua na medida em que afeta os
coeficientes de dissolucdo dos acidos e da solubilidade do CO2. Geralmente, 0
pH diminui cerca de 0,1 unidades quando a temperatura ultrapassasse os 20 °C
(Silva, 2012).

O pH é representado por -log [H*], afere-se que o valor do pH varia

inversamente com a concentracao de i6es H*. O pH foi determinado através de
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um medidor 710 A Orion e respetivo elétrodo especifico, com calibragéo de trés

pontos.
Procedimento de medicéo de pH:

+» Calibrar o potenciometro, utilizando solucbes-tampédo de pH 4,00,

7,01 e 10,00 nas quais se mergulhou o elétrodo de vidro;

% Medir o pH mergulhando o elétrodo nas amostras e registando os

valores;

+ Intercalar cada medicdo com a lavagem com agua destilada e a

secagem do elétrodo, atenuando a ocorréncia de erros.

4.2.2 Solidos Totais, Volateis e Fixos

Os sdlidos totais (ST) é o termo aplicado ao residuo que permanece, apos
evaporacao da amostra e secagem na estufa a 103-105 °C. Os ST podem ser
divididos em Sdélidos Suspensos Totais (SST) e Sdlidos Dissolvidos Totais
(SDT).

Os SST séo definidos como os solidos que ficam retidos por filtracdo das
amostras, num filtro (normalmente de fibra de vidro) com poros de dimenséo
nominal de 0,45 pm. Os SDT sao representados pela fragdo de sélidos da
amostra que passa através do filtro (Marecos do Monte, Santos, Barreiros,
Albuquerque, 2016).

Solidos fixos € o termo aplicado ao residuo resultante da ignicdo a 550 °C
solidos totais, dissolvidos ou suspensos. E os sélidos volateis representam a
massa perdida apos a igni¢cdo a 550 °C do residuo dos solidos totais, dissolvidos

OU SUSpensos.
Os materiais e equipamentos usados:

e Capsulas de porcelana;
e Estufa, com operacao entre 103 e 105°C (HORO, Dr. Ing. A. Hofman);
e Mufla, com operacao a 550°C (Heraeus);

e Exsicador;
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e Balanca analitica;

e Banho termostatizado.

A determinacdo dos ST de amostras de lamas foi realizada pelo Método
Standard 2540D do Standard Methods (A.P.H.A, 2018) . Este método consiste
em pesar a amostra numa capsula devidamente tarada (a 550°C, porque a
mesma capsula com a amostra foi utilizada para ST e SV), e seguida de
evaporacao e secagem na estufa (HORO, Dr. Ing. A. Hofman) a 103 a 105 °C.
Posteriormente a capsula com a amostra arrefece em exsicador até a
temperatura ambiente e € pesada. O procedimento deve ser repetido até se obter

peso constante, isto € diferenca entre pesagens de 0,0005 g.

O célculo dos ST é dado pela Expressao 13.

A-B) x 1000 13
ST(mg/g)=—( )c )

Onde:

A — massa de amostra + massa da capsula (103 a 105 °C);
B — massa da capsula (550°C);

C — massa de amostra.

Apos a determinacéo dos ST realizou-se a determinacédo dos SV e dos SF.

A determinacdo dos parametros acima referidos consiste na utilizacdo do
residuo produzido pelo Método 2540B do Standard Methods (A.P.H.A, 2018) e
em seguida, coloca-lo na mufla a uma temperatura de 550 °C. Pesar a capsula
assim que esfriar no exsicador para equilibrar a temperatura, repetir o ciclo até
gue a pesagem tenha um peso constante com uma diferenca de 0,0005 g. Todas
as amostras foram feitas em duplicado para minimizar os erros e obter-se

resultados mais concordantes.

No presente trabalho calculou-se os SF e SV pelas Expresséao 14 e 15.
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D-B) x 1000 14
SF (mg /g) (D5 * 1000 )C (14)
A-D) x 1000 15
SV (mg Ig) = -2 > 100 (13)

Onde:
A — massa da amostra + capsula (103 a 105 °C);
B — massa da cépsula (550 °C);

D - massa da amostra + capsula (550 °C).

4.2.3 Caréncia Quimica de Oxigénio

A caréncia quimica de oxigénio (CQO) mede a quantidade de oxigénio
necessaria para oxidar quimicamente, em determinadas condi¢des, a matéria
organica presente numa amostra, permitindo igualmente quantificar a presenca

de compostos toxicos a vida biologica.

A determinagédo da CQO encontra-se relacionada com outras, tais como, a
caréncia bioquimica de oxigénio (CBO) e com o carbono orgéanico total (TOC).
Geralmente, a CQO €& maior que a CBO.

Para a determinacdo da CQO foi utilizado o método 5220B do Standard
Methods (A.P.H.A, 2018). Esse método consiste numa reacdo de oxidacdo da
matéria organica da amostra por quantidade conhecida de dicromato de potassio
em meio fortemente acido e elevada temperatura na presenca de catalisador
(sulfato de prata) e inibidor de cloretos (sulfato de mercurio). De acordo com a

seguinte Expresséao 16:
CnHaOb + cCr207 % + 8cH* —— n CO2 + [(a+8c)/2]H20 + 2cCr3* (16)

Onde:

c= [(2/3)n+a/6-b/3]
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O dicromato de potassio é utilizado, uma vez que € um forte agente oxidante,
facil de manipular e bastante aplicavel. O sulfato de prata € utilizado como

catalisador para tornar possivel a oxidacdo de compostos de cadeia reta.

O dicromato de potassio néo reduzido é titulado com uma solucéo de sulfato
ferroso amoniacal (Sal de Mohr), agente redutor. A reagdo de titulacdo € dada
pela seguinte Expressao 17.

6Fe?* + Cr207 2 + 14H* — 6 Fe3* + 2¢Cr3* + 7H20 (17)

A solucéo titulante deve ser aferida diariamente. O ponto final da titulacdo
ocorre quando se da a viragem no potencial de oxidac¢ao-reducao do meio. Esta
viragem pode ser determinada por meios eletrométricos, ou por um indicador de

oxi-reducdo. Neste caso utiliza-se uma solugéo de ferroina (indicador).

7/

% Materiais e equipamentos:

e Tubo de digestdo de 250 mL, com boca esmerilada 24/40;
e Condensador com unido 24/4,

e Chaminé do condensador;

e Digestor de CQO;

e Suporte para tubos de digestao;

e Erlenmeyers de 250 mL;

e Suporte universal, pingas e nozes;

e Balbes volumétricos de 250 mL;

e Pipetas volumétricas 2, 5,10 mL;

e Bureta graduada em décimos de 25 mL;

e Esferas de vidro.

% Reagentes:
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e Solugéo de dicromato de potassio 0,25 N (12,259 de K2Cr207 previamente

seco a 150°C durante 2h, em 4gua destilada e perfazer até 1L).

e Solucao acida de sulfato de prata (5,5g de Ag2S0O4/kg H2SO4, deixar 1 a 2

dias para dissolver).

e Solucao indicadora de ferroina (1,485g de 1,10-fenantrolina monohidratada

e 695mg de FeS0O4+7H20 em agua destilada e perfazer até 1L).

e Solugao de sal de Mohr aproximadamente 0,125 N (98g de Fe(NH4)2(S04)2)

em agua destilada, adicionar 20 mL de H2SOa , arrefecer e perfazer até 1L).

e Sulfato de mercurio (HgSO4 em po).

7/
°0

1)
2)
3)

4)
5)

6)

7

8)

9)

Procedimento experimental:

Introduzir 5g de amostra a analisar, mais 25 ml de agua num tubo de
digestdo de 250 mL,;

Adicionar 1 g de sulfato de mercurio e colocar algumas esferas;
Lentamente adicionar 2,5 mL de solug&o acida de sulfato de prata;
Adicionar 12,5 mL de solucao de dicromato de potassio 0,25 N;
Lentamente, adicionar 35 mL de solucdo acida de sulfato de prata,
continuar a arrefecer e colocar rapidamente o condensador para que
nao perder os volateis;

Colocar a chaminé no condensador;

Colocar o tubo no digestor para submeter a mistura a ebulicdo durante
2h;

Retirar o conjunto (tubo de digestado + condensador + chaminé) para o
suporte e deixar arrefecer;

Lavar o condensador com agua destilada (cuidado com a quantidade
de agua adicionada para ndo ultrapassar o volume de afericdo 250
mL);

10) ) Remover a chaminé e o condensador e transferir a mistura do tubo

de digestdo para um baldo volumétrico de 250 mL e completar com

agua destilada.
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Afericdo do Sal de Mohr:

1) Introduzir com pipeta (medigéo rigorosa) num erlenmeyer de 250
mL: 10 mL de dicromato de potassio 0,25 N; 15 mL de acido
sulfurico concentrado; 2 a 3 gotas de indicador;

2) Titular com solugéo de sal de Mohr até a viragem do indicador de
azul para vermelho escuro. Tomar nota do volume gasto;

3) Repetir os dois pontos anteriores até obtencdo de dois ensaios

rigorosos.
Titulagao do excesso de dicromato:

1) Retirar umatoma de 50 mL para um erlenmeyer de 250 mL e adicionar
2 a 3 gotas de indicador;

2) Titular com solucéo de sal de Mohr até a viragem do indicador de azul
para vermelho escuro. Tomar nota do volume gasto;

3) Repetir os dois pontos anteriores até obtencdo de dois ensaios

rigorosos.

Determinacéo da CQO é dada pela Expressao 18.

(V1-VO)x N x 8000 (18)

CQO mg Oz/g = massa da amostra

Onde:

V1- Volume da solucdo de sal de Mohr gasto na titulagao do excesso de dicromato;
Vo - Volume da solugéo de sal de Mohr necessario para o branco;
N - Normalidade da solucédo de sal de Mohr;

8000 — Massa equivalente do Oz em mg/eq.

4.2.4 Corantes

A determinacédo das concentracdes dos quatro corantes (rodamina-B, laranja
mordante 1, azul metileno e azul mordante 9), presentes nas ARI sintéticas
utilizadas nos ensaios de adsorcao foi efetuada por espectrofotometria na gama

do visivel.
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Para a realizacdo das determinagcbes das concentracbes dos corantes foi
necessario selecionar o comprimento de onda (1) mais adequado, através de um
varrimento entre 300 e 600 nm (Li etal., 2011), utilizando um espectrofotdmetro
de feixe simples (Thermo Helios Alpha) e por estudos existentes (Arulkumar,
Sathishkumar, & Palvannan, 2011; Martins & Nunes, 2014; Anastopoulos &
Kyzas, 2014). Assim para a RB foi aplicado A de 540 nm, para o LO1, A de 373
nm, para AM, A de 661 nm e para AM9, A de 515 nm.

Nos ensaios de adsorcdo preparou-se seis solucdes de concentracdes
diferentes para cada corante em estudo, a partir de uma solucdo mae, através
de diluicbes, como representado na Tabela 15. As diferentes concentracbes de
corantes foram selecionadas como as mais adequadas para simular ARI.

Tabela 15 - Concentrac¢des de cada corante para a realizagdo dos ensaios de adsor¢éo

. L Concentragdes das
Concentragéo solugéo mae

Adsorvatos solugdes para estudo
(mg/L)
(mg/L)
RB 1000 1,2,3,58e10
LO1 25 1,5,10,15,20e 25
AM 1000 1,2,3,4,5e6
AM9 1000 1,5,10,15,20€e 30

Posteriormente construiram-se as curvas de calibracdo para cada corante,
(Figuras 25 a 28). No anexo lll sédo apresentados os valores de absorvancias e
concentracbes de cada curva. Como se pode verificar todas as curvas de
calibracdes dos corantes em estudo, tém coeficientes R? > 0,99, ndo sendo

necessario desprezar nenhum ponto.
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Figura 25 - Curva de calibracdo da RB

y =0,1684x+ 0,1006
R2=0,9939

1 2 3 4
Concentragao (mg/l)

Figura 27- Curva de calibragdo do AM

4.2.5 Biogéas
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Figura 28 - Curva de calibragcdo do AM 9

Para a caraterizacdo do biogas, produzido nos ensaios de DA, mediu-se o

volume e a composicao. A medi¢cado do volume de biogas foi obtida através de

seringas de vidro graduadas (25 e 50 mL) (Figura 29). A caraterizacdo da

composicao de biogés foi determinada por cromatografia gasosa, sendo o gas

recolhido em seringa com valvula “on/off”.
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Seringa
Valvula

Septo de borracha

Garrafa de vidro

Residuos organicos

Inéculo

Figura 29 - Procedimento da medicé@o do volume de biogéas

(HANSEN et al., 2003)

As analises da composi¢cdo do biogas foram realizadas num cromatoégrafo
gasoso Shimadzu 14B (Figura 30) equipado com TCD, coluna Porapak Q de 2
m de comprimento e diametro de 0,32 mm. O GC esta ligado a um PC com o
software de GCsolution Analysis version 2.21.00 da Shimadzu para controlo e
aquisicdo de dados (cromatogramas). O gas de arraste utilizado foi o hélio. O
volume de amostra injetado foi de 0,5 mL. As condi¢des de operacao utilizadas
foram, injetor a 60 °C, forno a 30 °C e detetor a 90°C. Como padrdes de biogas

foram utilizadas misturas de N2, CH4, CO2 com diferentes percentagens.

Figura 30 - GC - Shimadzu 14B e PC

Na Figura 31 estd representada um exemplo de cromatograma com a

composicao do biogas, obtido no GC.
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Figura 31 - Cromatograma de uma amostra biogéas - GC

4.2.6 Biodiesel
% Indice de Acidez

O indice de acidez (I1A) € definido como a massa, em miligramas, de hidréxido
de potassio necessarios para neutralizar os acidos organicos “gordos” livres

presentes em 1 grama de éster.

A amostra é dissolvida em acetona e titulada com uma solu¢édo de KOH 0,2

M, usando a fenolftaleina como indicador para detetar o ponto final da titulacéo.

Colocou-se 2 g de biodiesel em erlenmeyers de 250 mL e adicionou-se
acetona (CsHeO) até dissolver a amostra e foram adicionadas 3 gotas de
fenolftaleina e, em seguida, foi titulada na presenca de solugdo de KOH 0,2 M,
como agente titulante. O volume de titulante gasto foi registado e utilizado no
calculo do indice de acidez através da Expresséo 19.

V x ¢ x 56,11 (29)
m

IA (mgKOH/gbiodiesel) =
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Onde:

V - volume em mL de KOH gasto na titulacéo,
¢ - concentracdo exata em mol/L da solucéo etandlica de KOH 0,2 M,
m - massa em g da amostra utilizada na titulagéo;

56,11 - Massa molar de KOH.

« Densidade

A medicdo da densidade foi realizada com a ajuda de um picnémetro e, a
uma temperatura de 15 °C. Primeiro pesou-se o picnémetro vazio, depois o
picnometro foi preenchido com o biodiesel e posto num banho a 15 °C por 5
minutos. Depois foi pesada a massa do biodiesel mais o picnédmetro e registada.

Foram realizados varios ensaios até obtencéo de resultados concordantes.

O calculo da densidade foi feito pela seguinte Expresséo 20.
_ Mb-Mo (20)
MHz20 - Mo
Onde:

Mb — massa do picnémetro com o biodiesel (g);
Mu20— massa do picndmetro com a agua (g);

Mo — massa do picnémetro vazio (g).

4.3 Metodologias
4.3.1 Ensaios de potencial metanogénico

Para avaliar a possibilidade de digerir, por via anaerObia, as lamas da
industria quimica, foram realizados testes laboratoriais (batch) de forma a obter
o potencial metanogénico das lamas. Os ensaios do potencial metanogénico
(BMP) baseiam-se essencialmente na incubacdo de uma quantidade de
substrato e in6culo anaerdbio, na medigdo do volume de biogas produzido e na

determinacao da sua composicao por GC (Novak & Lynch, 1990).
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Os reatores de DA (Figura 32 a)) utilizados eram de vidro, com capacidade
de 500 mL selados com rolha de borracha butirica, perfurada no centro com um
tubo de vidro com cerca de 10 cm, o qual tinha na extremidade um septo em
teflon para permitir a recolha do biogas durante os ensaios. Os reatores eram

mantidos a temperatura de 30 °C em banho termoestabilizado (Figura 32 b)).

B S e
; |
o

Figura 32 - Reatores de DA: a) com capacidade de 500 mL e b) no banho termostatizado

Nos ensaios de BMP foram analisadas duas misturas de substrato,
constituido por lamas industriais e lamas mistas - primarias e secundarias,
provenientes do tratamento de aguas residuais urbanas de uma ETAR localizada
no centro de Portugal. As duas misturas das lamas aplicadas como substratos
foram compostas por 80% de LM e 20 % de LI que foram colocadas nos reatores
A e, de 90% de LM e 10 % de LI que foram colocadas nos reatores B. De cada
mistura de substrato foram montados sete reatores, contendo substrato e
inoculo. Apos o enchimento dos reatores com as misturas de lamas, foi realizado

um varrimento com azoto, por forma a fomentar condicfes anaerobias.

As misturas introduzidas nos reatores em estudo foram obtidas para
assegurarem uma relacao substrato/inéculo idénticas, tendo-se trabalhado com
valores de cerca de 2 g SV/100 ml (Tabela 16) (HANSEN et al., 2003; Grosser
et al., 2017).
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Tabela 16 - Composicao das misturas para 0s ensaios de DA

Item Reatores A (9) Reatores B (g) Reatores | (g)
LM 4,85 5,45 -
LI 0,09 0,05 -
In6culo 19,05 19,05 19,05
Agua 175,45 175,45 180,95

No Anexo IV sédo apresentadas as composi¢cdes das misturas nos reatores A,
Bel

Os ensaios de DA decorreram durante 32 dias, sendo que durante esse
periodo foram realizadas analises diarias ao biogas para determinagcédo do seu
volume, da sua composicéao (ponto 4.2.5) e producéo especifica. A abertura dos
varios reatores ao longo dos ensaios permitiu obter a caraterizacdo da fase
liguida, em termos de CQO, ST, SV, SF e pH.

Para o calculo das eficiéncias de remocédo dos corantes foi aplicada a

Expressao 21.

(Ci-Cf)

E=—3;

x 100 (21)

Onde:
E¢— eficiéncia de remocgéo, (%);
Ci - concentracao inicial (mg/g);

Cf - concentragéo final de corante (mg/g).

Nos calculos do volume de biogas e de metano produzidos nos ensaios de

DA foi subtraido o volume obtido nos brancos correspondentes (indculo).

A producdo especifica de metano € dada pela quantidade de volume de

Y

metano produzido em relacdo a matéria organica da mistura de substratos
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(alimentacdo aos reatores), medida como quantidade de SV. Nos célculos da
producdo especifica de metano foram convertidos para as condicbes PTN
(pressdo de 1 atm e temperatura de 0°C). Previamente os valores obtidos na
producdo de biogas e metano foram corrigidos subtraindo os valores da

quantidade produzida pelos reatores | (indculo).

4.3.2 Ensaios de adsorcao

Nos ensaios de adsorcao o objetivo foi determinar a capacidade de adsorcéo
do adsorvente composto pelas lamas industriais, com a juncéo de lamas de ETA,
no tratamento de ARI sintéticas.

Como adsorvato foram selecionados, conforme esta descrito no ponto 4.1.2,
por serem usados em grandes quantidades nas industrias téxteis e alimentar.
Para quantificacdo da concentracdo dos adsorvatos foi aplicado o método
espectrofotométrico, tendo sido elaboradas curvas de calibracdo para cada
corante com concentragdes entre 1 a 30 mg/L (ponto 4.2.4).

A determinacdo das concentracfes diversas de corantes foi realizada pelo
método espectrofotométrico com o respetivo comprimento de onda de maxima
de absor¢édo (Aw), tendo sido utilizado um espectrofotdmetro UV/vis
(SEPTRONIC 20 GENESYS).

Nos ensaios de adsorcdo em primeira instancia, foram testadas 6
concentracOes diferentes para cada corante (ponto 4.2.4) com a mesma massa
de adsorvente, em erlenmeyers de 100 mL, com um volume util 30 mL e com
agitacéo (Tabela 17). No segundo ensaio variou-se a massa de adsorvente entre
0,5 a 3 g (Tabela 18). Durante os ensaios foram recolhidas amostras de meia
em meia hora durante uma hora e meia, por forma a determinar a concentragéo

de corante remanescente.
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Tabela 17 — Concentracdes dos corantes no ensaio 1 de adsor¢do com 0,5 g de adsorvente - LETA +
LI

Corantes - Adsorvatos Intervalo de concentracéo dos corantes (mg/L)

RB 1-10
LO1 1-6
AM 1-25
AM9 1-30

Tabela 18 — Massa de adsorvente no ensaio 2 de adsor¢éo

Adsorvato

Adsorvente ()
RB LO1 AM AM9

LETA + LI 05-3 1-3 1-3 1-3

Para realizagdo dos ensaios de adsor¢cdo usou — se um agitador orbital
(KS125 basic — IKA LABORTECHNIK), conforme apresentado na Figura 33.

Figura 33 - Agitador orbital
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Nos ensaios de adsorcao o calculo da ge para cada corante foi determinado

pela Expressao 22.

_ (C-CoV (22)

Qe
Madsorvente

Onde:

Ci - concentracéo inicial de corante (mg/L);
Ct - concentragéo final de corante (mg/L);
V - volume de trabalho (L);

ge — quantidade de soluto adsorvido por massa de adsorvente (mg/g).

Madsorvente — Massa de adsorvente (g).

Para o célculo das eficiéncias de remocdo dos corantes foi aplicada a
Expressao 21 apresentada no ponto 4.3.1, sendo as concentragdes expressas

por mg/L.

Por fim, aplicou-se os modelos das isotérmicas de Langmuir e de Freundlich
para determinar os coeficientes de adsor¢ao de cada corante, de acordo com as

expressoes apresentadas no ponto 2.5.3.

4.3.3 Ensaios de producédo de argamassas

Os ensaios para a preparacao de argamassas tiveram como objetivo verificar
a possibilidade de utilizar as lamas industriais (referenciadas no ponto 4.1.1) para
a substituicdo parcial do cimento na preparacdo de argamassas e assim avaliar

a resisténcia a flexdo e a compressao dos provetes produzidos.

O procedimento experimental foi baseado na norma NP EN 191-1:2006.
Assim, preparam-se cinco tipos de argamassas em que a primeira foi a de
referéncia, que incluia na sua composi¢ao cimento, areia e agua. Nas restantes
quatro argamassas, substituiu-se parcialmente o cimento pelas lamas
industriais, utilizando diferentes percentagem de lamas, 1, 2,5, 5 e 10%. A

composicao de cada argamassa usada no ensaio esta descrita na Tabela 19.
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Tabela 19 - Composicao de cada argamassa usada no ensaio

} i Lamas Lamas Lamas Lamas
Composicéo Referéncia
(1%) (2,5%) (5%) (10%0)
Cimento (Q) 450,02 445,52 438,71 427,51 405,03
Areia (g) 1350 1350 1350 1350 1350
Lamas (g) 0 4,51 11,32 22,51 45,02
Agua (g) 225,02 225,01 225,03 225,03 225,02

Para a mistura das argamassas utilizou-se um misturador de pa, da marca

Controls, modelo PL5M, constituido por um recipiente em aco inoxidavel com

uma capacidade de cerca de 5 L (Figura 34).

O protocolo de amassadura de argamassas € a seguinte:

1.

Introduzir o cimento e de seguida colocar a agua no recipiente do
misturador.

Ligar o misturador na velocidade lenta (140 rpm) e misturar durante 30
segundos.

Introduzir a areia durante 30 segundos e continuar a misturar em
velocidade lenta.

Alterar o misturador para a velocidade rapida (285 rpm) e deixar a
argamassa misturar durante 30 segundos.

Parar o misturador durante 30 segundos e retirar por meio de uma
espatula toda a argamassa aderente as paredes e coloca-la no meio
deste.

Durante 60 segundos deixar a argamassa repousar.

Continuar a amassadura na velocidade rapida durante 60 segundos.
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Figura 34 - Misturador da argamassa: a) equipamento e b) recipiente com a mistura de argamassa

De seguida procedeu-se a producédo de provetes de dimenséo 40 x 40 x 106
mm. Para tal, colocou-se o molde (Figura 35) no compactador (Figura 36) e
introduziu-se a primeira de duas camadas de argamassa em cada
compartimento do molde e estendeu-se, utilizando uma espéatula e de seguida,
compactou-se com 60 pancadas do compactador. Posteriormente foi introduzida
a segunda camada de argamassa, nivelada com a espatula pequena, retirou-se
a argamassa em excesso com uma régua metéalica e compactou-se de novo com

60 pancadas.

Figura 35 - Molde dos provetes Figura 36 - Compactador dos provetes.

Ao fim de 24 horas da moldagem dos provetes, procedeu-se a sua

desmoldagem e marcaram-se trés provetes (Figura 37 a), resultantes de cada
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amassadura. Os provetes foram conservados em agua (Figura 37 b) a
temperatura de 20 °C, durante 28 dias.

T TR
£ LTINS
CEL - fun YRR AR

a) b)
Figura 37 — Provetes: a) desmoldados e b) em cura na estufa com agua

A idade dos provetes é contabilizada a partir do momento da amassadura dos

constituintes da argamassa, ou seja, 28 dias.

O ensaio a resisténcia a flexdo consistiu em colocar o provete numa maquina
de flex&o e aplicar uma carga verticalmente por meio do cilindro de carga, sobre
a face lateral oposta do prisma e aumenta-la uniformemente a velocidade de 50

N/s até a sua rotura (Figura 38).

100x05
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\\\
=40

| l 435+ 25
i -

| 1000+ 0.5 =30

=160

Figura 38 - Esquema com dimens0@es do equipamento de ensaio a flexdo e posicionamento do
provete nos cilindros deste equipamento

A resisténcia a flexdo foi determinada pela Expressao 23.
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_1,5xFrxL (23)
T ps

f

Onde:

Rt - resisténcia a flexdo (MPa);
b - lado da secao quadrada dos primas (mm);
F¢- carga aplicada ao centro do prisma na rotura (N);

L - dist&ncia entre os apoios, (mm).

Considera-se a resisténcia a flexdo (Figura 39) de cada argamassa como
sendo a média aritmética dos valores de resisténcia a flexao obtida, em relacéo

aos provetes de cada argamassa ensaiados.

Figura 39 - Equipamento para determinar a resisténcia a flexao

O ensaio de resisténcia a compresséao, efetuou-se com as metades do prisma
rompido no ensaio anterior. Centrou-se lateralmente cada semi-prisma em
relacdo aos pratos da maquina. Depois aumentou-se a carga uniformemente

durante toda a aplicagéo, até a rotura (Figura 40).
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Figura 40 - Equipamento para determinar a resisténcia a compressao

O célculo da resisténcia a compressao em MPa foi realizado pela Expresséo
24.

_ Fc (24)
~ 1600

Onde:
Rc - resisténcia & compresséo (MPa);
Fc¢- a carga maxima na rotura (N);

1600 - area dos pratos (mm?).

O indice de Atividade (IA) foi determinado pela Express&o 25.

A
IA=§ x100 (25)

Onde:

A - valor médio da resisténcia mecénica (a flexdo ou & compressao) da argamassa com uma

dada percentagem de substituicdo de cimento por lamas industriais;

B - valor médio da resisténcia mecanica (a flexdo ou a compressdo) da argamassa de

referéncia.
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4.3.4 Ensaios de producao de biodiesel por catalise heterogénea

Na preparagéo do catalisador, foram usadas lamas industriais em estudo que

tém cerca de 15% de calcio na sua composicao.

Para a preparacao dos catalisadores heterogéneos utilizados na producao de

biodiesel os reagentes e 0s equipamentos sdo descritos seguidamente.

* Reagentes:
e Metanol (CH3zOH)> 99,5%;

e Oleos alimentares usados, neutralizados (IA = 1,6).

% Equipamentos utilizados:

Baldo de fundo redondo com trés tubuladuras — labbox (14/23 e 29/32)
Balanca - KERN EMB-V;

Banho termostatico BAYSILONE M-350;

Placa de aquecimento com agitacdo magnética e com termorregulador
digital — Velp Arex digital;

Termdmetro (1°C);

Mufla - HERAUS Instruments;

Estufa — ERT,;

Espectrometro FTIR-ATR - Interspec 200-X;

Bomba de filtragem a vacuo - COMECTA IVYMEN,;

Picnédmetro — Lauda.

+ Procedimento:

Na preparacéo dos catalisadores, foram usadas as lamas industriais moidas.

Para o primeiro ensaio foi pesado 20 g de lamas industriais moidas e secas a 70

°C, durante 24 h) e, no segundo ensaio, foi pesado 7,5 g de lamas industriais

moidas e calcinadas a 850 °C, durante 3 h.
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A producdo de biodiesel foi efetuada através de uma reagdo de
transesterificacdo de 6leos alimentares usados, com metanol, na presenca de

um catalisador soélido de lamas industriais.

O reator consistiu num baldo de vidro de 500 mL com trés tubuladuras (Figura
41), sendo que numa delas foi instalado um condensador de refluxo e noutra foi

colocado um termdmetro para controlo de temperatura.

O metanol e o catalisador foram introduzidos no reator que foi mergulhado
num banho a 6leo aquecido por uma placa de aquecimento com agitacao
magnética. A temperatura foi controlada com um termémetro colocado numa das

tubuladuras e foi ajustada para atingir 60 °C.

Figura 41 — Montagem de transesterificagdo com reator aquecido por banho de 6leo

O oleo foi pré-aquecido a uma temperatura de 60 °C numa placa de
aguecimento com agitacdo e, de seguida introduzido no reator quando a
temperatura neste se encontrava nos 60 °C e a reacao dura trés horas. ApGs o
términus da reacao, a agitacdo foi desligada e a mistura foi filtrada a vacuo para
separar as fases liquidas (éster e glicerina) da fase solida (catalisador) (Figura
42).
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Figura 42 — Filtragdo a vacuo da mistura racional
Para a filtracdo foram utilizados papéis de filtro qualitativos com um raio de
120 mm. ApGs a filtragdo removeu-se o catalisador solido do funil de Buchner, e

cada amostra foi seca durante a noite, em estufa, a 90 °C (Figura 43).

Figura 43 - Catalisadores ap0s reacéo de transesterificacdo: a) de LI secas e b) de LI calcinadas

A mistura liquida foi depois transferida para uma ampola de decantagcéo onde
permaneceu em repouso. A glicerina foi separada dos ésteres metilicos por
gravidade (Figura 44), recolhida e armazenada. A fase que permaneceu na

ampola, biodiesel, foi posteriormente purificada.

Pedro Lopes 96



Gestao e Valorizacdo das Lamas da ETAR da OMNOVA Solutions

Figura 44 - Decantacao do biodiesel: a) catalisador de LI secas e b) catalisador de LI calcinadas

O biodiesel produzido passou por um procedimento de purificacdo onde
foram realizadas trés etapas: lavagem, centrifugacao e secagem a fim de garantir

um produto com a maxima pureza.

Apés a separacdo das duas fases, realizaram-se trés lavagens da fase de
ésteres metilicos, sendo duas com agua desionizada e uma lavagem intermédia

com a solucao aquosa de acido nitrico a 1,5 % v/v

O biodiesel foi posteriormente submetido a uma centrifugacéo para eliminar
0s vestigios de sabdo que ainda possam existir e seguiu-se 0 processo de
secagem, o qual foi realizado por aquecimento a cerca de 95 °C, durante 45

minutos.

O biodiesel purificado foi analisado para verificar alguns parametros, tais

como a densidade e o indice de acidez.

Para andlise da composicdo do biodiesel foi utilizado um espectrofotometro
FTIR Spectrometer Interspec 200-X, existente no Laboratdrio de tecnologia de
ADEQ do ISEL. Os espectros FTIR foram tracados utilizando um software
Interspec for Windows Version 4.1.0 Pro no modo normal na gama de 4000 1/cm
a 600 1/cm (Figura 45).
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Figura 45 - Espectrometro FTIR-ATR.
Na Tabela 20 estdo apresentados os diversos grupos funcionais para se

poder identificar nos espectros FTIR-ATR.

Tabela 20 - Grupos funcionais — FTIR-ATR

(Boro, 2012)

Ligacao Funcéo N° de onda (1/cm)
—-O-H Alcool, fenol, acido carboxilico 3650 —3200
—R2NH Aminas secundarias 3400 - 3140
—NH: Aminas primarias 3400 - 3350
—-C-H Alcanos 2962 — 2853
—-C-H Alcenos 3095 -3010

—-CO-C-H Aldeidos 2900 — 2800
—C=C—, C=N Alcinos e Nitritos 2500 — 2000

R2C=0 Carbonatos 1630 — 1850

H2C=CH: Alcenos 1680 — 1650
—-C=C- Arométicos 1450 — 1500
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5. RESULTADOS EXPERIMENTAIS

5.1 Ensaios de potencial metanogénco

Nos ensaios de BMP pretendeu-se avaliar a influéncia da proporcao relativa
das lamas industriais na codigestdo anaerdbia. Assim, foram preparadas duas
misturas com diferentes percentagens de lamas mistas de ETAR urbana e lamas
industriais: reatores A com 80% LM e 20 % de LI e reatores B com 90% de LM

e 10 % de LI.

As condic¢des inicias e finais dos diversos parametros de caracterizagéo das
misturas dos reatores A, B e | sdo apresentadas na Tabela 21. O calculo da

eficiéncia de remocao esta descrito no ponto 4.3.1.

Tabela 21 — Pardmetros de caracteriza¢@o das misturas dos reatores dos ensaios de BMP

Reatores  Parametros ST Piied Eficiéncia de remocéao (%)
(mg/g) (mg/g)

ST 2,88 2,16 25,0

A SV 2,00 1,35 32,7
SF 1,63 0,56 65,4

CQO 2,20 1,72 21,9

ST 3,66 2,13 41,7

5 SV 2,03 1,32 34,9
SF 1,63 0,63 61,4

CQO 2,20 1,72 22,0

ST 2,81 1,53 45,6

| S\ 2,34 1,20 48,8
SF 0,47 0,33 30,0

CQO 2,72 2,12 22,2

Ao longo do tempo de incubacgédo, verifica-se a degradacdo de matéria
organica, obtendo-se uma eficiéncia de remocao de SV para os reatores A de
32,7 % e, para os B, de 34,9 %. Na Figura 46 apresenta-se a diminuicdo das

concentracdes dos varios parametros ao longo do tempo de incubacao.

Pedro Lopes 100



Gestao e Valorizacdo das Lamas da ETAR da OMNOVA Solutions

35 ——ST 40 st
N sv 35 sV
) _ SF
5 s B30
%25 cao 2 €0
% | ) 25
2,0 ]
L §20
£ g7 |
£15 E
H o 15
= 1,0 g
S 310
05
05
0,0 T T T T T T 0,0 T . T T T T .
0 5 10 15 20 25 30 35 0 5 10 15 20 25 30 35
Tempo (d) Tempo (d)
a) b)

Figura 46 - Evolugdo de ST, SV, SF e CQO nos ensaios de DA: a) reatores A e b) reatores B

Na Tabela 22 s&o apresentadas as condic¢des iniciais e finais do ensaio para

os reatores A, B e |, em termos de pH.

Tabela 22 - pH inicial e final dos ensaios de DA

Reatores pH Inicial pH Final
A 6,6 6,9
B 6,9 6,9
I 6,4 6,9

O pH ao longo do tempo de incubagdo manteve-se entre 6,4 e 6,9, proxima
da gama neutra, como referido por (Khalid, Arshad, Anjum, Mahmood, &

Dawson, 2011) para as condi¢cdes adequadas para o processo de DA.

Como referido no ponto em 4.3.1 foram realizadas medi¢des de biogas e
metano (Figura 47) o que permitiu obter a producdo acumulada de biogas e de
metano (T = 30°C e P = latm) ao longo do periodo de incubacédo e

posteriormente corrigir essa producao para as condi¢cdes PTN (Figuras 48 e 49).

Pela analise da Figura 47, verifica-se que a percentagem de metano presente
no biogas para as misturas vai aumentando ao longo do tempo, tendo-se atingido
valores superiores a 63% de CHa4 para todos os reatores.
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Figura 47 - Percentagem de metano no biogas produzido pelos reatores A, B e |
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Como se pode verificar pela andlise das Figuras 48 e 49 os reatores A e B
apresentam uma evolucao semelhante ao longo do tempo. Na andlise da Figura
48, verifica-se que ao fim de 32 dias de incubacao, a maior quantidade de biogas
produzida foi pelos reatores B com 82,3 mL o mesmo se verifica em relacdo a
producdo de metano (Figura 49). Os reatores com o in6culo apresentam uma
fase de arranque de cerca de 4d, com producdes muito inferiores relativamente

aos restantes reatores, como esperado.

Posteriormente foram determinadas as produ¢des maximas ao fim do tempo

de incubacgéao (32 d), como se verificar na Tabela 23.

Tabela 23 - Produ¢des acumuladas de biogas e de metano nas condi¢cfes de trabalho e PTN para os
reatores A, B e |

Producéo Producéo Producéo Producéo
Reatores acumulada de acumulada de acumulada de acumulada de
biogas (mL) metano (mL) biogas (N.mL) metano (N.mL)
A 1134 71,6 73,3 46,2
B 1235 82,2 82,3 54,8
I 32,1 21,0 28,9 18,9

Na Tabela 24 sdo apresentadas as producfes especificas maximas de

metano em condi¢des de trabalho e PTN, para cada mistura testada.

Tabela 24 - Producéo especifica maxima de metano para os reatores Ae B e |

Producédo especifica maxima de Producao especifica maxima
Reatores

metano (mL CHa4/g SV) de metano (N.mL CHa/g SV)
A 529 342
B 600 400
I 69 55

Na andlise da Tabela 24, verifica-se que ao fim de 32 dias de incubacéo, a
maior quantidade de producao especifica de metano foi pela mistura B com 400
mL CHa/gSV.
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Figura 50 - Producéo especifica de metano para as condi¢es de trabalho: a) T= 30°C e P= 1atm e b)
PTN para os reatores A, B e |

Da avaliacdo dos resultados verifica-se que o0s reatores B apresentam
maiores producdes e percentagens de CH4 (Figura 50). Os resultados obtidos da
producédo especifica de metano nos ensaios de DA em ambos os reatores (A e
B) sdo superiores aos valores de outros estudos com utilizacdo de lamas ETAR
(Lim, 2013, Yan, 2013 e Abelleira-Pereira, 2015), em que os resultados variam
entre 21,93 a 327 mL CHa/g SV. Tal facto pode provavelmente ser justificado
pela quantidade de matéria organica biodegradavel existente nos co-substratos
de lamas industriais com lamas de ETAR e pela atividade do inoculo (lamas
digeridas de reatores anaerobios) a nivel das bactérias metanogénicas. Os
outros constituintes das lamas industriais, nomeadamente o teor de calcio
também podem favorecer a degradacao anaerdbia. Um fator das LI que poderia
dificultar a digestdo anaerobia é o pH, mas como a mistura dos co-substratos

tem um pH préximo da neutralidade tal ndo se verifica.

O aproveitamento energético do biogas é extremamente importante, sendo para
tal necessario saber o PCI de 39,8 MJ/m?3 (Renovaveis, 2019). Assim é possivel
determinar a energia produzida por massa de SV, ST e dos co-substratos (LI e
LM) tal e qual. Posteriormente estimou-se a energia por massa de lamas
industriais. Os valores estimados da producao de energia sdo apresentados na
Tabela 25.
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Tabela 25 - Producéo de energia dos reatores Ae B

Substratos Reatores A Reatores B
SV 3,8 kWh/kgSV 4,4 KkWh/kgSV
ST 2,1 kWh/kgST 3,5 kWh/kgST
LM+LI 0,102 kWh/kgLM+LI 0,109 kWh/kgLM+L1I
LI 1,9 kWh/kgL| 2,0 kKWh/kgLl

Na analise da Tabela 25 verifica-se que os reatores B tém valores de energia
superiores aos reatores A. Os resultados da producao de energia por lamas

industrias a diferenca entre reatores € minima, com cerca de 2 kWh/kgLl.

De acordo com EDP (2019) o preco de venda é de 0,1544 €/kWh, pelo que a
producdo de 2 kWh/kg de lamas industriais representa 0,3088 €/kg, ou seja,
308,8 €/ano de lamas industriais da OMNOVA.

5.2 Ensaios de adsorcgao

Nos ensaios de adsorcéo pretendeu-se avaliar a capacidade de adsorgéo da
mistura de lamas de ETA e de lamas industriais (75% de LDA+ 25% de LI),
conforme explicado no ponto 4.3.2. Para tal estudou-se o feito da variacdo de

massa de adsorvente e de concentracao de corante (adsorvato).

Nos ensaios do efeito da variacdo da massa de adsorvente, foi determinada
a percentagem de remocao de adsorvatos (ponto 4.3.2). Na Figura 51 apresenta-

se a variacao da eficiéncia de remocéo dos quatro corantes selecionados.
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Figura 51 - Eficiéncia de remogé&o de corantes com variagdo da massa de adsorvente
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Na analise da Figura 51, pode-se verificar que, para quantidades maiores de

adsorvente, tém-se eficiéncias de remog¢do maiores, sendo que a maior

eficiéncia de remocéo foi para o0 AM9 com cerca de 80%.De seguida, verificou-

se o efeito da variagcdo da concentracédo de adsorvato, para a mesma massa de

adsorvente (0,5 g). As eficiéncias de remocéao de cada corante sao apresentadas

na Figura 52.
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Figura 52 - Eficiéncia de remog¢é&o do adsorvente em funcédo da concentragdo dos varios corantes

Na analise da Figura 52 observa-se que para a RB e AM9 as concentracdes

mais baixas de corante apresentam eficiéncias de remocdao entre os 50 e 60 %.

Para o LO1 verificou-se que nas maiores concentragbes de corante a

percentagem de remocdo € entre 60 e 65%. Para o AM observa-se que as

eficiéncias de remocéo sao na ordem dos 30% para todas as concentracdes.

A partir dos resultados obtidos nos ensaios de adsorcdo apresentam-se nas

Figuras 53 a 60 a linearizacdo dos modelos das isotérmicas de Langmuir e

Freundlich para os quatro corantes.
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Figura 53 - Modelo da Isotérmica de
Langmuir linearizada — RB

40 -

30 A

y = 0,4966x + 25,056
R? = 0,9003

10 1

Ce (mg/L)

Figura 54 - Modelo da Isotérmica de Langmuir
linearizada - LO1
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Figura 56 - Modelo da Isotérmica de Langmuir
linearizada — AM9

0,2 04 06 0,8 1

y = 0,8295x - 1,3095
02 - Rz = 0,9975
-04 4
-0,6
-0,8 -
log Ce

Figura 58 - Modelo da Isotérmica de Freundlich

linearizada — LO1
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Figura 60 - Modelo da Isotérmica de Freundlich

linearizada — AM9

A partir das equacdes linearizadas dos modelos das isotérmicas Langumuir

e Freundelich (Tabela 26), sdo determinados os coeficientes dos ensaios de

adsorcéo dos quatro corantes com o adsorvente em estudo (LDA + LI).
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Tabela 26 - Coeficientes das isotérmicas de Langmuir e Freundlich

Langmuir Freundlich

KL D) 2

Adsorvato gmax (MQ/Q) (L/mg) R 1/n Kf (mg/g)(mg/L)n R
Rodamina-B 0,274 0,62 0,935 0,441 0,007 0,0870
Laranja 0,494 0,020 0,9003 0,961 0,021 0,9994

mordante 1

Azul metileno 0,010 0,36 0,9912 1,7608 0,007 0,9932
Azul mgrdame 0,780 014 09991 03637 0071 0,9885

Na andlise da Tabela 26, os valores de gmax Sao inferiores a outros estudos
(Arulkumar, Sathishkumar, & Palvannan, 2011; Abreu, 2017) que apresentam-
se valores de 11 a 383 mg/g para adsorventes de residuos alimentares e lamas
da industria do papel, devido a superficie de ativagdo ser menor. No Anexo Il

apresenta-se os célculos referente aos ensaios de adsorgéo.

5.3 Ensaios de producao de argamassas

Nos ensaios de producdo de argamassas pretendeu-se avaliar o efeito da
substituicdo parcial de cimento por lamas industriais, para tal determinou-se as
resisténcias mecanica, a flexdo e a compressdo ao fim de 28 d de cura dos
provetes. De referir, que para os ensaios de resisténcia a compressao como da
flexdo desprezou-se valores por se considerar outsiders depois de uma anélise
dos desvios padrdes. Os resultados mais detalhados serdo apresentados no

Anexo V.

< Resisténcia a flexao

As resisténcias a flexdo foram determinadas de acordo com o procedimento

experimental descrito no ponto 4.3.3. para todas as argamassas.

Na Tabela 27 apresentam-se 0s resultados dos ensaios de resisténcia a
flexdo e os seus IA realizados usando as argamassas de referéncia e as
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argamassas com substituicdo parcial de cimento por lamas industriais (1, 2, 5, 5
e 10% de LI).

Tabela 27 - Resisténcia a flexao e indice de atividade das argamassas

Parametro Referéncia Lamas Lamas Lamas Lamas
(1%) (2,5%) (5%) (10%)
Tensédo de rotura
a flexdo (MPa) 5,13 4,46 3,89 2,73 ND
IA a flexao (%) 100 87 76 53 ND

ND — Néo detetavel.

Os valores da resisténcia a flexao obtidos neste estudo para as argamassas

estao representados na Figura 61.
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Argamassas

Figura 61 - Resisténcia a flexdo das argamassas

Com a andlise da Figura 61 verifica-se que a medida que aumenta a
percentagem de substituicdo de cimento pelas lamas industriais, diminui a
resisténcia a flexdo. A partir de 10 % de lamas industriais ndo foi possivel

determinar a resisténcia a flexao.

Na andlise dos IA, como expectavel verificou-se que as argamassas com 1 e
2,5% de lamas indlstrias apresentam maiores valores de 87 e 76%,

respetivamente.

Relativamente a flexao obtiveram-se valores de 2,7 a 4,5. Estes resultados

sao inferiores aos apresentados por Abreu (2012) que utilizou argamassas
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produzidas com residuos do petréleo (4 e 11 MPa), exceto para a argamassa

com 1% de LI.
+ Resisténcia a compressao

As resisténcias a compressao foram determinadas e calculadas de acordo
com o procedimento experimental descrito no ponto 4.3.3 para todas as
argamassas. Na Tabela 28 encontram-se o0s resultados dos ensaios de
resisténcia a compressao realizados usando as argamassas de referéncia e as

argamassas com substituicdo parcial, de 1, 2,5, 5 e 10%, de cimento por lamas

industriais.
Tabela 28 — Resisténcia a compressao das argamassas
a Lamas Lamas Lamas Lamas
Resultados Referéncia (1%) (2,5%) (5%) (10%)
Tensdao de rotura
a Compressao 43,54 38,14 36,04 28,9 17,12
(MPa)
IA a
compressao 100 88 83 66 39
(%)

Os valores da resisténcia a compressdo obtidos neste estudo para as
argamassas referidas anteriormente estdo apresentados na Tabela 28 e

representados na Figura 62.
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Figura 62 - Resisténcia a compressao das argamassas
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Pela analise da Figura 62, verifica-se que a medida que se aumenta a
percentagem de substituicho de cimento pela lama industrial, diminui a
resisténcia a compressao. A analise dos IA, como expectavel as argamassas
com 1% e 2,5% de lamas indUstrias apresentam maiores valores comparando

com as argamassas de 5 e 10%.

Os resultados da resisténcia a compressao sao superiores (17,1 a 38,1 MPa)
aos apresentados por Ferreira (2012) com argamassas produzidas com cal (25
MPa), exceto para a argamassa com 10 % de LI (17,1 MPa). No entanto, quando
comparados com o estudo realizado por Grilo (2015) com argamassas com
residuos derivados do petréleo (30 e 45 MPa), apenas as argamassas com 1 e

2,5 % tém resultados da mesma ordem de grandeza.

Comparando os resultados obtidos na resisténcia a compressao com 0s
exigidos na NP EN 196-1:2006 (Tabela 8, ponto 2.6.2) verifica-se que todas as
argamassas apresentam valores inferiores ao minimo exigido (42,5 MPa),
sendo de referir que a argamassa com o cimento 42 R exibiu um valor de 43,5
MPa.

5.4 Ensaios de producdo de biodiesel por catélise heterogénea

Nos ensaios de producdo de biodiesel, fez-se a caracterizacdo por
Espectroscopia de Infravermelho Médio com Transformadas de Fourier (FTIR)
as lamas industriais secas, calcinadas antes e ap6s a reacdo. Também se
efetuou o FTIR do biodiesel produzido pelos dois catalisadores. Na
caracterizacdo FTIR das lamas e do biodiesel fez-se o tratamento matematico

por forma a apresentar os resultados nas Figuras 63 e 64.

As bandas de absorcgao correspondentes aos catalisadores sao apresentadas

na Figura 63.
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0,04 - Lamas calcinadas - 850 °C
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Figura 63 - Espectro FTIR das lamas industriais secas 70 °C e calcinadas a 850 °C antes e depois da
reacao

Na analise da Figura 63, verifica-se no catalisador de lamas secas uma banda
de adsorcéo entre 1450 e 1500 1/cm que representa o CaCOs, ja no catalisador
de lamas calcinadas esse banda desaparece devido a decomposicao
termoquimica do CaCOs. No catalisador de lamas calcinadas apés reacao
verifica-se um pico mais acentuado entre 3574 e 4000 1/cm que representa a

ligagdo OH.

Os espectros dos biodieseis produzidos pelo catalisador de lamas secas,
lamas calcinadas e por catalise homogénea e do 6leo tratado sao apresentados

na Figura 64.
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Figura 64 - Espectro FTIR - ATR do biodiesel produzido por lamas secas, calcinadas, por catalise
homogénea e do éleo tratado

Na analise da Figura 64, o espectro da amostra do catalisador seco apresenta
uma banda relativamente larga entre 1500-2600 1/cm, que é devido a presenca
do grupo de carbonatos. Também se verifica uma banda entre 2800 e 2900 1/cm
aproximadamente sao atribuidos as ligacfes C=0. Na comparacao do espectro
entre os biodieseis produzidos por catélise heterogénea e o biodiesel por catalise
homogénea verifica-se alguma silmiltude entres os espectros, o que é um bom

indicador para a qualidade do biodiesel produzido.

O rendimento de biodiesel foi determinado apés observacao da separacao de
fases entre os ésteres metilicos (fase superior) e glicerina (fase inferior), numa

ampola de decantacédo e observou-se que possivelmente a converséo é elevada.

Na Tabela 29 esta representada a analise da caracterizacao do biodiesel.

Tabela 29 - Caracterizagdo do biodiesel

A IA (mg KOH/ g : Volume de biodiesel
FRITEMEDS biodiesel) Densidade produzido (mL)
Biodiesel Lamas secas 0,17 0,90 50
Biodiesel Lamas calcinadas 0,18 0,91 60
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Na analise da Tabela 29 verifica-se que os IA sdo menores que 0,5 mg KOH/g

de 6leo, que é o valor maximo especificado pela Norma Europeia EN 14214.

No ensaio de producdo de biodiesel com 20 g de catalisador seco a 70 °C
produziu-se cerca de 50 mL de biodiesel e no ensaio que se usou 7,5 g de
catalisador calcinado obteve-se cerca de 60 mL de biodiesel. A diferenca de
volumes de biodiesel poder ser descrita devido as lamas secas terem absorvido

algum 6leo que nao foi possivel remover na totalidade por filtracdo a vacuo.
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6. CONCLUSOES E PRESPECTIVAS DE TRABALHOS FUTUROS

O presente trabalho teve como principal objetivo identificar opcdes
adequadas para tratamento/valorizacdo das lamas industriais, tendo sido
estudadas a digestao anaerobia, a utilizagcdo como adsorvente para adsorcao de
ARI sintéticas, a producdo de argamassas com substituicdo parcial do cimento,
a aplicacdo de catalisadores para a producdo de biodiesel e a utilizacdo das

lamas como matéria-prima do clinquer.

Nos ensaios de DA, os reatores B, com 90% de LM e 10% LI, apresentaram
a maior producdo especifica com cerca de 0,487 L CH4/gSV, estimando-se a
producdo energética de cerca de 4 kWh/kg SV, equivalente a 2 kWh/kg lamas
industriais e correspondendo a um retorno econémico de 308 €/ton de lamas.
Assim é possivel aplicar a co-digestdo anaerGbia com outros substratos,
nomeadamente lamas de ETAR com valorizacdo energética.

Na utilizacdo como adsorventes foi necessario juntar as LI com lamas de ETA
para se obter um material sélido com resisténcia mecanica suficiente para nao
se desagregar durante a adsorc¢ao, facilitando a separacao soélido/liquido. Nestes
ensaios foram obtidas eficiéncias de remocéo de corantes entre 50 a 80% para
os corantes AM9, RB e LO1 e de 30% para o corante AM. A capacidade de

adsorcdo maxima foi do corante AM9, gmax = 0,780 mg/g.

Nos ensaios de producdo de argamassas verificou-se que a resisténcia a
compresséao e flexdo diminuia com o aumento da fracao de lamas na substituicéo
do cimento. Pelos resultados obtidos conclui-se que as argamassas apresentam

valores de resisténcia a compressao inferiores ao minimo exigido (42,5 MPa).

Relativamente a aplicacdo das lamas industriais como matéria-prima do
clinquer, produto intermediario do cimento ndo foi possivel realizar ensaios
laboratoriais por inexisténcia do equipamento especifico necessario. Assim,
optou-se por fazer uma analise de comparacdo da composicédo fisico-quimica
das lamas com as matérias-primas usuais na producdo do clinquer. Devido as
lamas industriais serem constituidas maioritariamente por céalcio que seria

provavelmente possivel a sua aplicacao.
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Os resultados FTIR do biodiesel sé&o idénticas ao do biodiesel produzido por
catalise homogénea, concluindo-se que a utilizacdo das lamas industriais, com
pré-tratamento térmico, como catalisador na producédo de biodiesel € possivel,

sendo expectavel conversdes elevadas.

Como conclusdo final, as hipéteses mais adequadas de
tratamento/valorizagdo das lamas industriais sdo possivelmente, a co-digestao
anaerobia e a producao de catalisadores heterogéneos, visando a producao de
biodiesel, sendo de referir a necessidade de pré-tratar as LI por moagem e

contabilizar os custos associados.

No caso de estudo séo produzidas cerca de 700 ton/ano de lamas industriais,
as guais sdo enviadas para co-compostagem com custos significativos (cerca de
31.800€/ano), sendo que a digestao anaerdbia pode representar a producéo de

energia com um possivel retorno econémico de 215.600€/ano.
Como perspetivas futuras do presente trabalho apresenta-se as seguintes:

% Desenvolver novos ensaios para testar a co-digestdo anaerObia das
lamas industriais com fracdes superiores 20% e com outros tipos de
substratos, visando o aumento do encaminhamento das lamas para
valorizaco energética;

% Estudar a aplicacdo do adsorvente (LI+LETA) na adsorcdo de outros

adsorvatos, como por exemplo metais;

X3

%

Realizar testes de producdo de argamassas com diferentes tipos de
cimento e tempos de cura (idades) inferiores a 28 d para determinacao a
evolucéo da resisténcia a compressao e flexdo ao longo do tempo;

% Substituir a fracdo da areia na producdo de argamassas, pois as lamas
industriais moidas apresentam uma granulometria semelhante, o que
pode aumentar a resisténcia a flexdo e compressao;

% Testar a vida util (nUmero de utilizacdo) dos catalisadores heterogéneos

obtidos a partir das lamas industriais na producéo de biodiesel,

by

Realizar ensaios a escala piloto para avaliar a utilizacdo das lamas

X/
£ %4

industriais na producdo do clinquer, produto intermediario da producéo de

cimento.
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/ Resumo
As industriais produzem quantidades significativas de lamas provenientes do tratamento das aguas residuais industriais, cuja
valorizacio/tratamento deve ser adequado as especificidades de cada atividade industrial. No presente trabalho sio estudadas
lamas provenientes da industria das tintas e resinas, tendo por objetivo a sua valorizacio, nomeadamente a aplicacio como
V _adsorventes em conjunto com lamas do tratamento de agua, para a remocao de poluentes das aguas residuais industriais.

Introducio

As lamas provenientes do tratamento de agua residuais industriais com origem na producio de resinas siao caraterizadas por
concentracoes elevadas de calcio e pelo elevado pH (11 a 13). Por isso ¢ fundamental promover o seu tratamento/valorizacio por
forma a que sejam encontradas as solucoes que melhor se adaptam a especificidade da industria das resinas{l].

O presente trabalho tem como objetivo o tratamento das lamas desidratadas da industria para aplicacio como adsorvente na a
remocio de poluentes das aguas residuais industriais, como por exemplo corantes e metais.

Metodologia
A industria caso de estudo do presente trabatho possui uma ETAR com tratamento das fases liquida e solida. A fileira de

tratamento é composta por tratamento primario (tanque de cogulagio/foculacio e decantador primario) (Figura 1), fratamento
secundario ( tanque de arejamento e decantador secundario) (Figura 2), tratamento terciario (filtro de areia).

h
Figara 1 : Taaque de copulaciofoculagio. Figura 1 : Tasque de Arcjamentn ¢ Decastador
Secumddrin

Usualmente, as lamas provenientes do tratamento primario ese.cudiﬁosionistmdnse,pcswiomuu, desidratadas por
filtro prensa (Figuras 4 e §).

Fignra 3: Espeoader de lunao ¢ sllos de lamas

Figara 4: Fidtre de prensa,

Resultados

As lamas sdo caracterizadas pelos seguintes parimetros:
Solidos Totais, Solidos Totais Volateis, Solidos Totais Fixos e
pB.Na!‘tnnGaprsah—semmnpb&mhmto
térmico a 550°C da lama industrial

Na preparacio das lamas para os enmsaios de adsorpo
aplicou-se diferentes misturas, vaniando a

lama industrial e lama de ETA - 50 % + 50%; m+m = .

apresentou maior consisténcia foi a de 75% de lamas de ETA e lasta de ETA
25% das lJamas industrial (Figura 7). ¢
Conclusdes -

m—-*mumm.mam hmmq-mmumm
m-amc_mmnvaeumummmnnﬁpwh“uhn

mam
'm;&.-s:us:_xwﬁ-;-umu—a-mv 0s seradecem 3 Ene' mm..ﬂ i Eng* Maia
2] Reosiquamica “Anslise da Lama'., Documseto Resiqumica 2018. c""\‘hm’?"'“(om%} \
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GESTAO E VALORIZACAO DE LAMAS DA ETAR DA INDUSTRIA DAS
RESINAS

MANAGEMENT AND VALORISATION OF SLUDGE FROM THE WWTP OF
THE RESIN INDUSTRY

Pedro Lopes? ™, Maria Santos ?

alnstituto Superior de Engenharia de Lisboa, Instituto Politécnico de Lisboa, Rua Conselheiro
Emidio Navarro 1, 1959-007 Lisboa, Portugal

RESUMO

As indUstrias produzem quantidades significativas de lamas provenientes do tratamento das
aguas residuais, cujo tratamento/valorizagdo deve ser adequado as especificidades de cada
atividade industrial, que origina lamas com caracteristicas especificas. Como exemplo de lamas
industriais s8o as provenientes da industria quimica, sendo maioritariamente constituidas por
substancias quimicas e consideradas por vezes como residuos perigosos. E de grande
importéncia uma analise cuidadosa a todo o sistema de tratamento (incluindo a fase liquida e
solida) e a gestdo de lamas. O presente trabalho tem como objetivo identificar opcSes de
tratamento/valorizag8o para estes residuos, dando prioridade a sua valorizag&o em detrimento
da eliminag&o. Para valorizagdo das lamas foram testadas diversas solugdes como: a aplicagdo
na digestdo anaerdbia visando a producdo de biogds e permitindo a valorizagdo energética, e
a utilizacdo na preparacdo de adsorventes para o tratamento de aguas residuais industriais.
Pela analise dos resultados obtidos verificou-se exequivel a valorizagdo energética por digest&o
anaerdbia e aplicagdo como adsorvente de corantes das lamas industriais.

Palavras Chaves - Lamas, valorizagdo, digestdo anaerdbia, adsorgéo, corantes.

ABSTRACT

Industries produce significant quantities of sludge from wastewater treatment. The
treatment/valorisation should be appropriate to the specificities of each industrial activity,
which produce sludge with specific characteristics. As an example of industrial sludge are those
from the chemical industry, being mostly made up of chemicals and sometimes considered as
hazardous waste. Careful analysis of the entire treatment system (including the liquid and solid
phase) and sludge management is of great importance. The present work aims to identify
treatment/valorisation options for these wastes, giving priority to their recovery over disposal.
For sludge valorisation several solutions were tested as: the application in anaerobic digestion
aiming the production of biogas and allowing the energy recovery, and the use in the
preparation of adsorbents for the treatment of industrial wastewater. Through the analysis of
the obtained results it was verified the energetic valorisation by anaerobic digestion and
application as dye adsorbent of industrial sludge.

Keywords - Sludge, valorisation, anaerobic digestion, adsorption, dyes.
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1 INTRODUCAO

O tratamento de dguas residuais industriais origina lamas com caracteristicas especificas que dificultam o
tratamento/valorizagdo, como por exemplo as provenientes da indistria quimica. A gestdo adequada das
lamas tem implicagdes de ordem social, econémica e ambiental. Assim pretende-se selecionar opgdes de
tratamento/valorizagdo com os menores custos e impactes ambientais (Cardoso, 2013).

Em Portugal, as principais indUstrias poluidoras e que produzem grandes quantidades de efluentes e lamas
sdo: alimentar, quimica, téxtil, farmacéutica, curtumes, papel, metallirgica e mineragdo.

A composicdo das lamas industriais varia muito, dependendo do tipo de atividade industrial de que é
proveniente. As carateristicas das lamas em fungdo do tipo de industria sdo apresentadas no Quadro 1
(Pinto, 2014 e Ahmadi, 2013).

Quadro 1. Carateristicas das lamas das vérias industrias

Parametros Téxtil Celulose ETAR Ago
Matéria seca (%m/m) - 42,8 32
Matéria orgénica (%) 63,3 - 69
pH 7,6 7,2 7,5 74274
ST (%) - - - 34,5
P Total (mg P/kg) 41.000 3.700 40.286 =
Ca Total (mg Ca/kg) 3.130 - - 14.275
K Total (mg K/kg) 3.700 3.020 2.520 -
Mg Total (mg Ma/kg) 7.500 - - 5.280
N Total (mg N/kg) 70.900 15.800 15.833 -
Aluminio (mg Al/kg) - - - 34744
Ferro (mg Fe/kg) 3.798,7 - - 30.6048,7
Cobre (mg Cu/kg) 432,9 7,3 365 295,5
Zinco (mg Zn/kg) 619,4 28,6 1447 6.491,8
Cadmio (mg Cd/kg) - <0,4 1,42 31.268,8
Niquel (mg Ni/kg) 74,6 19 53 34,54
Chumbo (mg Pb/kg) g 9,4 62 393,2
Mercdrio (mg Hg/kg) - <0,3 2,4 -
Crémio (mg Cr/kg) 74,6 9,8 68 57,16
Referéncia (Pinto, 2014) (Pinto, 2014) (Pinto, 2014) (Ahmadi, 2013)

O presente trabalho tem como principal objetivo identificar as alternativas de tratamento das lamas
provenientes da ETAR de uma industria de resinas, sendo dada prioridade a valorizacdo em detrimento da
eliminagdo. Assim, como possiveis solugdes de valorizagdo para as lamas foram testadas diversas solugdes
como: a aplicacdo na digestdo anaerdbia visando a produgdo de biogds e permitindo a valorizacdo
energética, a utilizagdo na preparacdo de adsorventes para o tratamento de aguas residuais industriais.

2 MATERIAS E METODOS

2.1 Recolha e caraterizagao das lamas

As lamas sdo provenientes do tratamento de dguas residuais de uma indlstria de resinas (Quadro 2),
tendo sido recolhidas apés a desidratagdo por prensa (Figura 1).
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Quadro 2. Parametros de caracterizagdo das lamas

industriais
Parametro Unidades Valor
Matéria Seca %m/m 68,2
Matéria Orgénica %m/m matéria seca 56,2
pH Escala de Sorensen 12,6
Calcio g Ca/kg matéria seca 210

Figura 1. Lamas desidratadas industriais

2.2 Ensaios potencial metanogénico

Para avaliar a possibilidade de digerir, por via anaerdbia, as lamas da indUstria quimica, foram realizados
testes |laboratoriais (batch) de forma a obter o potencial metanogénico das lamas. Os ensaios do potencial
metanogénico (BMP) baseiam-se essencialmente na incubagéo de uma quantidade de substrato e inéculo
anaerdbio, na medigéo do volume de biogés produzido e na determinagéo da sua composigéo por GC.

Os reatores utilizados eram de vidro, com capacidade de 500 mL selados com rolha borracha butirica,
perfurada no centro com um tubo de vidro com cerca de 10 cm, o qual tinha na extremidade um septo
em teflon para permitir a recolha do biogds durante os ensaios.

Nos ensaios de BMP foram analisadas duas misturas de substrato, constituido por lamas industriais (L1) e
lamas mistas - primdrias e secundarias (LM), provenientes do tratamento de &guas residuais urbanas de
uma ETAR localizada no centro de Portugal. As duas misturas das lamas aplicadas como substratos foram
compostas por 80% de LM e 20 % de LI e 90% de LM e 10 % de LI. De cada mistura de substrato foram
montados sete reatores, contendo substrato e indculo. Apds o enchimento dos reatores com as misturas
de lamas foi realizado um varrimento com azoto, por forma a fomentar condigdes anaerdbias.

Ao longo dos ensaios foram realizadas analises diarias ao biogéds para determinagdo do seu volume e da
sua composigdo.

2.3 Ensaio adsorgdo

Para os ensaios de adsorgdo efetuaram-se quatro misturas com LI e lamas desidratadas provenientes do
tratamento de aguas (LDA), com as seguintes proporgdes: 50% LI e 50% LDA; 40% LI e 60% LDA; 33%
LI+ 67% LDA; 25% LI + 75% LDA. No entanto, apds ensaios com agua destilada e agitagéo verificou-se
que apenas a mistura 25% LI + 75% LDA nédo apresentava fracionamento, tendo sido aplicada como
adsorvente nos ensaios de adsorgdo de corantes.

Como adsorvato foram selecionados quatro corantes da familia azo e por serem usados em grandes
quantidades nas indlstrias téxteis e alimentar. Os corantes escolhidos foram: rodamina-B, laranja
mordante 1, azul de metileno e o azul mordante 9. Para quantificagdo da concentragdo dos adsorvatos foi
aplicado 0 método espectrofotométrico, tendo sido elaboradas curvas de calibrag&o para cada corante com
concentragdes entre 1 a 100 mg/L. Assim, para cada corante, foram testadas 6 concentragdes diferentes,
em erlenmeyers de 100 mL, com um volume Util 30 mL e com agitagdo. A massa de adsorvente variou
entre 0,5 a 3g. Durante os ensaios foram recolhidas amostras de meia em meia hora, por forma a
determinar a concentragéo de corante remanescente.

3 RESULTADOS

3.1 Ensaios de potencial metanogénico

Nos ensaios de BMP das misturas de lamas foi obtida uma produgéo de biogds méxima de 100 mL (Figura
2) para a mistura com 90%LM e 10%LI, com um contelido de metano entre 60 e 65%. A diferenga na
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produgdo de biogas entre as duas misturas deve-se essencialmente a menor fragdo da lama industrial que
apresenta menor biodegradabilidade face a LM de ETAR.

—8—B0%LM+20%L1

lada de biogas

Produgdo acumul

40
Tempo (d)

Figura 2. Volume de biogas acumulado nos reatores P

3.2 Ensaio de adsorcdao

Nos ensaios de adsorgdo de corantes, com as misturas de lamas industriais e lamas de ETA, verificou-se
que as eficiéncias de remogdo maximas para os quatro corantes, rodamina - B, laranja mordante 1, azul
de metileno e o azul mordante 9 foram de: 80, 75, 52 e 80%, respetivamente, ao fim de 1,5h de ensaio.
Nestes ensaios foram aplicadas as isotérmicas de Langmuir e Freundelich, tendo-se verificado que a
isotérmica de Langmuir descreve com melhor ajuste dos dados experimentais.

Os valores experimentais das concentragdes de adsorvato foram determinados pelas leituras de
absorvancia e respetivas curvas de calibrag@o. Posteriormente fol determinada a quantidade adsorvida de
cada corante na superficie do adsorvente (qe), sendo expressa em mg/g, tendo-se verifica maior qe para
a rodamina e para o azul mordante 9.

4  CONCLUSOES

Face aos ensaios realizados com as lamas industriais verificou-se que é exequivel aplicar a digestdo

anaerdbia, tornando assim possivel a valorizagdo energética. Outra alternativa é a producdo de
adsorventes a partir das lamas. Assim por forma a evitar o envio das lamas para eliminagdo tém que ser
consideradas varias opgbes de tratamento/valorizagdo para as lamas provenientes da industrias das
resinas.
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Introdugao

» As principais industrias - Portugal:

» Alimentar:;
Gumes
o Texm

+ Farmacéutica;
« Curtumes;

+ Papel;

+ Metallrgica e
* Mineragéo.

» A composicao das aguas residuais industriais (ARI) - tipo de atividade.

» As ARI das industrias quimicas (resinas e tintas) elevada carga mineral.
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Introdugao

» Tratamento de ARI € com base em processos mais adequados as suas carateristicas.

» Niveis de tratamento:
* Preliminar;
* Primario;
* Secundario;
« Terciario.

» AR| origina lamas com caracteristicas especificas que dificutam o
tratamento/valorizagéo.
» Tipos de lamas: primarias, secundarias e terciarias

» Tratamentos das lamas consiste em espessamento, estabilizagdo, condicionamento,
desidratacéo e secagem.
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Introdugao

» Envio para co-compostagem — problemas devido & composi¢éo das lamas.

Composi¢do média das lamas

Matéria Seca %m/m 68,2
“ Escala de Sorensen @
oo QD)

Fésforo g Pkg 0,22
Potassio g Kkg 0,23
Magnésio g Mgkg 1,81
g Zn/kg 0,06
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@ ISEL Objetivos

> l|dentificar e analisar opgdes de tratamento/valorizagéo para estes residuos, dando prioridade
a sua valorizagéo em detrimento da eliminag&o.

Hipoteses de
solugéo

l l I |

Digest&o - Produgéo de Produgé&o de Produgéo de
[ anaerbbia Ausbize argamassa cimento catalisadores
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Ensaios

Digestao
anaerdbia

6 Ensaio Potencial Metanogénico \
(32 d)

«» 2 misturas de substrato:
Reatores A-80% LM + 20 % LI
Reatores B - 90% LM + 10% LI

< Indculo — lama digerida ETAR

< Analise quantitativa e qualitativa
do Biogas )
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Ensaios

Adsorgao

( Adsorvente (75% LDA e 25 % LI) \

% 4 Corantes:
Rodamina-B - CygH3,N,O5C
Laranja mordante 9 - C;3HgN,;O4
Azul metileno - C,gH,gN,SCI
Azul mordante 9 - C,HaCIN,Na,OgS,

« 6 concentragdes e VUtil de 30 ml

« Massa de adsorvente (0,5e 3 g)

& Ensaios de 1h30min com medigées de ¥z em %ﬁ/
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Ensaios

Produgéo de
argamassa

< Método: NP EN 191-1: 2006

< 5 misturas de argamassa:

1 Referéncia (s cimento)
1%, 2,5%, 5% e 10% Lamas

< Tempo de ensaio 28 d

\':'Ensaio a compressao
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@ ISEL

Ensaios

(

K3
£>3

K3
£>3

-

Produgéo de
cimento

Caraterizagéo das matérias
primas para a produgéo de
clinquer

Anélise da incorporagéo das
lamas industriais na producéo

do clinquer

g ECONOMIA CIRCULAR: 14219 de novembro 2019 =
'E NOVOS MODELOS, NOVOS NEGOCIOS MUSEU NACIONAL DOS COCHES, LISBOA %
Pedro Lopes 142



Gestao e Valorizacdo das Lamas da ETAR da OMNOVA Solutions

Ensaios

Producéo de
catalisadores

K3
o

Pré —Tratamento - 70 °C
» Calcinagéo até 850 °C

» Converter célcio (lamas)
em oxido de calcio.

3

o
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@ ISEI§ Resultados e Discussao

Ensaio de Digestao anaerébia
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o

—e—Reatores A
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o
I

—=—Reatores B

» Reatores A
. 33% de remogé&o de SV
+  Contetido de CH, -55a60%
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> Reatores B
. 35% de remocéo de SV

Produgéo Acumulada de Biogas (mL)

[=]
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+  Contetido de CH, - 60 a 65% Tempo (d)
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Resultados e Discussao

» Produgéo de metano

Produgéo

Produgéao acumu.
Reatores acul

de biogas (mL)

Prod espec.
maxima de CH,

mu. de CH,
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Resultados e Discussao

Ensaios de adsorgéo

< Determinou-se concentragdes de adsorvato

através respetivas curvas

< Determinou-se qe

de calibrag&o.
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Resultados e Discussao

> Isotérmicas dos ensaios de adsorgéo para cada um dos corantes

Equacéo linearizada de Langmuir: Equagdo linearizada Freundlich:

Ce 1 1 1
st = —

de  AmaxK_  9dmax e Ingg =InKg + nInCe
» Aisotérmica que se melhor ajusta — Isotérmica de Langmuir

» Obteve-se R22 0,989

» Eficiéncia de remogé&o entre 70 a 80%

» Qmax= 0,226 mg/g para o azul mordante 9
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Resultados e Discussao

Ensaio de produgéo de argamassa
« 3 provetes para cada mistura
% 28d

« Teste & compresséo

Lamas (%)

ref 1 2,5 5 10

Slninienel 450 4455 4387 4275 405

SEd 1350 1350 1350 1350 1350
Lama (g) 0 45 11,3225 45
22508005 225 225 225
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Conclusodes

> E possivel aplicar a co-digestao anaerébia com valorizagio energética. Produgao
especifica de metano 0,400 L/gSV adicionados.

> E possivel a produgéo de adsorventes para remogao de corantes de dguas. Com o
azul mordante 9 obteve-se uma remogéo maxima de 80%.

» A producéo de argamassa — ensaios de resisténcia & compresséo a decorrer. Andlise
visual aspeto semelhante entre os provetes com as lamas e o de referéncia.

» Producao de catalisadores — producéo de biocombustiveis encontram-se em
realizagéo dos ensaios experimentais.
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Anexo lll - Boletins de analise das lamas industriais da OMNOVA

Boletim da andlise das lamas industriais da OMNOVA - 2015

LABQUI
Laboratdrio de Quimica e Ambiente Acreditagdo
Acreditagao IPAC n.? LO077-1 com enderego em Oeiras 10077

Ensaios‘

Boletim de Andlise

Resiquimica - Resinas Quimicas, S.A.
Rua Francisco Lyon de Castro, 28
2725-397 Mem Martins
BOL-LAB-0233/15-1.14732/15 Boletim Definitivo - Revisdo 0
Divulgagdo: Confidencial

Location: ISQ - LABQUI

Ref. LABQUI: 14732/15
Identificagdo: Lama

Tipo de amostra: Lama

Recepgdo: 03-09-2015 Inicio da analise: 03-09-2015 Fim da analise: 24-09-2015 Emissdo do boletim: 24-09-2015
Da resp ilidade do cliente

Tipo: Pontual

Inicio: 03-09-2015 10:50 Fim: 03-09-2015 10:50

Observagdes:

Ensaio / Norma Resultado Unidades Valor Limite

Matéria Seca 54 % m/m i o

EN 12880:2000

Matéria Organica

POL LABQUI-S.4/R04: EGA, Rev.05 (EN 12879:2000) 50 % m/m matéria seca
f/’: gig;g) 12 Escala de Sorensen
?f':;/t?/;: ::j(ﬁ?z[:gm 1613) nd. ng/g matéria seca e S
3;3’52'/’821;(:37[,’1[;] (S EPA 1613) nd. ng/g matéria seca
3;35):"8;:;71:[:/]{ (LS EPA 1613) nd. ng/g matéria seca
?;2:?»’/14‘/15:::’2: '?/,vcf?:f[;} 1613) nd. ng/g matériaseca -
:ﬁ?;ﬁ?«::lz:?ﬁxgl 1613) <0,097 (LQ) ng/g matéria seca
(1}2::(!7;74’[17(1»{8,4:';?::{[:5}1 1613) nd. ng/g matéria seca s P
?zc ?(?p[.z:ﬂloo 06175 (US EPA 1613) nd. ng/g matéria seca
?/c ?:;Ecgm 06175 (US EPA 1613) <0072 (LQ) ng/g matéria seca
[1;2:?);'7'018;(19::)(1(;?%‘:]5’A 1613) nd. ng/g matéria seca
?’zﬁ?&%fﬁ?ﬂ% 1613) nd. ng/g matériaseca -
Observagoes:
Este boletim ndo pgde ser repradgzido, excepto integralmente, sem autorizacio por escrito do 1SQ. Os resultados deste boletim referem-se apenas aos produ a ensalo, nao

constituindo aprovacao ou dos produtos ensai

VMA - Valor Maximo Admissivel; VLE - Valor Limite de Emissao; VMR - Valor Maximo Recomendado; LQ - Limite de Quantificacéo.

[a] - Ensaio ndo incluido no ambito da acreditagéo.

[b] - Ensaio subcontratado acreditado no ambito da acreditagdo do subcontratado e inchiido no &mbito da acreditagdo do LABQUI.

[c] - Ensaio no ambito da gao do e nao inclido no ambito da acreditagao do LABQUI.
[d] - Ensaio subcontratado néo incluido no dmbito da acreditacio do subcontratado e incluido no ambito da acreditacio do LABQUI.

[e] - Ensaio subcontratado ndo inclido no dmbito da acreditacdo do subcontratado e ndo incluido no ambito da acreditagdo do LABQUI.

Limites de lei segundo: D.L. 276/2009 - Lamas desthadas a agricultura

Responsavel pela emissao de resultados

O paramelro pH foi determinado apds preparacao de uma suspensio da amostra em agua destilada, na proporcéo indicada na norma de
ensai.
O Limite de Quantificacdo (LQ) para a soma de para gani no LABQUI ao LQ mais elevado dos resultados
individuais apresentados. O resultado para a soma de para a lizados no LABQUI ao somatdrio dos valores
quantificaveis apresentados. Diana Almeida
'EN'indca European Noarmalization, 'PO.L-LABQUI * indica método interno do |aboraténo baseado, se indcado, no(s) document(s) normativeds), 150" indca Responsavel Témica
trtemational Organizaticn for Standardzation, EPA’ indica Environmental Frotecticn Agency, 1-TEQ' Indca Equivalerte Téxco Intermadonal (segundo a NATO).
Pagina 1 de 6
Ie"suh,"? ‘:‘,e soldadura labqui@isq.pt www.isq.pt
Lisboa: Av. Prof Cavaco Silva, 33 -Taguspark — 2740-120 Oeiras Portugal Porto: R. do Mrante, 255 4415-491 Grijé Portugdl
Tels.: +351 214 229 065/214 229420 Fax: +351 214 228 104 Tels.: +351 227 471910/50 Fax: +351 227 471 919/227 455 778

LABQUI/Mod. 67/05
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LABQUI
Laboratério de Quimica e Ambiente Acreditagdo
Acreditagao IPAC n.? LO077-1 com enderego em Oeiras L0077

Ensaios

Boletim de Analise

Resiquimica - Resinas Quimicas, S.A.
Rua Francisco Lyon de Castro, 28
2725-397 Mem Martins

o BOL-LAB-0233/15-1.14732/15 Boletim Definitivo - Revisio 0
Ref, LABQUI: 14732/15 Divulgagiio: Confidencial

Identificagdo: Lama

Tipo de amostra: Lama

Recepgdo: 03-09-2015 Inicio da analise: 03-09-2015 Fim da analise: 24-09-2015 Emissdo do boletim: 24-09-2015
g Da resp ilidade do cliente

Tipo: Pontual

Inicio: 03-09-2015 10:50 Fim: 03-09-2015 10:50

Observagdes:

Ensaio / Norma Resultado Unidades Valor Limite

1,2,3,7,8-PeCDD[c] -

CZ_S0P_DO6_06_175 (US EPA 1613) nd, nojgimaténia seca

1,2,3,7,8-PeCDFIc] .

CZ SOP_DO6_06_175 (US EPA 1613) g, ng/g matéria seca =

2,3,4,7,8-PeCDF[c] nd. ng/g matéria seca wen e

CZ_SOP_DO6_06_175 (US EPA 1613)

1,2,3,4,7,8-HxCDF[c] nd i matEia seca L N
CZ_S0P_DO6_06_175 (US EPA 1613) Gl ng/g
1,2,3,6,7,8-HxCDF[c] nd sl e L .
CZ.S0P_DO6_06_175 (LIS EPA 1613) i na/g
1,2,3,7,8,9-HxCDF[c] -
CZ.50P.D06_06_175 (US EPA 1613) nd. ng/g matéria seca
2,3,4,6,7,8-HxCDF[c] B _“
(Z.50P_DO6_06_175 (US EPA 1613) nd. ng/g matéria seca
PCDD/F[c] ' - =
CZ.S0P_DO6_06_175 (US EPA 1613) 13 ng I-TEQ/kg matéria seca 100
LAS C10 2 .
POL LABQUI-54/0059: Ed.A, Rev.09 <22x10 (LQ)  mg/kg matéria seca
LAS C11 2 i
POL LABQUI-5.4/0054: EdA, Rev.09 <22x10 (LQ)  mg/kg matéria seca
LAS C12 3 5o
POL LABQUI-54/0051: EdA, Rev.09 28x10 mg/kg matéria seca
LAS C13 2 e
POL LABQUI-5.4/0059: Ed.A, Rev.09 31x10 mg/kg matéria seca
2
e <22x10 (LQ) mg/kg matériaseca -

POL LABQUI-5.4/0059: Ed.A, Rev.09

Observagdes:
Este boletim ndo pode ser reomduzldo, excepto integralmente, sem autorizacio por escrito do 1SQ. Os resultados deste boletim referem-se apenas aos produtos submetidos a ensaio, nao
« i aprovacdo ou dos produtos

VMA - Valor Maximo Admissivel; VLE - Valor Limite de Emissao; VMR - Valor Maximo Recomendado; LQ - Limite de Quantificacéo.
[a] - Ensaio ndo inciido no ambito da acreditacdo.
[b] - Ensaio subcontratado acreditado no ambito da aredlht;ao do subcontratado e nchido no ambito da acreditagdo do LABQUI.

[c] - Ensaio no ambito da do e nao inclido no ambito da acreditagao do LABQUI.
[d] - Ensaio subcontratado nao incluido no ambito da auedlta(;ao do subcontratado e hclu»do no ambito da acreditacio do LABQUI.
[e] - Ensaio subcontratado ndo inclido no dmbito da acreditacdo do subcontratado e ndo incluido no ambito da acreditagdo do LABQUI. Responsével pela emisséo de resultados
Limites de lei segundo: D L. 276/2009 - Lamas destinadas a agricultura
O parametro pH foi determinado apés preparacao de uma suspensao da amostra em dgua destilada, na propor¢do indicada na norma de
ensaio.
O Limite de Quantificagao (LQ) para a soma de para ani no LABQUI a0 LQ mais elevado dos resultados
individuais apresentados. O resultado para a soma de para a lizados no LABQUI ao somatdrio dos valores
quantificaveis apresentados. Diana Almeida
EN'indica European Normalization, PO.L-LABQUI * indca métado interne do laboraténo basead, se indcado, no(s) documento(s) normative(s), 150" indca Responséavel Técnica
Irtematicnal Organization for Standzardzation, EPA’ indica Environmental Frotecticn Agency, 1-TEQ' Indica Equivalerte Téxco Intemadonal (segundo a NATO).
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Gestao e Valorizacdo das Lamas da ETAR da OMNOVA Solutions

LABQUI
Laboratério de Quimica e Ambiente

Acreditagao IPAC n.? LO077-1 com enderego em Oeiras

Ref. LABQUI:
Identificagdo:

14732/15
Lama

Tipo de amostra: Lama

Acreditagdo
_—

L0077
Ensaios

Boletim de Analise

Resiquimica - Resinas Quimicas, S.A.
Rua Francisco Lyon de Castro, 28
2725-397 Mem Martins

BOL-LAB-0233/15-1.14732/15 Boletim Definitivo - Revisio 0

Divulgagdo: Confidencial

Recepgdo: 03-09-2015 Inicio da analise: 03-09-2015 Fim da analise: 24-09-2015 Emissdo do boletim: 24-09-2015
g Da resp de do cliente

Tipo: Pontual

Inicio: 03-09-2015 10:50 Fim: 03-09-2015 10:50

Observagdes:

Ensaio / Norma Resultado Unidades Valor Limite

Soma LAS 3 cv

POL LABQUI-5.9/0059: EdA, Rev.09 31x10 mg/kg matéria seca 5000

Soma (NP/NPE) -

POL LABQUI-5.4/0055: EdA, Rev.09 <20(Q) mg/kg matéria seca 450

Nonilfenois -

POL LABQUI-54/0055: Ed.A, Rev.09 <20 (Q) mg/kg matéria seca

Nonilfenois Dietoxilados S

POL LABQUI-5.4/0055: EdA, Rev.09 <20(Q) mg/kg matéria seca

Nonilfenois Monoetoxilados =2

POL LABQUI-5.4/0055: Ed.A, Rev.09 <20(Q) mg/kg matéria seca

Cadmio 8

EN 13346:2000 <0,33(Q) mg Cd/kg de matéria seca 20

Cobre P

EN 13396:2000 <17(Q) mg Cu/kg de matéria seca 1000

e 11 mg Nifkg de matéria seca 300 ———

EN 13346:2000

Chumbo B

EN 13346:2000 <17(Q) mg Pb/kg de matéria seca 750

Zinco s

EN 13396:2000 63 mg Zn/kg de matéria seca 2500

Crémio s

£ 13346:2000 <17(Q) mg Cr/kg de matéria seca 1000

Fésforo Total 2 J

EN 13346:2000 18x10 mg P/kg de matéria seca

Cilcio Total 5 foa

N 13346:2000 18x 10 mg Cafkg de matéria seca -

Observagdes:

Este boletim ndo pode ser reomduzldo, excepto integralmente, sem autorizacio por escrito do 1SQ. Os resultados deste boletim referem-se apenas aos produtos submetidos a ensaio, nao

« i aprovacdo ou dos produtos

VMA - Valor Maximo Admissivel; VLE - Valor Limite de Emissao; VMR - Valor Maximo Recomendado; LQ - Limite de Quantificacéo.

[a] - Ensaio ndo inciido no ambito da acreditacdo.

[b] - Ensaio subcontratado acreditado no ambito da aredlht;ao do subcontratado e nchido no ambito da acreditagdo do LABQUI.

no ambito da

[c] - Ensaio

e nao inclido no ambito da acreditagao do LABQUI.

do
[d] - Ensaio subcontratado nao incluido no ambito da auedlta(;ao do subcontratado e hclu»do no ambito da acreditacio do LABQUI.
[e] - Ensaio subcontratado ndo inclido no dmbito da acreditacdo do subcontratado e ndo incluido no ambito da acreditagdo do LABQUI.

Limites de lei segundo: D.L. 276/2009 - Lamas desthadas a agricultura

O parametro pH foi determinado apés preparacao de uma suspensao da amostra em dgua destilada, na propor¢do indicada na norma de

ensai.

no LABQUI

O Limite de Quantificagdo (LQ) para a soma de
a a lizados no LABQUI

a LQ mais elevado dos resultados

a0 somatdrio dos valores

individuais apresentados. O resultado para a soma de
quantificaveis apresentados.

'EN'indca European Normalizatian, 'PO.L-LABQUI * indca método interno do laboratdio baseado, se indicado, no(s) dooumento(s) morz;bvds). 150" indca

Irtematcnal Organization for Stardardzation, EPA indica Envronmental Protection Agency, 1-TEQ' Indca Equivalente Téxco Intemad

instituto de soldadura

(s69nd0 @ NATO).

labqui@isq.pt

Responsavel pela emissao de resultados

o

Diana Almeida
Responsavel Técmica
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Gestao e Valorizacdo das Lamas da ETAR da OMNOVA Solutions

LABQUI

Laboratério de Quimica e Ambiente

Acreditagao IPAC n.? LO077-1 com enderego em Oeiras

Acreditagdo
_—

L0077
Ensaios

Boletim de Analise

Resiquimica - Resinas Quimicas, S.A.
Rua Francisco Lyon de Castro, 28
2725-397 Mem Martins

BOL-LAB-0233/15-1.14732/15 Boletim Definitivo - Revisio 0

Ref. LABQUI:
Identificagdo:

14732/15
Lama

Tipo de amostra: Lama

Divulgagdo: Confidencial

Recepgdo: 03-09-2015 Inicio da analise: 03-09-2015 Fim da analise: 24-09-2015 Emissdo do boletim: 24-09-2015
g Da resp ilidade do cliente

Tipo: Pontual

Inicio: 03-09-2015 10:50 Fim: 03-09-2015 10:50

Observagdes:

Ensaio / Norma Resultado Unidades Valor Limite

il 11x10°  mgK/kg de matéria seca

':I/: ?;:if:;?tal 10x 104 mg Mg/kg de matéria seca

:7::‘;:1“, <0,33(Q) mg Hg/kg de matéria seca 16 e

:zvc;z;;:;, <56 (LQ) g N/kg matéria seca SAE .

iz::;ti:::;iﬂreltw. r 1:2009 Mioidetetads S0g Ausente /509

Z:?:J:T:E okl <10x 10’ Q) ufc/g 1000

?::?A:(:sl" ;:Rz). EdA, Rev.02 <84(9Q mg N/kg matéria seca

':;I?AI:S:/ 5.4/0061: EdA, Rev.09 <016 (lQ) mg/kg de matéria seca

i:rfmpg;i 0061 E1.A, Rev.09 <s4x10 ‘ (LQ)  ma/kg matéria seca 08

:((1:13 1;11123\5(,:4,1021' EdA, Rev.09 <54x10° Q)  mokg matéria seca

:gf z;.flxgz/A::le;; EdA, Rev.09 <54x10 ’ (LQ)  mg/kg matéria seca

FCB.-JUPACIAGE <54x 10 i (LQ)  mg/kg matéria seca = - e

POL LABQUI-5.4/0061: Ed.A, Rev.09

Observagdes:

Este boletim ndo pode ser reomduzldo, excepto integralmente, sem autorizacio por escrito do 1SQ. Os resultados deste boletim referem-se apenas aos produtos submetidos a ensaio, nao

« i aprovacdo ou dos produtos

VMA - Valor Maximo Admissivel; VLE - Valor Limite de Emissao; VMR - Valor Maximo Recomendado; LQ - Limite de Quantificacéo.

[a] - Ensaio ndo inciido no ambito da acreditacdo.

[b] - Ensaio subcontratado acreditado no ambito da aredlht;ao do subcontratado e nchido no ambito da acreditagdo do LABQUI.

[c] - Ensaio no ambito da do e nao inclido no ambito da acreditagao do LABQUI.
[d] - Ensaio subcontratado nao incluido no ambito da auedlta(;ao do subcontratado e hclu»do no ambito da acreditacio do LABQUI.

[e] - Ensaio subcontratado ndo inclido no dmbito da acreditacdo do subcontratado e ndo incluido no ambito da acreditagdo do LABQUI.
Limites de lei segundo: D L. 276/2009 - Lamas destinadas a agricultura

O parametro pH foi determinado apés preparacao de uma suspensao da amostra em dgua destilada, na propor¢do indicada na norma de
ensai.

O Limite de Quantificagdo (LQ) para a soma de
individuais apresentados. O resultado para a soma de
quantificaveis apresentados.

'EN'indca European Normalizatian, 'PO.L-LABQUI * indca método interno do laboratdio baseado, se indicado, no(s) documento(s) normative(s), 150" indca
tntematcnal Organizaticn for Standardzation, 'EPA’ indica Environmental Protection Agency, 'I-TEQ' Indca Equivalerte Té:co Intemadonal (segundo a NATO).

anie no LABQUI a0 LQ mais elevado dos resultados
a a lizados no LABQUI ao somatdrio dos valores

instituto de soldadura

Responsavel pela emissao de resultados

o

labqui@isq.pt

Diana Almeida
Responsavel Técmica
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Gestao e Valorizacdo das Lamas da ETAR da OMNOVA Solutions

LABQUI
Laboratério de Quimica e Ambiente Acreditagdo
Acreditagao IPAC n.? LO077-1 com enderego em Oeiras L0077

Ensaios

Boletim de Analise

Resiquimica - Resinas Quimicas, S.A.
Rua Francisco Lyon de Castro, 28
2725-397 Mem Martins

o BOL-LAB-0233/15-1.14732/15 Boletim Definitivo - Revisio 0
Ref, LABQUI: 14732/15 Divulgagiio: Confidencial

Identificagdo: Lama

Tipo de amostra: Lama

Recepgdo: 03-09-2015 Inicio da analise: 03-09-2015 Fim da analise: 24-09-2015 Emissdo do boletim: 24-09-2015
g Da resp ilidade do cliente

Tipo: Pontual

Inicio: 03-09-2015 10:50 Fim: 03-09-2015 10:50

Observagdes:

Ensaio / Norma Resultado Unidades Valor Limite

PCB - IUPAC 153
POL LABQUI-5.9/0061: EdA, Rev.09

PCB - IUPAC 180
POL LABQUI-5.4/0061: EdA, Rev.09

PCB - IUPAC 28
POL LABQUI-5.4/0061: Ed.A, Rev.09

PCB - IUPAC 52
POL LABQUI-5.4/0061: Ed.A, Rev.09

-2
<54x10 (LQ) mg/kg matéria seca - R

-2
<54x10 (LQ) mg/kg matéria seca ———ee -

-2
<54x10 (LQ) mg/kg matéria seca —-ee e

=2
<54x10 (LQ) mg/kg matéria seca - B

Pireno 2
POL LABQUI-5.4/0061: EGA, Rev.09 <016 (1Q) mg/kg de matéria ceca

Acenafteno <0,16 (1Q)

POL LABQUI-5.4/0061: Ed.A, Rev.09 malka de:matéria seca

Acenaftileno 2is
POL LABQUI-5.4/0061: EdA, Rev.09 <0.16(LQ) mg/kg de matéria seca
Antraceno <0,16 (LQ)

POL LABQUI-5.4/0061: Ed.A, Rev.09 mg/kg de matéria seca

Benzo[a]antraceno . -
POL LABQUI-54/0061: Ed.A, Rev.09 <016 (1Q) mg/kg de matéria seca

Benzo[a]pireno g
POL LABQUI-5.4/0061: EdA, Rev.09 &05(00 ma/kg de matéria seca

Benzo[b]fluoranteno B o -
POL LABQUI-S.4/0061: Ed.A, Rev.09 <0,16 (LQ) mg/kg de matéria seca

Benzo[ghi]perileno . - -
POL LABQUI-5.4/0061: Ed.A, Rev.09 <0,16 (LQ) mg/kg de matéria seca

Benzo[k]fluoranteno <0,16 (1Q)

POL LABQUI-54/0061: Ed.A, Rev.09 mg/kg dematériaseca -

Observagdes:
Este boletim ndo pode ser reomduzldo, excepto integralmente, sem autorizacio por escrito do 1SQ. Os resultados deste boletim referem-se apenas aos produtos submetidos a ensaio, nao
« i aprovacdo ou dos produtos

VMA - Valor Maximo Admissivel; VLE - Valor Limite de Emissao; VMR - Valor Maximo Recomendado; LQ - Limite de Quantificacéo.
[a] - Ensaio ndo inciido no ambito da acreditacdo.
[b] - Ensaio subcontratado acreditado no ambito da aredlht;ao do subcontratado e nchido no ambito da acreditagdo do LABQUI.

[c] - Ensaio no ambito da do e nao inclido no ambito da acreditagao do LABQUI.
[d] - Ensaio subcontratado nao incluido no ambito da auedlta(;ao do subcontratado e hclu»do no ambito da acreditacio do LABQUI.
[e] - Ensaio subcontratado ndo inclido no dmbito da acreditacdo do subcontratado e ndo incluido no ambito da acreditagdo do LABQUI. Responsével pela emisséo de resultados
Limites de lei segundo: D L. 276/2009 - Lamas destinadas a agricultura
O parametro pH foi determinado apés preparacao de uma suspensao da amostra em dgua destilada, na propor¢do indicada na norma de
ensaio.
O Limite de Quantificagao (LQ) para a soma de para ani no LABQUI a0 LQ mais elevado dos resultados
individuais apresentados. O resultado para a soma de para a lizados no LABQUI ao somatdrio dos valores
quantificaveis apresentados. Diana Almeida
EN'indica European Normalization, PO.L-LABQUI * indca métado interne do laboraténo basead, se indcado, no(s) documento(s) normative(s), 150" indca Responséavel Técnica
Irtematicnal Organization for Standzardzation, EPA’ indica Environmental Frotecticn Agency, 1-TEQ' Indica Equivalerte Téxco Intemadonal (segundo a NATO).
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Gestao e Valorizacdo das Lamas da ETAR da OMNOVA Solutions

LABQUI
Laboratério de Quimica e Ambiente Acreditagdo
Acreditagao IPAC n.? LO077-1 com enderego em Oeiras L0077

Ensaios

Boletim de Andlise

Resiquimica - Resinas Quimicas, S.A.
Rua Francisco Lyon de Castro, 28
2725-397 Mem Martins

¢ BOL-LAB-0233/15-1.14732/15 Boletim Definitivo - Revisdo 0
Ref. LABQUIL: 1473215 Divulgagdo: Confidencial

Identificagdo: Lama

Tipo de amostra: Lama

Recepgdo: 03-09-2015 Inicio da analise: 03-09-2015 Fim da analise: 24-09-2015 Emisséo do boletim: 24-09-2015
Da resp ilidade do cliente
Tipo: Pontual
Inicio: 03-09-2015 10:50 Fim: 03-09-2015 10:50
Observagées:
Ensaio / Norma Resultado Unidades Valor Limite
Criseno .
POL LABQUI-5.4/0061: EJA, Rev.09 $038(R) mifkgdeimatiraisecs S
Dibenzo(a,h)antraceno -
POL LABQUI-5.4/0061: EJA, Rev.09 <016(1Q) mg/kg de matéria seca =
Fenantreno < 8
POL LABQUI-5.4/0061: Ed.A, Rev.09 <016 (LQ) ma/kg;de/mabéds seca =
Fluoranteno 2
POL LABQUI-5.4/0061: EJA, Rev.09 <016 (1Q) mg/kg de matéria seca -
Fluoreno 2
POL LABQUI-S.4/0061: Ed.A, Rev.09 <016 (lQ) mg/kgde matériaceca -~
Hidrocarbonetos Aromaticos Policiclicos (HAP) 555z
POL LABQUI-5.4/0061: Ed.A, Rev.09 <016 (1Q) malkaidematéria sece s
Indeno [1,2,3-cd] pireno - o
POL LABQUI-5.4/0061: E3.A, Rev.09 <0,16 (lQ) mg/kg de matéria seca -
Observagdes:
Este boletim nao pode ser repvoduzldo, excepto htegalmenln sem autorizagao por escrito do 1SQ. Os resultados deste boletim referem-se apenas aos produtos submetidos a ensaio, ndo
c i aprovacdo ou dos produtos

VMA - Valor Maximo Admissivel; VLE - Valor Limite de Emissao; VMR - Valor Maximo Rec dado; LQ - Limite de Qu
[a] - Ensaio ndo inciido no ambito da acreditacdo.
[b] - Ensaio subcontratado acreditado no ambito da xredvht;ao do subcontratado e inchiddo no ambito da acreditagdo do LABQUI.

[c] - Ensaio no ambito da e nao inclido no ambito da acreditacao do LABQUI.
[d] - Ensalo subcontratado nao incluido no ambito da aueditacao do subcontratado e hduldo no ambito da acreditacio do LABQUI.
[e] - Ensaio subcontratado ndo incliido no dmbito da acreditacdo do subcontratado e ndo incluido no ambito da acreditagdo do LABQUI. Responsével pela emisséio de resultados
Limites de lei segundo: D.L. 276/2009 - Lamas destnadas a agricultura
O parametro pH foi determinado apds preparacao de uma suspensao da amostra em dgua destilada, na propor¢do indicada na norma de
ensaio.
O Limite de Quantificagdo (LQ) para a soma de para anico: no LABQUI a LQ mals ele'vado dos resultados
Indnkha!s apresentados. O resultado para a soma de paa a no LABQUI dos valores
quantificaveis apresentados. Diana Almeida
EN'indica European Normalization, PO.L-LABQUI * indca método intermo do laboraténo baseads, se indcado, no(s) documento(s) normative(s), 150" indca Responsavel Técnica
trtemational Organization for Standzardzation, EPA’ indica Envirormental Protecticn Agency, 1-TEQ' Indca Equivalerte Téxco Intermadonal (segndo a NATO).
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Gestao e Valorizacdo das Lamas da ETAR da OMNOVA Solutions

Labarataria de Cluimica & Ambiente
Acredacad IPAC n.¥ LOO77-1 com endsreca em Delrgs

Boletim

de Analise

Resigquimica - Hesinas Quimicas, S.A.
Fua Francisco Lyon de Castro, 2
S700-307 Mem Mardins

Ref. LABAUL: AQ14732, 15

BOL-LAB-0233/15-1-Anex0.14732/1 5]

_ Extracto final []: | B0
Peso da amostra [g]: 6384 Volume de injeccao [ul]: | 4
IVatéria seca [%]: 386
2,3,7,8-PCDD/Fs Resultado Limite de Limite de "ITEFs FTEQ
[ng,/g matéria Deteccao Quantificacio
5eca) [ng/g matéria seca] | [ng,/g matéria seca) [ng,/g matéria seca)
|123.7.8TCDD nd. 0.0031 0.0062 il < 0.0031
1.2.3.7.5-PeCDD nd. 0.0035 0.007 05 | < 0.0013
1.2.34.7.8HxCDD nd. 0,006 0.012 0.1 < 0.0006
1.2.3.6.7.8HxCDD nd. 0.006 0.012 0.1 < 0.0006
1.2.3.7.3.9HxCDD n.d. 0.006 0.012 0.1 < 0.00065
12.3456.7.8-HpCDD nd. 0.0092 0.018 001 | = 0.000092
0CDD nd. 0.013 0.026 0.001 | = 0.000013
2.3.7.8-TCOF n.d. 0.0025 0.0056 0.1 < 0.00028
1.2.3.7.53-PeCDF nd. 00032 0,0064 005 |= 0.00018
123.4.7 8-PeCDF nd. 0.0032 0.0084 05 _|= 0.0016
1.2.34.7 8HxCDF n.d. 0.0072 0.014 01 |< 0.00072
1.2.3.6.7.8HXCDF nd. 00072 0.014 01 |= 0.00072
1.2.3.7.8.9HxCDF nd. 0.0072 0.014 0.1 < 0.00072
123.46.7 8HXCDF n.d. 0.0072 0.014 0.1 < 0.00072
1.2.3.45.7.83-HpCDF < 0,097 0.048 0.097 001 |= 0.00097
12.34.7.89-HpCDF nd. 0.048 0.097 001 |= 0.00048
OCDF < (0072 0.036 0.072 0.001 | < 0.000072
FTEQ a partir de congéneres quantificados 2,3,7,8-PC0D0D/Fs [ng 2,3,7,8-TCDD/g matéria secal- *Walor minimo™ 1]
I]-TEGla partirde congéneres quantificados 2,3,7,8-PCDDs [ng 2,3,7.3TCOD/g matéria seca] [u]
|-TEQ a partirde congéneres quantificados 2,3,7, 8PCDFs [ng 2.3.7 8-TCDD/g matéria secal [u]
I-TEQ a partirde congéneres nd. e inferiores ao L3 2,3.7.5PCOD/Fs [ng 2.3.7.5TCDD/g matéria seca] 0013
Maximo FTEQ possivel 2.,3,7,.8-TCDD /g materiasecal - "Valor maximo" 0.013
PCDDs Resuttado [ng/g matéria seca) PCDFs Resultado [ng,/g matéria secal
Tetra-CDDs nd. Tetra-COFs nd.
Penta-CODs nd. Penta-COFs nd.
Hexa-CODs nd. Hexa-LDFs nd.
Hepta-CDDs nd. Hepta-CDFs < 0,097
0CDD nd. OCDF 0072
Total PCDDOs n.d. Total PCDFs <0,17

"|-TEF de acordo com NATO.

nd. - resultados inferiores ao limite de deteccao.

L3 - Limite de Quantificacao
"“alor minimo" e

InsLituto de soldadurs
e qualdade

"Valor maximo" sdo niveis definidos no Regulamento 232,/2012 e EN 19434.

Responsiwel pelz emiss3o de resultados

=4

labguiBisy. pL

Diana Ameida
Re=porsdvel Téonica

Pagine 1 da 1
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Gestao e Valorizacdo das Lamas da ETAR da OMNOVA Solutions

Boletim da andlise das lamas industriais do OMNOVA - 2016

LABQUI I &
5. o 4 Acreditacdo
Laboratério de Quimica e Ambiente R
Acreditagao IPAC n.© LO077-1 com endereco em Oeiras L0077
Acareditation IPAC 0.0 L0077-1 at Oeiras Ensaios
st 53 A5 Boletim de Andlise
7 Pégina 1 de 7
Analysis Report bop 1082
Resiquimica - Resinas Quimicas, S.A.
Rua Francisco Lyon de Castro, 28
2725-397 Mem Martins
Ref. LABQUI: 22523/16 BOL-LAB-0243/16-1.22523/16 s Def - R d0 0 Divulgagdo: Confidencial
LABQUI Ref.:  22523/16 BOL-LAB-0243/16-1.22523/16 Definitive report - Revision 0 Diffusion: Confidential
Identificagdo: Lama
Identification:
Tipo de amostra: Lama
Sample type: Skidge
Recepgido: 16-09-2016 Duragdo da analise: 16-09-2016 a 04-10-2016 Emissdo do boletim: 12-10-2016
Received at: 16-09-2016 Testing duration: 16-09-2016 to 04-10-2016 Report date: 12-10-2016
A Da resp bilidade do cliente Tipo: Pontual Inicio: ----- Fim: -
Sampling: Client responsability Type: Grab sampling Start: End:
Dados complementares:
Additional data:
Ensaio ... Resultado Unidades Valor Limite
Test  Method Result Units
Matéria Seca % m/m
Dry Matter 62
EN12880:2000 T
Matéria Organica % m/m matéria seca
Organic Matter 61
POLLABQUI-S AROG: EdA, Rev. 05 (EN 12879:2000) T T
pH (22 °C) Escala de Sorensen
PH (22 °C) 13
ENI2176:1998 T
1 2 3 4,7 8-HxCDD[c] ng/kg matéria seca

-HYCODfc] <18 (LQ)
CZ SOP DO6_06_175 (US EPA 1613)

2,3 7,8 TCDD[c]

8 1C00fc <049 (LQ)
L‘I SOP.DO6_06 175 (USEPA 1613) e e
2 3 7 s -TCDF[c n matéria seca

TCDF, /{5 ] <28 (Q 9kg

CZ_SDPJ)ﬂﬂ_DéJ?j' WSEPAI613) e -
1,2,3,46,7 8-HpCDD[c
1254, n,/,.vﬁmﬁ? Ve /[ ] <29 (Q)
CZ.SOP_DO6_06_175 (US EPA 1613) s e
123467,8H DF[c ng/kg matéria seca
1,2,3,4,6,7, ,swz%:/z/[] <7,7(Q 9
CZ SOP_DO6_06_175 (US EPA 1613)
12,3,4.789-HpCOF[c ) P —

Pt il <39 (1Q) ok
CZ_SOP_D06_06_175 (US EPA 1613)
0OCDD[c n matéria seca
o ’V)/z[ /] <13(1Q) a/kg
CZ S0P 006 06 175 (US EPA 1613)

ng/kg matéria seca

ng/kg matéria seca

~ OCDF[c n matéria seca

o w[E/] <10 (Q) 9lkg

(CZ_50P_DO6_06_175 (US EPA 1613)

1 2 3,78,9-HxCDD| téria seca
lsumi(u)/,/[c] <18(LQ) ng/kg matéria s

CI SOP.DO6_06_175 (USEPA 1613) e e

1 2 3 6 7 HxCDD c n matéria seca
£y DY) [c] <18 (Q) a/kg
CZ_SOP_DOE_M_IH WSEPAI613) e

Res)m\sével pela emissdo de resultados

Nota: Obvervagdes na Pagina (7). %

Note: Obvervations on Page (7).
Diana Almeida
stporsav ITea|I:o

'ensuu.‘tf f'.e soldadura labqui@isq.pt www.isq.pt
& Lisboa: Av. Prof. Cavaco Silva, 33 -Taguspark ~ 2740-120 Oeiras Partugal Porto: R. doMrante, 253 4415491 Gnijd Portugal
LABQUI/Mod. 67/05 Tels.: +351 214 229 065/214 229 420 Fax: +351 214 228 104 Tels,: +351227 471910/50 Fax: +351 227 471919/227 455 778
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Gestao e Valorizacdo das Lamas da ETAR da OMNOVA Solutions

LABQUI

Laboratdrio de Quimica e Ambiente

Acreditacdo
Soae
Acreditagdo IPAC n.0 LO077-1 com endereco em Oeiras L0077

Acaeditation IPAC n.2 LO077-1 at Oeiras Ensaios

Boletim de Analise

5 Paglr',la Zde 7
Analysis Report PRERNT
Resiquimica - Resinas Quimicas, S.A.
Rua Francisco Lyon de Castro, 28
2725-397 Mem Martins
Ref. LABQUI: 22523/16 BOL-LAB-0243/16-1.22523/16 1! Defi - R d0 0 Divul do: Confidencial
LABQUI Ref.:  22523/16 BOL-LAB-0243/16-1.22523/16 Definitive report - Revision 0 Diffusion: Confidential
Identificagdo: Lama
Identification:
Tipo de amostra: Lama
Sample type: Skidge
Recepgdo: 16-09-2016 Duragdo da andlise: 16-09-2016 a 04-10-2016 Emissdo do boletim: 12-10-2016
Received at: 16-09-2016 Testing duration: 16-09-2016 to 04-10-2016 Report date; 12-10-2016
A Da bilidade do cliente Tipo: Pontual Inicio: =---- Fim: -
Sampling: Chent responsability Type: Grab sampling Start: End:
Dados complementares:
Additional data:
Ensaio p,, Resultado Unidades Valor Limite
_ Test Method Result Units_
12378PeCDDc n matéria seca
gk <07(Q A
CZ_SOI’_DOE_Dﬁ_I75 WSEPAI6I3) e e
1,2,3,7,8-PeCDF[c n matéria seca
sy b <092 (1Q) ol
CZ_SOP.DO6_06_175 USEPA 1613) T T
2,3,4,7,8-PeCDF[c n matéria seca
2,34,7,8-Pel rr/(/[ ] <18 (LQ) alkg
CZ SOP.DO6O6I75(WUSEPALIGLZ) e
123478HxCDFc ng/kg matéria seca
1,234,768+ /x([?’/(/[ ] <22(Q A
CZSOP.DO6_06_175 (USEPA 1613) T
1,2,3,6,7,8-HxCDF[c ng/kg matéria seca
1,2,36 /H//XI'[V/I/[ ! <43(Q) Ll
CZSOP.DO6O6I7S(USEPAL6IZ) e
123789HxCDFc n matéria seca
e (/[ 1 <220Q a/kg
CZ_SOP_DO&_D&_I?J’ WSEPA1613) e
2,3,4,6,7 8-HxCDF[c n matéria seca
23, 4,:7,4.~5§/xf/vf/r/[ ] <2,2(Q 9/kg
CZ.SOP.DO6_06. 175 (USEPA 1613) s
PCDD/F[c] ng/kg matéria seca
PCOD/FIC] 39
CZ_SOP_D06_06_175 (US EPA 1613) b (1o —
LAS C10 2 matéria seca
LAS C10 <19x10 (LQ ma/kg
POLLABQUIF54/0059: BB, Rev.00 T T
LASC11 2 matéria seca
LAS C11 <19x10 (Q) mg/kg
POLLABQUI-5.4/0059: BB, Rev.00
LAS C12 2 matéria seca
(A5 ciz <19x10° (LQ) ma/kg
POLLABQUI-S4/0059: E4B,Rev.00 e o=y
LASC13 2 matéria seca
(A5 cis <19x10° (LQ) ma/kg
POLLABQUI-5.4/0059: BB, Rev.00 e
LASC14 2 /kg matéria seca
LAS 11 <19x10° (LQ) mang

POLLABQUI-S4/0059: E4B,Rev.00 e

Responsavel pela emissdo de resultados
Responsiie for issang resdt

Nota: Obvervagdes na Pégina (7). %

Note: Obvervations on Page (7).
Diana Almeida
st)onsavel Temlco

instituto de soldadura o
g TR labqui®isq.pt www.isq.pt

Lisboa: Av. Prof. Cavaco Silva, 33 -Taguspark — 2740-120 Oeiras Partugal Porto: R. doMrante, 253 4415-491 Grijs Portugdl
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LABQUI
Laboratdrio de Quimica e Ambiente
Acreditagao IPAC n.? LO077-1 com enderego em Oeiras

Acareditation IPAC 0.0 L0077-1 at Oeiras

Boletim de Analise

Acreditacdo
———

L0077
Ensaios ]

Pégi/r,\a 3de7

Analysis Report ol
Resiquimica - Resinas Quimicas, S.A.
Rua Francisco Lyon de Castro, 28
2725-397 Mem Martins
Ref. LABQUI: 22523/16 BOL-LAB-0243/16-1.22523/16 ! Def - Revisdo 0 Divulgagdo: Confidencial
LABQUI Ref.:  22523/16 BOL-LAB-0243/16-1.22523/16 Definitive report - Revision 0 Diffusion: Confidential
Identificagdo: Lama
Identification:

Tipo de amostra: Lama
Sample type: Skidge

Recepgdo: 16-09-2016
Received at: 16-09-2016

16-09-2016 a 04-10-2016
16-09-2016 to 04-10-2016

Duragdo da analise:
Testing duration:

A Da bilidade do cliente
Client responsability

Tipo: Pontual

Sampling: Type: Grab sampling

Dados complementares:
Additional data:

Ensaio
Test

Resultado
Result

HNorma
Method

Emissdodo
Report date;

Inicio:
Start:

Unidades
Units

boletim: 12-10-2016

12-10-2016

Valor Limite

Soma LAS
LAS- Sum

PO.L LABQUI-5.4/0059: Ed.B, Rev.00
Soma (NP/NPE)

NP/NPE - Sum

PO.L LABQUI-5.4/0055; E£d.B, Rev.00

2
<19x10° (LQ)

<1,7(LQ)

mg/kg matéria seca

5000

mg/kg matéria seca

450

Nonilfel (NP)
oyl o)

POL LABQUI-5.4/0055: £4.8, Rev.00

<1,7(Q

mg/kg matéria seca

Nonilfenol Dietoxilado
Norylphenol Diethoxylate

PO.L LABQUI-5.4/0055: Ed.B, Rev.00

<1,7 (LQ)

mg/kg matéria seca

Nonilfenol Monoetoxilado
Nonylphenal Moncethoxylate

POL LABQUI-5.4/0055: Ed.B, Rev.00
Cadmio

Cadmium

EN 13346:2000

Cobre

Copper

EN 13396:2000

<1,7(Q

<0,33 (LQ)

<17(Q)

Niquel

Nickel

EN 133496:2000
Chumbo

Lead

EN 133496:2000

14

<17(Q)

mg/kg matéria seca

mg Cd/kg matéria seca

mg Cu/kg matéria seca

1000

mg Ni/kg matéria seca

300

mg Pb/kg matéria seca

750

Zinco
Zhc
EN 13346:2000

<17(Q)

Crémio
Chromism
EN 13346:2000
Fésforo Total
Total Phosphorus
EN 13396:2000 e ISO 11885:2007
Célcio Total
Total Calcism
EN 13346:2000

<17(1Q)
2
<11x10° (LQ)

5
50x10

Nota: Obvervagdes na Pégina (7).
Note: Obvervations on Page (7).

mg Zn/kg matéria seca

2500

mg Cr/kg matéria seca

mg P/kg matéria

1000

seca

mg Ca/kg matéria seca

Responsavel pela emissdo de resultados
Resrorh Sl (6

=

Diana Almeida
Responsavel Témico

L"suu,"f 'je soldadura labqui®isq.pt www.isq.pt
Lisboa: Av. Prof. Cavaco Silva, 33 -Taguspark — 2740-120 Oeiras Partugal Porto: R. doMrante, 253 4415491 Gnjd Portugal
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LABQUI

Laboratdrio de Quimica e Ambiente
Acreditagdo IPAC n.0 LO077-1 com enderego em Oeiras '-°°77]

Acareditation IPAC 0.0 L0077-1 at Oeiras Ensaios

Acreditacdo
———

Boletim de Analise —
Analysis Report Page i of 7

Resiquimica - Resinas Quimicas, S.A.
Rua Francisco Lyon de Castro, 28
2725-397 Mem Martins

Ref, LABQUI: 22523/16 BOL-LAB-0243/16-1.22523/16 Bol Defi - Revisdo 0 Divulgagdo: Confidencial
LABQUI Ref.:  22523/16 BOL-LAB-0243/16-1.22523/16 Definitive report - Revision 0 Diffusion: Confidential

Identificagdo: Lama
Identification:

Tipo de amostra: Lama
Sample type: Skidge

Recepgdo: 16-09-2016 Duragdo da analise: 16-09-2016 a 04-10-2016 Emissdo do boletim: 12-10-2016
Received at: 16-09-2016 Testing duration: 16-09-2016 to 04-10-2016 Report date; 12-10-2016

Da bilidade do cliente Tipo: Pontual Inicio: ----- Fim: -
Sampling: Client responsability Type: Grab samplng Start: End:

Dados complementares:
Additional data:

Ensaio p,p Resultado Unidades Valor Limite
Test  Method Result Units

Potassio Total mg Kf/kg matéria seca
Total Potassium 50

POL LABQUI-5.4/W023: Ed.A, Rev.07 e POL LABQUI-S4/W084: EdA, Rev.0d T T
Magnésio Total 3
Total Magneshum 4,0x10

EN13346:2000 e ISO 11885:2007 e

mg Mg/kg matéria seca

Mercirio H matéria seca
sy <033 (1Q) mg Hafkg

EN 13346:2000 B (- —
Azoto Total N/kg matéria seca

Tt Mg <56(Q) B

ENI3242:2000 e e
Salmonella spp[e 50

Salmonella w‘}g} ] Nao detetada )

) 150 6579:2002 Amd 1:2007. Cr 1:2009 Ausente /50g = -----
Escherichia coli (E. coli)[e 1
Escherichia coll (E (4 41//%)) el <1,0x10 (Q
150 16699-2:2001 1000 S
Azoto Amoniacal mg N/kg de matéria seca
Ammanie 34
POLLABQUI-SARZ6: EdA, Rev.03 e e
Azoto Nitrico mg N/kg matéria seca
Nitric Nigrogen (NO3) 8,4
POLLABQUI-SAR27: EdA, Rev.02 T
Naftaleno m de matéria seca
Naphthalene <019 (LQ) oty
POLLABQUI-SA/0061: EAB, Rev.00 ———--
Soma PCB'S -2
PCB - Sum <63x10 (LQ)
POL LABQUI-5.4/0061: £4.8, Rev.00 08
PCB 101 =2
PCB 101 <63x10 (LQ)
POLLABQUIFS4/0061: BB, Rev.00 e e
PCB 118 -2
PCB 118 <63x10 (Q
POLLABQUIFSA/0061: E4B,Rev.00 e
PCB 138 e
PCB 128 <63x10 (LQ)
POLIABQUI-SA/0061: EGB,Rev.00 e s

ufc/g

mag/kg matéria seca

mg/kg matéria seca
mg/kg matéria seca

mg/kg matéria seca

Responsavel pela emissdo de resultados
Respansitye fr issung resdt

Nota: Obvervagdes na Pagina (7). %

Note: Obvervations on Page (7). - Z
Diana Almeida

Responsavel Témico

L"suh,"f ﬂ‘e soldadura labqui®isq.pt www.isq.pt
Lisboa: Av. Prof. Cavaco Silva, 33 -Taguspark — 2740-120 Oeiras Partugal Porto: R. doMrante, 253 4415491 Gnjd Portugal
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LABQUI

Laboratdrio de Quimica e Ambiente
Acreditagdo IPAC n.0 LO077-1 com enderego em Oeiras '-°°77]

Acareditation IPAC 0.0 L0077-1 at Oeiras Ensaios

Acreditacdo
———

Boletim de Analise

g Pa'gir,m S5de7
Analysis Report OHRTAL
Resiquimica - Resinas Quimicas, S.A.
Rua Francisco Lyon de Castro, 28
2725-397 Mem Martins
Ref. LABQUI: 22523/16 BOL-LAB-0243/16-1.22523/16 ! Defi - Revisdo 0 Divulgagdo: Confidencial
LABQUI Ref.:  22523/16 BOL-LAB-0243/16-1.22523/16 Definitive report - Revision 0 Diffusion: Confidential
Identificagdo: Lama
Identification:
Tipo de amostra: Lama
Sample type: Skidge
Recepgdo: 16-09-2016 Duragdo da analise: 16-09-2016 a 04-10-2016 Emissdo do boletim: 12-10-2016
Received at: 16-09-2016 Testing duration: 16-09-2016 to 04-10-2016 Report date; 12-10-2016
A Da bilidade do cliente Tipo: Pontual Inicio: ----- Fim: -
Sampling: Client responsability Type: Grab sampling Start: End:
Dados complementares:
Additional data:
Ensaio p,p Resultado Unidades Valor Limite
Test  Method Result Units
PCB 153 -2 matéria seca
PCB 153 <63x10 (Q mafkg
POLLABQUI-S4/0061: E4B, Rev.00 T T
PCB 180 =2 matéria seca
PCB 180 <63x10 (LQ) ma/kg
POLLABQUI-SA/0061: E4B,Rev.00 e
PCB 28 -2 matéria seca
PCB 28 <63x10 (LQ) maks
POL 1450{//7-5.4/0061 CEAB,Rev.00 T
PCB 52 =2 matéria seca
PCB 52 <63x10 (LQ ma/kg
POLLABQUIFSA/0061: EdB,Rev.00 T
Pireno m de matéria seca
Pyrene <019 (LQ) e
. POLLABQUIFSA/0061: EdB,Rev.00 T
Acenafteno m de matéria seca
Acenaphihene <019 (LQ) 0
POLLABQUIFS.4/0061: BB, Rev.00 T T
Acenaftileno m de matéria seca
Acenaphthiylene <019 (LQ) )
POLLABQUI-S 4/0061: E4B, Rev.00 T T
Antraceno m de matéria seca
Anthracene <0,19 (LQ) 9/kg
POLLABQUI-S4/0061: E4B,Rev.00 T T
Benzo[aJantraceno m de matéria seca
Ber [qh//-r acene <019 (LQ) 9/kg
POLLABQUI-SA/O061: EAB,Rev.00 T =
Benzo[a]pireno mg/kg de matéria seca
By i <019 4Q) —
POL LABQUI-5.4/0061: £4.8, Rev.00
Benzo[b]fluoranteno m de matéria seca
/lm»m—l[,"/uu!.)nf/w,'r‘ <0,19 (LQ) 9/kg
POLLABQUI-SA/0061: EAB,Rev.00
Benzo[ghi]perileno m de matéria seca
~ebadl i oo <019 (.Q) e
POLLABQUI-S4/0061: E4B,Rev.00 T T
Benzo[k]fluoranteno m de matéria seca
Benzo E—Illmu,mmmu <019 (LQ) Al

POLLABQUI-S4/0061: EAB, Rev.00 wasue
Responsavel pela emissdo de resultados
Responsib ssung result

Nota: Obvervagdes na Pagina (7). %

Note: Obvervations on Page (7). - Z
Diana Almeida

Responsavel Témico

L"suh,"f ﬂ‘e soldadura labqui®isq.pt www.isq.pt
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LABQUI . S
- - ) Acreditacdo
Laboratdrio de Quimica e Ambiente e
Acreditagdo IPAC n.0 LO077-1 com enderego em Oeiras L0077
Acaeditation IPAC 0.0 L0077-1 at Oeiras Ensaios
Boletim de Analise
g Pégir,m 6de7
Analysis Report A
Resiquimica - Resinas Quimicas, S.A.
Rua Francisco Lyon de Castro, 28
2725-397 Mem Martins
Ref. LABQUI: 22523/16 BOL-LAB-0243/16-1.22523/16 ! Defi - Revisdo 0 Divulgagdo: Confidencial
LABQUIRef.: 2252316 BOL-LAB-0243/16-1.22523/16 Definitive report - Revision 0 Diffusion: Confidential
Identificagdo: Lama
Identification:
Tipo de amostra: Lama
Sample type: Skidge
Recepgdo: 16-09-2016 Duragdo da analise: 16-09-2016 a 04-10-2016 Emissdo do boletim: 12-10-2016

Received at: 16-09-2016 Testing duration: 16-09-2016 to 04-10-2016 Report date; 12-10-2016

A Da bilidade do cliente Tipo: Pontual Inicio: ----- Fim: -

Sampling: Client responsability Type: Grab samplng Start: End:

Dados complementares:
Additional data:

Ensaio p,p Resultado Unidades Valor Limite

Test Method Result Units
Criseno m de matéria seca

Chrysene <019 (LQ) 9/kg
POLLABQUI-S4/0061: E4B, Rev.00 T T
Dibenzo(a,h)antraceno m de matéria seca

/)lm-nzzf(gj!’)(rlhhxmv <019 (LQ) ok
POLIABQUI-SA/0061: E4B,Rev.00 e
Fenantreno mag/kg de matéria seca

Phenantfrene <019 (LQ)
POLLABQUI-S4/0061: E4B,Rev.00 T T
Fluoranteno m de matéria seca

Fhaoranthene <019 (LQ) W
POLLABQUIFSA/0061: EdB,Rev.00 T
Fluoreno mag/kg de matéria seca

Fhiorene <019 (LQ)
POLLABQUIFSA/0061: EdB,Rev.00 T
PR Aromati i HAP ma/kg de matéria seca

Polycydlic Aromatic Hydrocarbons (PAH) {HAD) <019 (LQ) ok
POL LABQUI-5.4/0061: Ed.B, Rev.00 6 S
Indeno [1,2,3-cd] pireno m de matéria seca

//nf:‘m!/l!},’ yed] /:y]ngu <0,19 (LQ) )

POL LABQUI-S5.4/0061: Ed.B, Rev.00

Nota: Obvervagdes na Pégina (7).
Note: Obvervations on Page (7).

Responsavel pela emissdo de resultados
Resrorh Sl (6

=

Diana Almeida
Responsavel Témico
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Lisboa: Av. Prof. Cavaco Silva, 33 -Taguspark — 2740-120 Oeiras Partugal Porto: R. doMrante, 253 4415491 Gnjd Portugal
LABQUI/Mod. 67/05 Tels.: +351 214 229 065/214 229 420 Fax: +351 214 228 104 Tels.: +351 227 471 910/50 Fax: +351 227 471 919/227 455 778

Pedro Lopes

160



Gestao e Valorizacdo das Lamas da ETAR da OMNOVA Solutions

LABQUI . S
- - ) Acreditacdo
Laboratdrio de Quimica e Ambiente e
Acreditagdo IPAC n.0 LO077-1 com enderego em Oeiras L0077
Acareditation IPAC 0.0 L0077-1 at Oeiras Ensaios
Boletim de Analise
g Paglr,m 7de7
Analysis Report WAL
Resiquimica - Resinas Quimicas, S.A.
Rua Francisco Lyon de Castro, 28
2725-397 Mem Martins
Ref. LABQUI: 22523/16 BOL-LAB-0243/16-1.22523/16 ! Defi - Revisdo 0 Divulgagdo: Confidencial
LABQUI Ref.:  22523/16 BOL-LAB-0243/16-1.22523/16 Definitive report -Revision 0 Diffusion: Confidential
Identificagdo: Lama
Identification:
Tipo de amostra: Lama
Sample type: Skidge
Recepgdo: 16-09-2016 Duragdo da analise: 16-09-2016 a 04-10-2016 Emissdo do boletim: 12-10-2016
Received at: 16-09-2016 Testing duration: 16-09-2016 to 04-10-2016 Report date; 12-10-2016
A Da bilidade do cliente Tipo: Pontual Inicio: ----- Fim: -
Sampling: Client responsability Type: Grab samplng Start: End:
Dados complementares:
Additional data:
EN' indica Furopean Normalization, PO L-LABQUI *' indica método interno do laboratdrio baseado, se indicado, no(s) doc '1S0" indica O for
'BPA' ndica Protection Agmcy
malization, POL-AABQUI * indcates in meitod of LABRX 5, an redatary dozument(s, e

Limites de lei segundo: D.L. 276/2009 - Lamas destinadas & agricultura
Law limis by: D.L.276/2009 - Lamas desthadas & agricultura
Observagdes:
Comments:
© parémetro pH foi determinad apds preparago de Uma suspens3o da amostra em 4qua destilada, Na proporgio Indicada na norma de ersao,

Qu ﬂﬁca;ao(LQ)doUBQUlpaaasomade

CIIres.lta‘]o para HTP Fvac;m (CllJ C50) co(res:mde a soma dos vabfes qmﬁﬁcavels a:resenhdos paa as cadeias: HTP Fracgdo (C16- C34), HTP Fracgdo (C10-C16) e
HTP Ffacom ((3344:50) ou a0 LQ mais elevado dos remltados hdhtiduais awesentados para as radelas menckmadas

[a] Ensalo nao hclndo m alvbto da aaedltagao
[b] Enszio s:bmnhalado azredhado no anbm) da aaedla;ao do s\bconna[ado e incluido no ani:ln da auedhgao do LABQUI.
d & s ;

Este boletim ndo pode ser reproduzido, excepto ntegralmente, sem autnnzagao por escrito do 1SQ. Os resultados deste boletim

referem-se apenas aos produtos a ensaio, nao apmvagao ou reprovagao dos produtos ensaiados.
7 art st od éx: ftl, withx 2 WITtEn 300 O red in this répart relste only o the samg
Responsavel pela emissdo de resultados
Diana Almeida
orsavel Tecnlco
L"suu,"f ‘je soldadura labqui®isq.pt www.isq.pt

Lisboa: Av. Prof. Cavaco Silva, 33 -Taguspark — 2740-120 Oeiras Partugal Porto: R. doMrante, 253 4415491 Gnjd Portugal
LABQUI/Mod. 67/05 Tels.: +351 214 229 065/214 229 420 Fax; +351 214 228 104 Tels.: 4351 227 471 910/50 Fax: +351 227 471 919/227 455 778
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Gestao e Valorizacdo das Lamas da ETAR da OMNOVA Solutions

LABQUI

Laooratério de Quimica e f\imbisnte
Acraditaczd IPAC n.® LOO77-1 com arderaca em Coiras

Anexo do Boletim de Analise

Resiquimica - Resinas Quimicas, S.A.

lua | rancisco Lyon cde Castro, 2U

2/25 397 Mem Marzting

Ref. LABGUI: 22 523,/16 BOL-LAB-0243/16-1-Anex0.22523,/16
Extracto final [ul]: | 75
Peso da amostra [g]: 1,903 \olume de injeccao [J]: | 4
IVlatéria seca [%]: 50.2
12.3,7,8-PCDD/Fs Resultado Limite de Limite de "FTEFs IFTER
[ng,/ kg matéria Deteccao Quantificacao
secaj [ng,/ kg matéria seca] | [ng, kg matéria seca) [ng,/ kg matéria seca]
123.7.58-1C00 <049 049 0,95 il 049
1.2.3.7.5PeCDD <0.7 0.7 14 0.5 033
1.2.2.4.7.8-HxCDD < 1.8 1.8 36 0.1 0.18
1.2.3.6.7.8-HxCOD =1.8 1.3 36 0.1 0.18
1.2.3.7.8.8-HxCDD < 1.3 1.3 3.6 0.1 0.13
1.2.3.4.6.7.83-HpCDD <29 29 58 001 0.029
OCDD <13 13 26 0,001 0.013
28.7,B-ICDF <2.8 14 2.8 0.1 0,23
1.2.3.7.5PeCDF <092 092 1.8 005 0,046
|_23‘4.7.B»PQCDF <18 0.92 1.3 0.5 0.92
1.2.3.4.7.3-HXCOF <22 2.2 4.3 0.1 022
1.2.3,6,7.8-HxCDF <43 2.2 43 0.1 043
1.2.3.7.8.9-HxCDF <22 2.2 43 0.1 022
12:3.46.7 8-HxCOF <22 2.2 4.3 0.1 0,22
1.2.3.4.6.7 8-HpCDF <7.7 3.9 7.7 001 0.077
1.2.34.7.89-HpCDF <3.9 39 7.7 001 0.039
DCDF <10 o 20 0.001 0.01
FTEQ a partir de congeneres quantificados 2,3,7,8-PCDD/Fs - "Valor minimo" 0
|-TEE a partirde congéneres quantificados 2,3.7.8-PCDD/ Fs "Valor médio" 1.9
Maximo FTER possivel - "Valor maximo"” 3,9
PCDOs Resultado [ng/g matéria seca] | G Resultado [ng,/g matéria seca)
|Tetra-CDDs <11 Tetra-CDFs <53
Penta-C00s =9.8 Penta-COFs <26
IHe:ta-CDDs <18 Hexa-CDFs <34
He pta-CDDs <3.8 Hepta-COFs <13
IDCDD <13 OCDF <10

"\-TEF de acordo com NATO.

Resuttado apresentado com o simbolo "< & inferior ao limite de detecdo ou quantificacao.

L3 - Limite de Quantificacao

"alor minimo" e "Valor maximo" so niveis definidos no Regulamento 389/2014 e EN 18434,
"Valor medio" & um nivel definido no Regulamento 588/2014.

inclituLlo de coldadure
e qualdade

Hesponsavel pela emisséao de resultados

e

Diana Almeida
Rmeponebvel Tdones

Pagine 1 da 1

labyuiBisy.pL WL isy. Pl

Ligbog: Av.|¥o7 Usveco e UU leguopers 2
Tala: 1051014200 065/214 20D 420 Max

3L 12U Ueres |lortugs

1357 014 0D€ 102

“or:
Tela: 1351207 47

Arenks. L8 3415 341 Une 1'9tugal
Tax 1051007 471910,207 455778

Pedro Lopes
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Gestao e Valorizacdo das Lamas da ETAR da OMNOVA Solutions

Boletim da andlise das lamas industriais do OMNOVA - 2016

LABQUI

Laboratério de Quimica e Ambiente Acreditagdo

Acreditagao IPAC n.° LO077-1 com enderego em Oeiras ‘ 10077
, Ensaios
Boletim de Analise

Resiquimica - Resinas Quimicas, S.A.
Rua Francisco Lyon de Castro, 28
2725-397 Mem Martins
BOL-LAB-0233/15-1.14732/15 Boletim Definitivo - Revisio 0
Divulgagdo: Confidencial

Location: ISQ - LABQU!

Ref. LABQUI: 14732/15
Identificagdo: Lama

Tipo de amostra: Lama

Recepgdo: 03-09-2015 Inicio da analise: 03-09-2015 Fim da analise: 24-09-2015 Emissdo do boletim: 24-09-2015
g Da resp bilidade do cliente
Tipo: Pontual
Inicio: 03-09-2015 10:50 Fim: 03-09-2015 10:50
Observagdes:
Ensaio / Norma Resultado Unidades Valor Limite
Matéria Seca 54 % m/m i _—
EN 12880:2000
Matéria Organica 50 9% i/ At saca . -
POL LABQUI-S.4/R04: EQ.A, Rev.05 (EN 12879:2000)
o
PH {23.0=C) 12 Escala de Sorensen ~ ----- e
EN 12176:1998
1,2,3,4,7,8-HxCDD[c] s
CZ_50P_D06_06_175 (LS EPA 1613) nd. ng/g matéria seca
2,3,7,8- TCDD[c] Sri o wszs
CZ.SO0P_DO6_06.175 (US EPA 1613) md: ng/g matéria seca
2,3,7,8-TCDF{c] i
CZ_S50P_DO6_06._175 (LS £PA 1613) L ng/g matéria seca
1,2,3,4,6,7,8-HpCDD[c] S s
CZ_S0P_DO6_06_175 (US EPA 1613) nid; ng/g matéria seca -
1,2,3,4,6,7,8-HpCDF[c] G
CZ SOP_DO6_06. 175 (US EPA 1613) <0,097 Q) ng/g matéria seca
1,2,3,4,7,8,9-HpCDF[c] Sri . -
CZ SOP_DO6. 06,175 (US EPA 1613) nd. ng/g matéria seca
0CDD[c] F
CZ.S0P_DO6. 06,175 (US EPA 1613) nd. ng/g matéria seca
OCDF[c] g
CZ.S0P_DO6_06.175 (IS EPA 1613) <0072(Q ng/g matéria seca
1,2,3,7,8,9-HxCDD[c] i ——
€Z.50P_D06.06.175 (US EPA 1613) i nglg mabéria seca
1,2,3,6,7,8-HxCDD[c] nd. ng/g matéria seca - e

CZ_S0P_D06_06_175 (US EPA 1613)

Observagdes:

Este boletim nao pode ser reproduzido, excepto integralmente, sem autorizagio por esaito do I1SQ. Os resultados deste boletim referem-se apenas aos produtos submetidos a ensaio, ndo
constituindo aprovacdo ou reprovacao dos produtos ensaiados.

VMA - Valor Maximo Admissivel; VLE - Valor Limite de Emissao; VMR - Valor Maximo Recomendado; LQ - Limite de Quantificacdo.

[a] - Ensaio ndo inciido no ambito da acreditacdo.

[b] - Ensaio subcontratado acreditado no ambito da acreditagdo do subcontratado e inclido no ambito da acreditagéo do LABQUI.

[c] - Ensalo subcontratado acreditado no ambito da acreditagao do subcontratado e nao incluido no ambito da acreditagao do LABQUI.
[d] - Ensaio subcontratado néo incluido no ambito da acreditacio do subcontratado e incluido no ambito da acreditacio do LABQUI.

[e] - Ensaio subcontratado nédo incliido no ambito da acreditacdo do subcontratado e ndo incluido no ambito da acreditagdo do LABQUI.

Limites de lei segundo: D L. 276/2009 - Lamas destinadas a agricultura

Responsavel pela emissao de resultados

O parametro pH foi determinado apés preparacao de uma suspensao da amostra em dgua destilada, na propor¢do indicada na norma de
ensaio.
O Limite de Quantificagdo (LQ) para a soma de para gani no LABQUI a0 LQ mais elevado dos resultados
individuais apresentados. O resultado para a soma de para a dos no LABQUI ao somatorio dos valores
quentiicarehispréeniaros, Diana Almeida
EN'indica European Normalizatian, 'PO.L-LABQUI ¥ indica método intermo do laboratéro baseado, se indcado, no(s) documenta(s) normatives), 150" Indca Responsével Técnica
Intematonal Organization for Stardardzation, EPA’ indica Envronmental Protection Agency, '1-TEQ' indca Equivalerte Téxco Intemadonal (segundo a NATO),
Pagina 1 de 6
Ie"suh,"? t!e soldadura labqui@isq.pt www.isq.pt
Uisboa: Av. Prof. Cavaco Silva, 33 -Taguspark — 2740-120 Oeras Portugal Porto: R.doMrante, 255 4415491 Grijb Portugd
Tels.: +351 214 229 065/214 229 420 Fax; +351 214 228 104 Tels.: +351227 471 910/50 Fax: +351 227 471919/227 455 778
LABQUI/Mod. 67/05
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Gestao e Valorizacdo das Lamas da ETAR da OMNOVA Solutions

LABQUI
Laboratério de Quimica e Ambiente Acreditagdo
Acreditagao IPAC n.? LO077-1 com enderego em Oeiras L0077

Ensaios

Boletim de Analise

Resiquimica - Resinas Quimicas, S.A.
Rua Francisco Lyon de Castro, 28
2725-397 Mem Martins

o BOL-LAB-0233/15-1.14732/15 Boletim Definitivo - Revisio 0
Ref, LABQUI: 14732/15 Divulgagiio: Confidencial

Identificagdo: Lama

Tipo de amostra: Lama

Recepgdo: 03-09-2015 Inicio da analise: 03-09-2015 Fim da analise: 24-09-2015 Emissdo do boletim: 24-09-2015
g Da resp ilidade do cliente

Tipo: Pontual

Inicio: 03-09-2015 10:50 Fim: 03-09-2015 10:50

Observagdes:

Ensaio / Norma Resultado Unidades Valor Limite

1,2,3,7,8-PeCDD[c] -

CZ_S0P_DO6_06_175 (US EPA 1613) nd, nojgimaténia seca

1,2,3,7,8-PeCDFIc] .

CZ SOP_DO6_06_175 (US EPA 1613) g, ng/g matéria seca =

2,3,4,7,8-PeCDF[c] nd. ng/g matéria seca wen e

CZ_SOP_DO6_06_175 (US EPA 1613)

1,2,3,4,7,8-HxCDF[c] nd i matEia seca L N
CZ_S0P_DO6_06_175 (US EPA 1613) Gl ng/g
1,2,3,6,7,8-HxCDF[c] nd sl e L .
CZ.S0P_DO6_06_175 (LIS EPA 1613) i na/g
1,2,3,7,8,9-HxCDF[c] -
CZ.50P.D06_06_175 (US EPA 1613) nd. ng/g matéria seca
2,3,4,6,7,8-HxCDF[c] B _“
(Z.50P_DO6_06_175 (US EPA 1613) nd. ng/g matéria seca
PCDD/F[c] ' - =
CZ.S0P_DO6_06_175 (US EPA 1613) 13 ng I-TEQ/kg matéria seca 100
LAS C10 2 .
POL LABQUI-54/0059: Ed.A, Rev.09 <22x10 (LQ)  mg/kg matéria seca
LAS C11 2 i
POL LABQUI-5.4/0054: EdA, Rev.09 <22x10 (LQ)  mg/kg matéria seca
LAS C12 3 5o
POL LABQUI-54/0051: EdA, Rev.09 28x10 mg/kg matéria seca
LAS C13 2 e
POL LABQUI-5.4/0059: Ed.A, Rev.09 31x10 mg/kg matéria seca
2
e <22x10 (LQ) mg/kg matériaseca -

POL LABQUI-5.4/0059: Ed.A, Rev.09

Observagdes:
Este boletim ndo pode ser reomduzldo, excepto integralmente, sem autorizacio por escrito do 1SQ. Os resultados deste boletim referem-se apenas aos produtos submetidos a ensaio, nao
« i aprovacdo ou dos produtos

VMA - Valor Maximo Admissivel; VLE - Valor Limite de Emissao; VMR - Valor Maximo Recomendado; LQ - Limite de Quantificacéo.
[a] - Ensaio ndo inciido no ambito da acreditacdo.
[b] - Ensaio subcontratado acreditado no ambito da aredlht;ao do subcontratado e nchido no ambito da acreditagdo do LABQUI.

[c] - Ensaio no ambito da do e nao inclido no ambito da acreditagao do LABQUI.
[d] - Ensaio subcontratado nao incluido no ambito da auedlta(;ao do subcontratado e hclu»do no ambito da acreditacio do LABQUI.
[e] - Ensaio subcontratado ndo inclido no dmbito da acreditacdo do subcontratado e ndo incluido no ambito da acreditagdo do LABQUI. Responsével pela emisséo de resultados
Limites de lei segundo: D L. 276/2009 - Lamas destinadas a agricultura
O parametro pH foi determinado apés preparacao de uma suspensao da amostra em dgua destilada, na propor¢do indicada na norma de
ensaio.
O Limite de Quantificagao (LQ) para a soma de para ani no LABQUI a0 LQ mais elevado dos resultados
individuais apresentados. O resultado para a soma de para a lizados no LABQUI ao somatdrio dos valores
quantificaveis apresentados. Diana Almeida
EN'indica European Normalization, PO.L-LABQUI * indca métado interne do laboraténo basead, se indcado, no(s) documento(s) normative(s), 150" indca Responséavel Técnica
Irtematicnal Organization for Standzardzation, EPA’ indica Environmental Frotecticn Agency, 1-TEQ' Indica Equivalerte Téxco Intemadonal (segundo a NATO).
Pagina 2 de 6
Ie"suh,"? ée soldadura labqui@isq.pt www.isq.pt
Lisboa: Av. Prof. Cavaco Silva, 33 -Taguspark — 2740-120 Qeiras Portugal Porto: R. do Mrante, 255 4415-491 Grijo Portugd
Tels.: +351 214 229 065/214 229 420 Fax: +351 214 228 104 Tels.: +351227 471910/50 Fax: +351 227 471919/227 455 778
LABQUI/Mod. 67/05
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Gestao e Valorizacdo das Lamas da ETAR da OMNOVA Solutions

LABQUI
Laboratério de Quimica e Ambiente

Acreditagao IPAC n.? LO077-1 com enderego em Oeiras

Ref. LABQUI:
Identificagdo:

14732/15
Lama

Tipo de amostra: Lama

Acreditagdo
_—

L0077
Ensaios

Boletim de Analise

Resiquimica - Resinas Quimicas, S.A.
Rua Francisco Lyon de Castro, 28
2725-397 Mem Martins

BOL-LAB-0233/15-1.14732/15 Boletim Definitivo - Revisio 0

Divulgagdo: Confidencial

Recepgdo: 03-09-2015 Inicio da analise: 03-09-2015 Fim da analise: 24-09-2015 Emissdo do boletim: 24-09-2015
g Da resp de do cliente

Tipo: Pontual

Inicio: 03-09-2015 10:50 Fim: 03-09-2015 10:50

Observagdes:

Ensaio / Norma Resultado Unidades Valor Limite

Soma LAS 3 cv

POL LABQUI-5.9/0059: EdA, Rev.09 31x10 mg/kg matéria seca 5000

Soma (NP/NPE) -

POL LABQUI-5.4/0055: EdA, Rev.09 <20(Q) mg/kg matéria seca 450

Nonilfenois -

POL LABQUI-54/0055: Ed.A, Rev.09 <20 (Q) mg/kg matéria seca

Nonilfenois Dietoxilados S

POL LABQUI-5.4/0055: EdA, Rev.09 <20(Q) mg/kg matéria seca

Nonilfenois Monoetoxilados =2

POL LABQUI-5.4/0055: Ed.A, Rev.09 <20(Q) mg/kg matéria seca

Cadmio 8

EN 13346:2000 <0,33(Q) mg Cd/kg de matéria seca 20

Cobre P

EN 13396:2000 <17(Q) mg Cu/kg de matéria seca 1000

e 11 mg Nifkg de matéria seca 300 ———

EN 13346:2000

Chumbo B

EN 13346:2000 <17(Q) mg Pb/kg de matéria seca 750

Zinco s

EN 13396:2000 63 mg Zn/kg de matéria seca 2500

Crémio s

£ 13346:2000 <17(Q) mg Cr/kg de matéria seca 1000

Fésforo Total 2 J

EN 13346:2000 18x10 mg P/kg de matéria seca

Cilcio Total 5 foa

N 13346:2000 18x 10 mg Cafkg de matéria seca -

Observagdes:

Este boletim ndo pode ser reomduzldo, excepto integralmente, sem autorizacio por escrito do 1SQ. Os resultados deste boletim referem-se apenas aos produtos submetidos a ensaio, nao

« i aprovacdo ou dos produtos

VMA - Valor Maximo Admissivel; VLE - Valor Limite de Emissao; VMR - Valor Maximo Recomendado; LQ - Limite de Quantificacéo.

[a] - Ensaio ndo inciido no ambito da acreditacdo.

[b] - Ensaio subcontratado acreditado no ambito da aredlht;ao do subcontratado e nchido no ambito da acreditagdo do LABQUI.

no ambito da

[c] - Ensaio

e nao inclido no ambito da acreditagao do LABQUI.

do
[d] - Ensaio subcontratado nao incluido no ambito da auedlta(;ao do subcontratado e hclu»do no ambito da acreditacio do LABQUI.
[e] - Ensaio subcontratado ndo inclido no dmbito da acreditacdo do subcontratado e ndo incluido no ambito da acreditagdo do LABQUI.

Limites de lei segundo: D.L. 276/2009 - Lamas desthadas a agricultura

O parametro pH foi determinado apés preparacao de uma suspensao da amostra em dgua destilada, na propor¢do indicada na norma de

ensai.

no LABQUI

O Limite de Quantificagdo (LQ) para a soma de
a a lizados no LABQUI

a LQ mais elevado dos resultados

a0 somatdrio dos valores

individuais apresentados. O resultado para a soma de
quantificaveis apresentados.

'EN'indca European Normalizatian, 'PO.L-LABQUI * indca método interno do laboratdio baseado, se indicado, no(s) dooumento(s) morz;bvds). 150" indca

Irtematcnal Organization for Stardardzation, EPA indica Envronmental Protection Agency, 1-TEQ' Indca Equivalente Téxco Intemad

instituto de soldadura

(s69nd0 @ NATO).

labqui@isq.pt

Responsavel pela emissao de resultados

o

Diana Almeida
Responsavel Técmica

Pagina 3 de 6

www.isq.pt
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Lisboa: Av. Prof. Cavaco Silva, 33 -Taguspark — 2740-120 Oeiras Portugal

Tels.: +351 214 229 065/214 229420 Fax: +351 214 228 104
LABQUI/Mod. 67/05
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Gestao e Valorizacdo das Lamas da ETAR da OMNOVA Solutions

LABQUI

Laboratério de Quimica e Ambiente

Acreditagao IPAC n.? LO077-1 com enderego em Oeiras

Acreditagdo
_—

L0077
Ensaios

Boletim de Analise

Resiquimica - Resinas Quimicas, S.A.
Rua Francisco Lyon de Castro, 28
2725-397 Mem Martins

BOL-LAB-0233/15-1.14732/15 Boletim Definitivo - Revisio 0

Ref. LABQUI:
Identificagdo:

14732/15
Lama

Tipo de amostra: Lama

Divulgagdo: Confidencial

Recepgdo: 03-09-2015 Inicio da analise: 03-09-2015 Fim da analise: 24-09-2015 Emissdo do boletim: 24-09-2015
g Da resp ilidade do cliente

Tipo: Pontual

Inicio: 03-09-2015 10:50 Fim: 03-09-2015 10:50

Observagdes:

Ensaio / Norma Resultado Unidades Valor Limite

il 11x10°  mgK/kg de matéria seca

':I/: ?;:if:;?tal 10x 104 mg Mg/kg de matéria seca

:7::‘;:1“, <0,33(Q) mg Hg/kg de matéria seca 16 e

:zvc;z;;:;, <56 (LQ) g N/kg matéria seca SAE .

iz::;ti:::;iﬂreltw. r 1:2009 Mioidetetads S0g Ausente /509

Z:?:J:T:E okl <10x 10’ Q) ufc/g 1000

?::?A:(:sl" ;:Rz). EdA, Rev.02 <84(9Q mg N/kg matéria seca

':;I?AI:S:/ 5.4/0061: EdA, Rev.09 <016 (lQ) mg/kg de matéria seca

i:rfmpg;i 0061 E1.A, Rev.09 <s4x10 ‘ (LQ)  ma/kg matéria seca 08

:((1:13 1;11123\5(,:4,1021' EdA, Rev.09 <54x10° Q)  mokg matéria seca

:gf z;.flxgz/A::le;; EdA, Rev.09 <54x10 ’ (LQ)  mg/kg matéria seca

FCB.-JUPACIAGE <54x 10 i (LQ)  mg/kg matéria seca = - e

POL LABQUI-5.4/0061: Ed.A, Rev.09

Observagdes:

Este boletim ndo pode ser reomduzldo, excepto integralmente, sem autorizacio por escrito do 1SQ. Os resultados deste boletim referem-se apenas aos produtos submetidos a ensaio, nao

« i aprovacdo ou dos produtos

VMA - Valor Maximo Admissivel; VLE - Valor Limite de Emissao; VMR - Valor Maximo Recomendado; LQ - Limite de Quantificacéo.

[a] - Ensaio ndo inciido no ambito da acreditacdo.

[b] - Ensaio subcontratado acreditado no ambito da aredlht;ao do subcontratado e nchido no ambito da acreditagdo do LABQUI.

[c] - Ensaio no ambito da do e nao inclido no ambito da acreditagao do LABQUI.
[d] - Ensaio subcontratado nao incluido no ambito da auedlta(;ao do subcontratado e hclu»do no ambito da acreditacio do LABQUI.

[e] - Ensaio subcontratado ndo inclido no dmbito da acreditacdo do subcontratado e ndo incluido no ambito da acreditagdo do LABQUI.
Limites de lei segundo: D L. 276/2009 - Lamas destinadas a agricultura

O parametro pH foi determinado apés preparacao de uma suspensao da amostra em dgua destilada, na propor¢do indicada na norma de
ensai.

O Limite de Quantificagdo (LQ) para a soma de
individuais apresentados. O resultado para a soma de
quantificaveis apresentados.

'EN'indca European Normalizatian, 'PO.L-LABQUI * indca método interno do laboratdio baseado, se indicado, no(s) documento(s) normative(s), 150" indca
tntematcnal Organizaticn for Standardzation, 'EPA’ indica Environmental Protection Agency, 'I-TEQ' Indca Equivalerte Té:co Intemadonal (segundo a NATO).

anie no LABQUI a0 LQ mais elevado dos resultados
a a lizados no LABQUI ao somatdrio dos valores

instituto de soldadura

Responsavel pela emissao de resultados

o

labqui@isq.pt

Diana Almeida
Responsavel Técmica

Pagina 4 de 6
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Lisboa: Av. Prof. Cavaco Silva, 33 -Taguspark — 2740-120 Oeiras Portugal
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LABQUI/Mod. 67/05

to: R. do Mirante, 255 4415-491 Grijd Portugd

Por!
Tels.; + 351227 471910/50 Fax; +351 227 471 919/227 455 778

Pedro Lopes

166



Gestao e Valorizacdo das Lamas da ETAR da OMNOVA Solutions

LABQUI
Laboratério de Quimica e Ambiente Acreditagdo
Acreditagao IPAC n.? LO077-1 com enderego em Oeiras L0077

Ensaios

Boletim de Analise

Resiquimica - Resinas Quimicas, S.A.
Rua Francisco Lyon de Castro, 28
2725-397 Mem Martins

o BOL-LAB-0233/15-1.14732/15 Boletim Definitivo - Revisio 0
Ref, LABQUI: 14732/15 Divulgagiio: Confidencial

Identificagdo: Lama

Tipo de amostra: Lama

Recepgdo: 03-09-2015 Inicio da analise: 03-09-2015 Fim da analise: 24-09-2015 Emissdo do boletim: 24-09-2015
g Da resp ilidade do cliente

Tipo: Pontual

Inicio: 03-09-2015 10:50 Fim: 03-09-2015 10:50

Observagdes:

Ensaio / Norma Resultado Unidades Valor Limite

PCB - IUPAC 153
POL LABQUI-5.9/0061: EdA, Rev.09

PCB - IUPAC 180
POL LABQUI-5.4/0061: EdA, Rev.09

PCB - IUPAC 28
POL LABQUI-5.4/0061: Ed.A, Rev.09

PCB - IUPAC 52
POL LABQUI-5.4/0061: Ed.A, Rev.09

-2
<54x10 (LQ) mg/kg matéria seca - R

-2
<54x10 (LQ) mg/kg matéria seca ———ee -

-2
<54x10 (LQ) mg/kg matéria seca —-ee e

=2
<54x10 (LQ) mg/kg matéria seca - B

Pireno 2
POL LABQUI-5.4/0061: EGA, Rev.09 <016 (1Q) mg/kg de matéria ceca

Acenafteno <0,16 (1Q)

POL LABQUI-5.4/0061: Ed.A, Rev.09 malka de:matéria seca

Acenaftileno 2is
POL LABQUI-5.4/0061: EdA, Rev.09 <0.16(LQ) mg/kg de matéria seca
Antraceno <0,16 (LQ)

POL LABQUI-5.4/0061: Ed.A, Rev.09 mg/kg de matéria seca

Benzo[a]antraceno . -
POL LABQUI-54/0061: Ed.A, Rev.09 <016 (1Q) mg/kg de matéria seca

Benzo[a]pireno g
POL LABQUI-5.4/0061: EdA, Rev.09 &05(00 ma/kg de matéria seca

Benzo[b]fluoranteno B o -
POL LABQUI-S.4/0061: Ed.A, Rev.09 <0,16 (LQ) mg/kg de matéria seca

Benzo[ghi]perileno . - -
POL LABQUI-5.4/0061: Ed.A, Rev.09 <0,16 (LQ) mg/kg de matéria seca

Benzo[k]fluoranteno <0,16 (1Q)

POL LABQUI-54/0061: Ed.A, Rev.09 mg/kg dematériaseca -

Observagdes:
Este boletim ndo pode ser reomduzldo, excepto integralmente, sem autorizacio por escrito do 1SQ. Os resultados deste boletim referem-se apenas aos produtos submetidos a ensaio, nao
« i aprovacdo ou dos produtos

VMA - Valor Maximo Admissivel; VLE - Valor Limite de Emissao; VMR - Valor Maximo Recomendado; LQ - Limite de Quantificacéo.
[a] - Ensaio ndo inciido no ambito da acreditacdo.
[b] - Ensaio subcontratado acreditado no ambito da aredlht;ao do subcontratado e nchido no ambito da acreditagdo do LABQUI.

[c] - Ensaio no ambito da do e nao inclido no ambito da acreditagao do LABQUI.
[d] - Ensaio subcontratado nao incluido no ambito da auedlta(;ao do subcontratado e hclu»do no ambito da acreditacio do LABQUI.
[e] - Ensaio subcontratado ndo inclido no dmbito da acreditacdo do subcontratado e ndo incluido no ambito da acreditagdo do LABQUI. Responsével pela emisséo de resultados
Limites de lei segundo: D L. 276/2009 - Lamas destinadas a agricultura
O parametro pH foi determinado apés preparacao de uma suspensao da amostra em dgua destilada, na propor¢do indicada na norma de
ensaio.
O Limite de Quantificagao (LQ) para a soma de para ani no LABQUI a0 LQ mais elevado dos resultados
individuais apresentados. O resultado para a soma de para a lizados no LABQUI ao somatdrio dos valores
quantificaveis apresentados. Diana Almeida
EN'indica European Normalization, PO.L-LABQUI * indca métado interne do laboraténo basead, se indcado, no(s) documento(s) normative(s), 150" indca Responséavel Técnica
Irtematicnal Organization for Standzardzation, EPA’ indica Environmental Frotecticn Agency, 1-TEQ' Indica Equivalerte Téxco Intemadonal (segundo a NATO).
Pagina 5 de 6
Ie"suh,"? ée soldadura labqui@isq.pt www.isq.pt
Lisboa: Av. Prof. Cavaco Silva, 33 -Taguspark — 2740-120 Qeiras Portugal Porto: R. do Mrante, 255 4415-491 Grijo Portugd
Tels.: +351 214 229 065/214 229 420 Fax: +351 214 228 104 Tels.: +351227 471910/50 Fax: +351 227 471919/227 455 778
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Gestao e Valorizacdo das Lamas da ETAR da OMNOVA Solutions

LABQUI

Laboratério de Quimica e Ambiente

Acreditagao IPAC n.? LO077-1 com enderego em Oeiras

Acreditagdo
_—

L0077
Ensaios

Boletim de Analise

Resiquimica - Resinas Quimicas, S.A.
Rua Francisco Lyon de Castro, 28
2725-397 Mem Martins

BOL-LAB-0233/15-1.14732/15 Boletim Definitivo - Revisio 0

Ref. LABQUI:
Identificagdo:

14732/15
Lama

Tipo de amostra: Lama

Divulgagdo: Confidencial

Recepgdo: 03-09-2015 Inicio da analise: 03-09-2015 Fim da analise: 24-09-2015 Emissdo do boletim: 24-09-2015
g Da resp de do cliente

Tipo: Pontual

Inicio: 03-09-2015 10:50 Fim: 03-09-2015 10:50

Observagdes:

Ensaio / Norma Resultado Unidades Valor Limite

Criseno .

POL LABQUI-5.4/0061: EJA, Rev.09 <016 (LQ) ma/kg de matéria seca -

Dibenzo(a,h)antraceno .

POL LABQUI-5.4/0061: EdA, Rev.09 <0:16(1Q) mg/kg de matéria seca =

Fenantreno 2 3

POL LABQUI-5.4/0061: Ed.A, Rev.09 <0as () mg/kg de matéria seca

Fluoranteno G

POL LABQUI-5.4/0061: EJ.A, Rev.09 <016(Q) ma/kg de/matéria seca

Fluoreno 2

POL LABQUI-5.4/0061: EGA, Rev.09 <016 (1Q) mg/kg de matéria ceca

Hid rb Aromaticos Policicl (HAP) 250

POL LABQUI-5.4/0061: EdA, Rev.09 <016 (Q) malka de:matéria seca s

Indeno [1,2,3-cd] pireno <0,16 (1Q) mafkg de matéria seca - _

POL LABQUI-5.4/0061: Ed.A, Rev.09

Observagdes:

Este boletim ndo pode ser reomduzldo, excepto integralmente, sem autorizacio por escrito do 1SQ. Os resultados deste boletim referem-se apenas aos produtos submetidos a ensaio, nao

« i aprovacao ou dos produtos

VMA - Valor Maximo Admissivel; VLE - Valor Limite de Emissao; VMR - Valor Maximo Recomendado; LQ - Limite de Quantificacéo.

[a] - Ensaio ndo inciido no ambito da acreditacdo.

[b] - Ensaio subcontratado acreditado no ambito da aredlht;ao do subcontratado e nchido no ambito da acreditagdo do LABQUI.

[c] - Ensaio no ambito da do e nao inclido no ambito da acreditagao do LABQUI.
[d] - Ensaio subcontratado nao incluido no ambito da acredltacao do subcontratado e hclu»do no ambito da acreditacio do LABQUI.
[e] - Ensaio subcontratado ndo inclido no dmbito da acreditacdo do subcontratado e ndo incluido no ambito da acreditagdo do LABQUI.

Limites de ki segundo: D L. 276/2009 - Lamas destinadas a agricultura

O parametro pH foi determinado apés preparacao de uma suspensao da amostra em dgua destilada, na propor¢do indicada na norma de
ensai.

O Limite de Quantificagdo (LQ) para a soma de
individuais apresentados. O resultado para a soma de
quantificaveis apresentados.

'EN'indca European Normalizatian, 'PO.L-LABQUI * indca método interno do laboratdio baseado, se indicado, no(s) documento(s) normative(s), 150" indca
tntematcnal Organizaticn for Standardzation, 'EPA’ indica Environmental Protection Agency, 'I-TEQ' Indca Equivalerte Té:co Intemadonal (segundo a NATO).

a LQ mais elevado dos resultados
a0 somatdrio dos valores

no

LABQUI
no LABQUI

instituto de soldadura

Responsavel pela emissao de resultados

o

labqui@isq.pt

Diana Almeida
Responsavel Técmica
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Labarataria de Cluimica & Ambiente
Acredacad IPAC n.¥ LOO77-1 com endsreca em Delrgs

Boletim

de Analise

Resigquimica - Hesinas Quimicas, S.A.
Fua Francisco Lyon de Castro, 2
S700-307 Mem Mardins

Ref. LABAUL: AQ14732, 15

BOL-LAB-0233/15-1-Anex0.14732/1 5]

_ Extracto final []: | B0
Peso da amostra [g]: 6384 Volume de injeccao [ul]: | 4
IVatéria seca [%]: 386
2,3,7,8-PCDD/Fs Resultado Limite de Limite de "ITEFs FTEQ
[ng,/g matéria Deteccao Quantificacio
5eca) [ng/g matéria seca] | [ng,/g matéria seca) [ng,/g matéria seca)
|123.7.8TCDD nd. 0.0031 0.0062 il < 0.0031
1.2.3.7.5-PeCDD nd. 0.0035 0.007 05 | < 0.0013
1.2.34.7.8HxCDD nd. 0,006 0.012 0.1 < 0.0006
1.2.3.6.7.8HxCDD nd. 0.006 0.012 0.1 < 0.0006
1.2.3.7.3.9HxCDD n.d. 0.006 0.012 0.1 < 0.00065
12.3456.7.8-HpCDD nd. 0.0092 0.018 001 | = 0.000092
0CDD nd. 0.013 0.026 0.001 | = 0.000013
2.3.7.8-TCOF n.d. 0.0025 0.0056 0.1 < 0.00028
1.2.3.7.53-PeCDF nd. 00032 0,0064 005 |= 0.00018
123.4.7 8-PeCDF nd. 0.0032 0.0084 05 _|= 0.0016
1.2.34.7 8HxCDF n.d. 0.0072 0.014 01 |< 0.00072
1.2.3.6.7.8HXCDF nd. 00072 0.014 01 |= 0.00072
1.2.3.7.8.9HxCDF nd. 0.0072 0.014 0.1 < 0.00072
123.46.7 8HXCDF n.d. 0.0072 0.014 0.1 < 0.00072
1.2.3.45.7.83-HpCDF < 0,097 0.048 0.097 001 |= 0.00097
12.34.7.89-HpCDF nd. 0.048 0.097 001 |= 0.00048
OCDF < (0072 0.036 0.072 0.001 | < 0.000072
FTEQ a partir de congéneres quantificados 2,3,7,8-PC0D0D/Fs [ng 2,3,7,8-TCDD/g matéria secal- *Walor minimo™ 1]
I]-TEGla partirde congéneres quantificados 2,3,7,8-PCDDs [ng 2,3,7.3TCOD/g matéria seca] [u]
|-TEQ a partirde congéneres quantificados 2,3,7, 8PCDFs [ng 2.3.7 8-TCDD/g matéria secal [u]
I-TEQ a partirde congéneres nd. e inferiores ao L3 2,3.7.5PCOD/Fs [ng 2.3.7.5TCDD/g matéria seca] 0013
Maximo FTEQ possivel 2.,3,7,.8-TCDD /g materiasecal - "Valor maximo" 0.013
PCDDs Resuttado [ng/g matéria seca) PCDFs Resultado [ng,/g matéria secal
Tetra-CDDs nd. Tetra-COFs nd.
Penta-CODs nd. Penta-COFs nd.
Hexa-CODs nd. Hexa-LDFs nd.
Hepta-CDDs nd. Hepta-CDFs < 0,097
0CDD nd. OCDF 0072
Total PCDDOs n.d. Total PCDFs <0,17

"|-TEF de acordo com NATO.

nd. - resultados inferiores ao limite de deteccao.

L3 - Limite de Quantificacao
"“alor minimo" e

InsLituto de soldadurs
e qualdade

"Valor maximo" sdo niveis definidos no Regulamento 232,/2012 e EN 19434.

Responsiwel pelz emiss3o de resultados

=4

labguiBisy. pL

Diana Ameida
Re=porsdvel Téonica
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Reason:

Location: 1ISQ - LABQUI

Ref. LABQUI:
LABQUI Ref.:

17223/18
17223/18

Identificagdo: Lama

Identification:

Tipode amostra: Lama
Sample type: Sludge

Recepgdo: 13-09-2018
Received at: 13-09-2018

bilidade do cliente

Sampling: Clint responsabilty

Tipo: Pontual
Type: Grab sampling

Inicio:
Start:

Dados complementares:
Additional data:

Ensaio

Test Method

Matéria Seca
Dry Malter
POLLABQUI-5.9/R0S: EDA, Rev.05

Duragdo da analise:
Testing duration:

LABQUI

Laboratdrio de Quimica e Ambiente

Acreditagao IPAC n.% LO077-1 com enderego em Oeiras
Accreditation IPAC 0.0 L0077-1 at Ceiras

acreditagdo
_—

L0077
ISO/IEC 17025
Ensaios

0 digital . P
Boletim de Analise P
Analysis Report PAGELLOES
Resiquimica - Resinas Quimicas, S.A.
Rua Francisco Lyon de Castro, 28
2725-397 Mem Martins
BOL-LAB-0152/18-1.17223/18 ! Defi - G0 0 Divul do: Confidencial

BOL-LAB-0152/18-1.17223/18 Definitive report - Revision 0 Diffusion:

17-09-2018 a 08-10-2018
17-09-2018 to 08-10-2018

Emissdo do boletim:
Report date:

11-10-2018
11-10-2018

13-09-2018 10:55 Fim: 13-09-2018 10:55
13-09-2018 10:55 End: 13-09-2018 10:55

Resultado
Result

Unidades
Units

% m/m

Limite de lei

85

Confidential

VMR

pH (23 °C)

PH (23 °C)

BV 12176:1998

Azoto Nitrico

Nitric Nitrogen (HO3)

PO.LLABQUI-5.4/R27: Ed.A, Rev.02

Azoto Amoniacal

Ammonia

PO.LLABQUI-5.4/R26: Ed.A, Rev.03

Cadmio

Cadmium

B 13396 (Método A):2000 e IS0 11885:2007
Cobre

Copper

1 13346 (Método A):2000 e IS0 11885:2007
Niquel

Nickel

BN 13396 (Metodo A):2000 e IS0 11885:2007
Chumbo

Lead

B 13396 (Método A):2000 e 150 11885:2007
Zine
B 13396 (Método A):2000 e IS0 11885:2007
Crémio

Cvomium
BN 13396 (Método A).2000 e IS0 11885:2007

Escala de Sorensen
13

<4209 mg Nfkg matéria seca

N/kg matéria seca
14 mg N/kg

<0,33 (LQ) mg Cd/kg matéria seca

<171Q) mg Cufkg matéria seca

<10 Q) mg Ni/kg matéria seca

mg Pb/kg matéria seca

<17(Q)

2 mg Zn/kg matéria seca

<17 (Q) mg Cr/kg matéria seca

Fésforo Total
Total Phosphorus

BN 13396 (Método A):2000 e ISO 11885:2007

3 —
<1,1x10° (LQ) ing /b mabdria gacy

Célcio Total
Total Cakium

B 13396 (Metodo A):2000 e IS0 11885:2007

Nota: Obvervagdes na Pagina (7).
Note: Obvervations on Page (7).

5 =
1,4x 10 mg Cafkg matéria seca

Responsével pela emissdo de resultados
porsibie for issung resut

‘lgzmjms

Ténia Santos
Responsavel Témico

Instituto de soldadura labqui@isq.pt www.isq.pt
i lidad, i .15q.|

Lisboa: Av. Pref. Cavaco Siiva, 33 -Taguspark — 2740-120 Ogiras Portugdl Porto: R. o Mirante, 258 4415-431 Grijd Portugal
LABQUIMod. 67/05 Tels.: +351 214 229 065/214 229420 Fax: +351 214 228 104 Tels.: +351 227 471 910/50 Fax: +351 227 471 919/227 455 778
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LABQUI acreditagdo
Laboratdrio de Quimica e Ambiente e
Acreditagao IPAC n.% LO077-1 com enderego em Oeiras ISO/IEC 17025
Acareditation IPAC n.° L0077-1 at Geiras Ensaios |

Boletim de Analise
Analysis Report

Pagina 2 de 7
Page 20f 7

Resiquimica - Resinas Quimicas, S.A.

Ref. LABQUI:
LABQUI Ref.:

17223/18
17223/18

Identificagao: Lama
Identification:

Tipode amostra: Lama

BOL-LAB-0152/18-1.17223/18 I Defi - 1

Rua Francisco Lyon de Castro, 28

2725-397 Mem Martins

0 Divulgacio: Confidencial
BOL-LAB-0152/18-1.17223/18 Definitive report - Revision 0 Diffusion: Confidential

Sample type: Sludge

Recepgdo: 13-09-2018 Duragdo da analise: 17-09-2018 a 08-10-2018 Emissdo do boletim: 11-10-2018
Received at: 13-09-2018 Testing duration; 17-09-2018 to 08-10-2018 Report date: 11-10-2018
A bilidade do cliente

Sampling:

Tipo: Pontual
Type: Grab sampling

Client responsability
Stort:  13-09-2018 10:55

Dados complementares:
Additional data:

Ensaio .
Test Method

Potassio Total
Total Potassium

BN 13396 (Método A):2000 e IS0 11885:2007

Inicio: 13-09-2018 10:55 Fim: 13-09-2018 10:55

End: 13-09-2018 10:55

Resultado
Result

Unidades
Units

Limite de lei VMR

mg K/kg matéria seca
28 g Kfkg

Magnésio Total
Total Magnesium

B 13396 (Metodo A):2000 e IS0 11885:2007
Mercirio

Mercury

I 13396 (Metodo A):2000 e IS0 11885:2007
Azoto Total

Total Nitrogen

BV 13392:2000

Acenafteno

Acenaphlhiene
PO.LLABQUI-5.4/0061: Ed.B, Rev.02
Acenaftileno

Acenaphthylene
POLLABQUI-5.4/0061: EdB, Rev.02
Antraceno

Anthracene
POLLABQUI-5.4/0061: Ed.B, Rev.02
Benzo[aJantraceno
Benzofa jantivacene
POLLABQUI-5.4/0061: EdB, Rev.02
Benzo[a]pireno
Benzo(ajpyrene
PO.LLABQUI-S.4/0061: EAB, Rev.02
Benzo[b]fluoranteno
Benzo-b-Thoranthene
PO.LLABQUI-5.4/0061: EJB, Rev.02

3 mg M matéria seca
11x10 M8/ tkris'e

<0,33(1Q) mg Hg/kg matéria seca

<559 g N / kg matéria seca

<58x10 (1Q) mg/kg matéria seca

-2 P
<58x10 (LQ) mg/kg matéria seca

-2 i
<58x10 (lQ) mg/kg matéria seca

-2 7=
<58x10 (Q) mag/kg matéria seca

2 —
<58x10 (LQ) mg/kg de matéria seca

-2 i
<58x10 (LQ) mag/kg de matéria seca

Benzo[ghi]perileno
Benzo-ghiparykne

POLLABQUI-5.4/0061: EdB, Rev.02

Y =
<58x10 (1Q) mg/kg de matéria seca

Benzo[k]fluoranteno
Benzo-k-fhioranthene

PO.LLABQUI-5.4/0061: EAB, Rev.02

Nota: Obvervagdes na Pagina (7).
Note: Obvervations on Page (7).

Y -
<58x10 (1Q) mag/kg de matéria seca

Responsével pela emissdo de resultados
sporsible for Issang rest

‘lgzmjms

Ténia Santos
Responsavel Témico

instituto de soldadura labqui@isq.pt www.isq.pt
i lidad, i .isq. |

Lishoa: Av. Prof. Cavaco Sllva, 33 -Taguspark — 2740-120 Osras Portugal Porto: R.doMirante, 258 4415-431 Grijé Portugal
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Ref. LABQUI:
LABQUI Ref.:

17223/18
17223/18

Identificagdo:
Identification:

Lama

Tipode amostra: Lama
Sample type: Sludge

Recepgdo: 13-09-2018
Received at: 13-09-2018

LABQUI acreditagdo
Laboratdrio de Quimica e Ambiente e
Acreditagao IPAC n.% LO077-1 com enderego em Oeiras ISO/IEC 17025
Acareditation IPAC n.° L0077-1 at Geiras Ensaios |
- Iy
Boletim de Analise —
Analysis Report PGS

Resiquimica - Resinas Quimicas, S.A.
Rua Francisco Lyon de Castro, 28
2725-397 Mem Martins

BOL-LAB-0152/18-1.17223/18 I Defi - 1
BOL-ALAB-0152/18-1.17223/18 Definitive report

0 Divulgacio: Confidencial
Revision 0 Diffusion: Confidential

Sampling:

Tipo: Pontual

Client responsability

Duragdo da analise: 17-09-2018 a 08-10-2018 Emissdo do boletim: 11-10-2018
Testing duration; 17-09-2018 to 05-10-2018 Report date; 11-10-2018
bilidade do cliente
Inicio: 13-09-2018 10:55 Fim: 13-09-2018 10:55

Type: Grab sampling Start:  13-09-2018 10:55 End: 13-09-2018 10:55
Dados complementares:
Additional data:

Ensaio Resultado Unidades Limite de lei VMR
Test  Method Result Units

Criseno -2 /kg matéria seca

Ty o <58x10 (LQ) Rl

POLLABQUI-5.4/0061: Ed.B, Rev.02 S i
Dibenzo(a,h)antraceno -2 mag/kg matéria seca

Divenzo(a hjantvacene <58x10 (LQ)

PO.LLABQUI-5.4/0061: EDB, Rev.02 s i
Fenantreno -2 /kg matéria seca

Phenanthrene <58x10 (LQ) maka

POLLABQUIF5.4/0061: FdB,Rev.02 T T
Fluoranteno =2 /kg de matéria seca

Fovantieie <58x10 (LQ) Rl

PO.LLABQUI-5.4/0061: Ed.B, Rev.02

Fluoreno =2 mag/kg matéria seca

Fhuorene <58x10 (LQ)

POLLABQUIF5.4/0061: EdB, Rev.02 T
P T Aromaticos Policicli HAP -2 /kg de matéria seca

'[’nly(,v(//k Aromatic Hydrocarbons (PAH) it <58x10 (LQ) moikg

PO.LLABQUI-5.4/0061: Ed.B, Rev.02

Indeno [1,2,3-cd] pireno
Indenof1,2,3,cd] pyrene

LAS C10
LAS C10

POLLABQUI-5.4/0054: EdB, Rev.00

LAS C11
LAS C11

POLLABQUI-5.4/0054: EdB, Rev.00

LAS C12
LAS 12

POLLABQUI-5.4/0054: Ed.B, Rev.00

POLLABQUI-5.4/0061: Ed.B, Rev.02

-2 =
<58x10 (Q) mg/kg de matéria seca

2 béri
<14x10 (Q) mg/kg matéria seca

| e ri
<14x10° (LQ) mg/kg mebaisec

2 e ri
<1,4x10° (LQ) /g ateriaeccs

LAS C13
LAS C13

POLLABQUI-5.4/0054: EA.B, Rev.00

2 —
<14x10 (Q) mg/kg matéria seca

LAS C14
LAS C14

POLLABQUI-5.4/0054: EAB, Rev.00

Nota: Obvervagdes na Pagina (7).

Note: Obvervations on Page (7).

5 =
<14x10° (LQ) mg/kajmatirissecs

Responsével pela emissdo de resultados
sporsible for Issang rest

‘lgzmjms
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LABQUI acreditagdo
7 - o g . e —
Laboratdrio de Quimica e Ambiente e
Acreditagao IPAC n.% LO077-1 com enderego em Oeiras ISO/IEC 17025
Acareditation IPAC n.° LO077-1 at Geiras Ensaios |
Boletim de Analise :
5 Pagir)a 4de7
Analysis Report e
Resiquimica - Resinas Quimicas, S.A.
Rua Francisco Lyon de Castro, 28
2725-397 Mem Martins
Ref. LABQUI: 17223/18 BOL-LAB-0152/18-1.17223/18 Bol Defi = G0 0 Divulgagio: Confidencial
LABQUI Ref.:  17223/18 BOL-LAB-0152/18-1.17223/18 Definitive report - Revision 0 Diffusion: Confidential
Identificagao: Lama
Identification:
Tipode amostra: Lama
Sample type: Sludge
Recepgdo: 13-09-2018 Duragdo da analise: 17-09-2018 a 08-10-2018 Emissdo do boletim: 11-10-2018
Received at: 13-09-2018 Testing duration; 17-09-2018 to 08-10-2018 Report date: 11-10-2018
A g Da bilidade do cliente
Sampling: Client responsability
Tipo: Pontual Inicio: 13-09-2018 10:55 Fim: 13-09-2018 10:55
Type: Grab sampling Start:  13-09-2018 1055 End: 13-09-2018 10:55
Dados complementares:
Additional data:
Ensaio 1, Resultado Unidades Limite de lei VMR
Test Method Result tinits
Naftaleno -2 /kg de matéria seca
Naphthalene <58x10 (Q) Sl
POLLABQUI-5.4/0061: Ed.B, Rev.02 e T
Nonilfenois (NP /kg matéria seca
Mwyl‘/k'rmls(f/\l’)) <14(Q TR
PO.LLABQUI-5.4/0055: EdB, Rev.01 AL Mt
Nonilfenol Dietoxilado kg matéria seca
Nony bhenol Diethoxylate <1,4(LQ) mafkg
POLLABQUI-S4/0055: EdB,Rev.01 T T )
Nonilfenol Monoetoxilado kg matéria seca
Nony phenol Monoethoxy kite <1,4(Q) ma/kg
PO.LLABQUI-5.4/0055: Ed.B, Rev.01
PCB 101 -2 matéria seca
PCB 101 <58x10 (LQ) mafkg
POLLABQUI-S4/0061: EdB,Rev.02 T
PCB 118 -2 matéria seca
PCB 118 <58x10 (LQ) mafkg
POLLABQUI-5.4/0061: EdB,Rev.02 T e
PCB 138 -2 kg matéria seca
PCB 128 <58x10 (Q) mafkg
POLLABQUI-S4/0061: BB, Rev.02 e
PCB 153 -2 matéria seca
PCB 153 <58x10 (IQ) mafkg
POLLABQUI-SA4/0061: EdB, Rev.02 e .
PCB 180 -2 matéria seca
PCB 180 <58x10 (LQ) mafkg
POLLABQUI-5.4/0061: EB, Rev.02 i .
PCB 28 -2 matéria seca
PCB 28 <58x10 (LQ) mafkg
POLLABQUIFS4/0061: EAB, Rev.02 T T
PCB 52 -2 kg matéri
PCB 52 <58x10 (LQ) mg/kg ria seca

POLLABQUI-5.4/0061: EdB, Rev.02

Pireno -2
Pyrene <58x10 (LQ)

POLLABQUI-S.4/0061: EAB, Rev.02 e po—

mg/kg matéria seca

Responsével pela emissdo de resultados
sporsible for Issang rest

Nota: Obvervagdes na Pagina (7). ‘r@ﬂ{m

Note: Obvervations on Page (7). R-3
Tania Santos
Responsével Témico
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i lidad, i .15q.|
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LABQUI

acreditagdo
Laboratdrio de Quimica e Ambiente ‘

Acreditagao IPAC n.® L0077-1 com enderego em Oeiras

L0077
ISO/IEC 17025
Acareditation IPAC n.° LO077-1 at Geiras Ensaios |

Boletim de Andlise

5 Pégiqa 5de7
Analysis Report PGS DS
Resiquimica - Resinas Quimicas, S.A.
Rua Francisco Lyon de Castro, 28
2725-397 Mem Martins
Ref. LABQUI: 17223/18 BOL-LAB-0152/18-1.17223/18 1! Defi G0 0 Divul do: Confidencial
LABQUI Ref.: 17223/18 BOLAAB-0152/18-1.17223/18 Definitive m/mn Revision 0 Diffusion: Confidential

Identificagdo: Lama
Identification:

Tipode amostra: Lama
Sample type: Shudge

Recepgdo: 13-09-2018

Duragdo da analise: 17-09-2018 a 08-10-2018

Received at: 13-09-2018 Testing duration; 17-09-2018 to 08-10-2018
A g bilidade do cliente
Sampling: Client responsabiity

Tipo: Pontual
Type: Grab sampling

Dados complementares:
Additional data:

Ensaio
Test Method

Soma (NP/NPE)
NB/NPE - Sum
POLLABQUI-5.4/0055: Ed.B, Rev.01

Inicio: 13-09-2018 10:55 Fim: 13-09-2018 10:55
Start:  13-09-2018 10:55 End: 13-09-2018 10:55

Resultado
Result

<14(Q

Emissdo do boletim: 11-10-2018

Report date: 11-10-2018
Unidades Limite de lei VMR
Units

mg/kg matéria seca

Soma LAS

LAS- Sum

PO.LLABQUI-5.4/0054: EJ.B, Rev.00
Soma PCB'S

PCB - Sum

PO.LLABQUI-5.4/0061: Ed.B, Rev.02
Escherichia coli (E. coli)[e]
Escherichia col (E. Colijfe]

150 16699-2:2001

Salmonella spp|[e]

Salmonells sppjef

150 6579:2002.Amd 1:2007. Cr 1:2004
Matéria Organica

Organic Matter

2
<14x10 (1Q)
-2
<58x10 (LQ)
Consultar boletim em anexo
Consultar boletim em anexo

62

PO.LLABQUI-5.4/R04: Ed.A, Rev.05 equivalente 8 EN 12879:2000

1,2346,78- HpCDD[c]
1,2,3,4,6,7,8+Hp

WVAMMQ[ I 332
1,2,3/4,6,7 8-HpCDF[c]
1,2,3,4,6,7,8-HoDFc]
AbfKlarV Anhang 1, 1.3.3.2
1 2,3,4,78-HxCDD[c]
7,8+ C00fc]
Abfml’kﬁmgl, 1332
1,2,3,4,78-HxCDF[c]
1,2,3,4,7,8HxCOF[c]
AbfKiarV Anhang 1, 1.3.3.2

<50(Q)

<3,0 (LQ

<10 (Q)

<10 Q)

mg/kg matéria seca
mg/kg matéria seca

ufc/g

25g

% m/m matéria seca

ng/kg matéria seca
ng};g mahgria seca

ng/kg matéria seca

ng/kg matéria seca

1,2,3,6,7,8-HxCDDIc]
1.23.6,7,8-+COOfc]

AbfKlarV Anhang 1, 1.3.3.2

<10 (1Q)

ng/kg matéria seca

1,2,3,6,78-HxCDF[c]
1:2,3,6,4,8-HCOFIC]

AbfKlarV Anhang 1, 1.3.3.2

Nota: Obvervacdes na Pagina (7).
Note: Obvervations on Page (7).

<10 (lQ)

ng/kg matéria seca

ével pela emissdo de resultad
sporzibie for issung result

‘@ﬂﬁ)&
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LABQUI acreditagdo
Laboratdrio de Quimica e Ambiente .
Acreditagao IPAC n.% LO077-1 com enderego em Oeiras ISO/IEC 17025
Acareditation IPAC 0.9 L0077-1 at Ceiras Ensaios
Boletim de Analise
5 Pégir}a 6de7
Analysis Report FagRGOFZ
Resiquimica - Resinas Quimicas, S.A.
Rua Francisco Lyon de Castro, 28
2725-397 Mem Martins
Ref. LABQUI: 17223/18 BOL-LAB-0152/18-1.17223/18 Bol Defi = G0 0 Divulgagio: Confidencial
LABQUI Rel.: 1722318 BOL-LAB-0152/18-1.17223/18 Definitive report - Revision 0 Diffusion: Confidential
Identificagdo: Lama
Identification:
Tipode amostra: Lama
Sample type: Shudge
Recepgdo: 13-09-2018 Duragdo da analise: 17-09-2018 a 08-10-2018 Emissdo do boletim: 11-10-2018
Received at: 13-09-2018 Testing duration; 17-09-2018 to 08-10-2018 Report date: 11-10-2018
A g bilidade do cliente
Sampling: Client responsability
Tipo: Pontual Inicio: 13-09-2018 10:55 Fim: 13-09-2018 10:55
Type: Grab sampling Start:  13-09-2018 10:55 End: 13-09-2018 10:55
Dados complementares:
Additional data:
Ensalo Resultado Unidades Limite de lei VMR
Test Method Result tnits
1,2,3,7,8,9-HxCDD[c n matéria seca
123,789 »mm/z/[ ] <1,0 (LQ) s
AbfKlarV Anhang 1, 1.3.3.2 e T
1,2,3,7,8,9-HxCDF[c n matéria seca
1.2,3,7,8,9 +a11v/</[ 1 <1,0 (LQ) Sl
AbfKlarV Anhang 1, 1.3.3.2 T T
1,2,3,7,8-PeCDD[c n matéria seca
1,2, s,/,,v'smnl/{ /[ ! <1,0(Q) ok
AbflarV Anhang 1, 1.3.3.2 T
1,2,3,7,8-PeCDF[c n matéria seca
1,2,3, /,4'15'('(/’/{/[ ! <10 (LQ) afkg
AbfKlarV Anhang 1, 1.3.3.2
2,3,4,7,8-PeCDF|c n matéria seca
213.9.7,6-PeCOFIc /[ ! <10 (LQ) ok
AbfarV Anhang 1, 1.3.3.2 T
2,3,7,8- TCDD[c ni matéria seca
23 /(8 /uvr/.v} ! <1,0 (LQ) a/kg
AbfKlarV Anhang 1, 1.3.3.2
2,3,7 8-TCDF(c n matéria seca
2378 TCOFc } ] <1,0(LQ) sk
AbfklarV Anhang 1, 1.3.3.2 e
0CDD[c ng/kg matéria seca
U(’/Y'[g]] <10 (Q) alkg
AbfarV Anhang 1, 1.3.3.2 e e
OCDF[c n matéria seca
U(f[YA['/] <10 (Q) ok
AbfKlarV Anhang 1, 1.3.3.2 sgEs ke
PCDD/F[c n matéria seca
pr,/r[r{[([/] 30 (%) g/kg
ARV Ahang 1, 1.3.3.2 e e
1,2,3,4,7,8,9-HpCDF[c n matéria seca
1234789 mm‘?&/z /[ 1 <30 (Q e
AbfKlarV Anhang 1, 1.3.3.2
2,3,4,6,7,8-HxCDF[c n matéria seca
23 ;vn,,v',wmu/{/[ 1 <10 (Q 4

AbfKlarV Anhang 1, 1.3.3.2

avel pela emissao de itad
sporsible for issung resdt
Nota: Obvervacdes na Pagina (7). "@ﬂ{‘fﬁ
Note: Obvervations on Page (7) =" ——————
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instituto de soldadura labqui@isq.pt www.isq.pt
5 lidad, . .i5q.
Lishoa: Av. Pref. Cavaco Silva, 33 -Taguspark — 2740-120 Oaras Portugal Porto: R.doMirante, 268 4415-491 Grijé Portugal
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LABQUI acreditagdo
Laboratdrio de Quimica e Ambiente e
Acreditagao IPAC n.% LO077-1 com enderego em Oeiras ISO/IEC 17025
Accreditation IPAC 0.0 L0077-1 at Ceiras | Ensaios|
Boletim de Analise :
5 Pagir)\a 7de7
Analysis Report P2 DL
Resiquimica - Resinas Quimicas, S.A.
Rua Francisco Lyon de Castro, 28
2725-397 Mem Martins
Ref. LABQUI: 17223/18 BOL-LAB-0152/18-1.17223/18 ! Defi d0 0 Divulgagdo: Confidencial
LABQUI Ref.:  17223/18 BOL-LAB-0152/18-1.17223/18 Definitive /n/mff Revision 0 Diffusion: Confidential
Identificagdo: Lama
Identification:
Tipode amostra: Lama
Sample type: Sludge
Recepgdo: 13-09-2018 Duragdo da analise: 17-09-2018 a 08-10-2018 Emissdo do boletim: 11-10-2018
Received at: 13-09-2018 Testing duration: 17-09-2018 to 05-10-2018 Report date; 11-10-2018
A g Da bilidade do cliente
Sampling: Client responsability
Tipo: Pontual Inicio: 13-09-2018 10:55 Fim: 13-09-2018 10:55
Type: Grab sampling Start:  13-09-2018 10:55 End: 13-09-2018 10:55
Dados complementares:
Additional data:
B hdh;a E\lopem Normalization, PO L-LABQUI *' indica método interno do laboratdrio baseado, se indicado, no(s) nor '150" ndica i Or ion for
Standardizal
EN' indeates Eurgpean Normalzation, POLLABQUT ¥ indcates intemal method of LABLY basad, Ifisted, on raguatory abcument(s), 150" indcates Intarmat d zatr

Limites de lei segundo: -----

Law imits by

Observagdes:

Comments:
© pardmetro pH fol determinado apds preparacio de Uma sLspersdo da amostra em 40ua destlada, na proporgao indicada na norma de ensdo,
(%) - I-TE NATO (Incl. LD)

D de ao LQ mals ebvado dos resultados ndividuals apresentados.
somatd(B dos vables qmtlbﬂveis apresentados.

OJrethado paa HTP Ffaogéo (ClD—CSﬂ) wrrsponde asoma dos vabtes qumtilcéleis axemn'ados para £ (addas HTP Fracgdo (C16- C34), HTP Fracgdo (C10-C16) e
HTP Fracgao (C34-C50) ou a0lQ mds elevado dos resulados hdivlmds q)resm'ados paa as cadehs mencbn

M Vabr Méxlmo Admlsfvel VLE Valor lelte de Emlasao VNR Valow Méxlmo Recommdado Q- lene de Quantificagdo.

[a] Ensalu nao nchido no anb da aaedvta;éo )

[b] Emdo gbcmnalado atredllzdo no anhito da a:'edi'agao do glbtmﬁahdo e hdu!do no amm da acredtacaa do LABQUI.

[c] Eﬂsab ab(mnatada anedltado m avbllo da auedna;ao d: sboovmatado e nao Indundo no Anblln da acreditagio do LABQUI.
¥ da .-;credltagao doLABQUI.
nzgan do subcmn'atado e nao hcluﬂo no anb da aaedna;ao do LABQUI.

do mbconndado e hclu(do

Este boletim nédo pode ser reproduzido, excepto integralmente, sem autorizacao por escrito do 15Q. Os resultados deste boletim
referem-se apenas aos promtos a ensaio, ndo ou rqnovagao dos pn)dm)s ensalados.
o /i " e

Jproval o 1SQ. The res al ) the sam

Responsével pela emissdo de resultados

ngmjwﬁ
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Responsavel Témico

Instituto de soldadura labqui@isq.pt www.isq.pt
i lidad, i .15q.|

Lishoa: Av. Prof. Cavaco Sllva, 33 -Taguspark — 2740-120 Osras Portugal Porto: R.doMirante, 258 4415-431 Grijé Portugal
LABQUIMod. 67/05 Tels.: +351 214 229 065/214 229420 Fax: +351 214 228 104 Tels.: +351 227 471 910/S0 Fax: +351 227 471 919/227 455 778

Pedro Lopes

176



Gestao e Valorizacdo das Lamas da ETAR da OMNOVA Solutions

TagusPark - fiv. Fro

20 Oeiras

Tel: 21 422 9087 » Fax: 21 422 9082 5
v RELATORIO DE ENSAIOS 17236.M/18 Amostra N° :17236.M/18

Site: www.labiagro.pt

Porto Salvo, 25 de Setembro de 2018 Relatério Definitivo
Identificagdo do cliente Verso 1
Nome: 1SQ - Instituto de Soldadura e Qualidade (Labqui)

Morada:  Av. Prof. Dr. Anibal Cavaco Silva, 33 - TagusPark 2741-901 Porto Salvo

Identificagdo da amostra
Tipo de amostra: Lama

Recolha: Da responsabilidade do cliente

Recegdo da amostra: Acondicionada em saco de plastico fechado.. Estado de Conservagao: Refrigerada.

Referéncia do cliente: 17223/18

Data de Recegédo Data de inicio do(s) ensaio(s) Data de concluséo do(s) ensaio(s)

13 de Setembro de 2018 14 de Setembro de 2018 19 de Setembro de 2018

RESULTADO(S) DO(S) ENSAIO(S)

Ensaios Efetuados / Método(s) de Ensaio Resultados Unidades

Pesquisa de Sa/monella spp Nio detetada 259
ISO 6579:2002. Amd 1:2007 Cor 1:2004 (%)

Contagem de Escherichia coli B-glucoronidase positiva a 44°C <1,0E+01 ufc/g
1SO 16649-2:2001 (*)

Legenda:
ufc - unidades formadoras de colénias

NOTA: (*) Os métodos assinalados nao estdo incluidos no ambito da acreditagao.

Cowdio Silva /
latianc: \\(ﬂ%
Claudia Silva Tatiana Nunes
Técnica do Laboratério de Microbiologia Substituta da Responsavel Técnica da Microbiologia

- Procedimento Intemo
PNT — Procedimento Normalizado de Trabalho
LQ — Laboratério de Quimica
LM - Laboratério de Microbiologia
LQ - lene de Quantificagao Analitico
D Ofs) neste Relatério de ensaios apenas se refere(m) a amostra ensaiada. Este relatério de ensaios néo pode ser reproduzido, a nao ser na integra, sem o acordo
escrito do laboratério LABIAGRO, Labaratério Quimico, Agroalimentar e Microbiolégico, Lda. A amostragem e recolha efetuada ndo se encontra no ambito da acreditagao.

Mod. LM/41//03

Pagina 1 de 1

L Quimico, e Lda. Soc. por Quotas - Cont. n° 505 025 450 - N. R. C. de Oeiras n® 13 499 - Cap. Social de 1,000,000 Euros
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Anexo IV - Ensaios de adsorcao

Nas Tabelas A-IV. 1 a 4 apresentam-se 0s valores para as curvas de

calibracéo dos corantes.

Tabela A-IV. 1 - Valores da curva de calibragédo da rodamina B

Concentracéo (mg/L) Absorvancia (518 nm)

1 0,486
2 0,556
3 0,716
5 1,066
8 1,651
10 1,880

Tabela A-IV. 2 - Valores da curva de calibragéo do laranja mordante 1

Concentracéo (mg/L) Absorvancia (373nm)
1 0,254
5 0,421
10 0,687
15 0,883
20 1,160
25 1,524

Tabela A-IV. 3 - Valores da curva de calibragédo do azul metileno

Concentracéo (mg/L) Absorvéncia (661 nm)

1 0,260
2 0,417
3 0,652
4 0,764
5 0,951
6 1,096

Tabela A-IV. 4 - Valores da curva de calibragédo do azul mordante 9

Concentracéo (mg/L) Absorvéncia (373 nm)
1 0,147
5 0,202
10 0,293
15 0,392
20 0,473
30 0,680
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Nas Tabelas A-1V. 5 e 6 apresentam-se o0s valores calculados nos ensaios de adsorgao.

Tabela A-IV. 5 — Resultados do ensaio de adsor¢cdo com concentragfes de adsorvato diferentes

Adsorvato Massalamas (g) Ci(mg/L) Absorvancia Ce (mg/L) Eficiéncia de adsor. (%) ge (Ma/g) Celqge log Ce log ge
0,60 1 0,35 0,56 44,0 0,015 38,28 -0,15 -1,30

0,58 2 0,42 0,97 51,7 0,035 27,26 -0,22 -1,62

REB 0,53 3 0,54 1,67 44.4 0,050 33,25 -0,28 -1,71
0,58 5 0,83 3,43 31,3 0,054 63,89 -0,22 -1,86

0,53 8 1,24 5,93 25,9 0,079 75,36 -0,27 -1,94

0,52 10 1,52 7,62 23,8 0,091 83,85 -0,41 -1,97

0,54 0,20 0,59 40,89 0,031 19,34 -0,23 -1,51

0,58 5 0,28 2,20 56,01 0,193 11,41 0,34 -0,72

Lol 0,58 10 0,41 4,78 52,23 0,362 13,21 0,68 -0,44
0,53 15 0,50 6,44 57,04 0,641 10,06 0,81 -0,19

0,51 20 0,54 7,18 64,10 1,006 7,14 0,86 0,00

0,52 25 0,65 9,29 62,83 1,217 7,63 0,97 0,09

0,56 1 0,22 0,70 30,29 0,016 42,72 -0,16 -1,79

0,53 2 0,34 1,39 30,40 0,035 40,26 0,14 -1,46

0,59 3 0,45 2,08 30,64 0,047 44,71 0,32 -1,33

AM 0,59 4 0,55 2,67 33,28 0,068 39,48 0,43 -1,17
0,54 5 0,71 3,64 27,27 0,076 48,13 0,56 -1,12

0,56 6 0,81 4,20 29,99 0,097 43,35 0,62 -1,01

Pedro Lopes 179



Gestao e Valorizacdo das Lamas da ETAR da OMNOVA Solutions

Tabela A-IV. 5 — Resultados do ensaio de adsor¢do com concentracdes de adsorvato diferente (continuacéo)

Adsorvato Massa lama (g) Ci (mg/L)  Absorvancia Ce (mg/L) Eficiéncia de adsor. (%) ge (mg/g) Celge log Ce log ge
0,57 1 0,11 -0,32 ND ND ND ND ND
0,51 5 0,15 2,11 57,84 0,225 9,36 0,32 -0,65
AMO 0,53 10 0,22 5,78 42,16 0,315 18,34 0,76 -0,50
0,51 15 0,31 10,43 30,45 0,360 29,00 1,02 -0,44
0,56 20 0,39 14,65 26,76 0,383 38,25 1,17 -0,42
0,51 30 0,57 24,70 17,66 0,416 59,43 1,39 -0,38
Tabela A-IV. 6 — Resultados do ensaio de adsor¢cdo com massas de adsorvente diferentes
Adsorvato Massa lamas (g) Ci (mg/L) Absorvancia Ce (mg/L) Eficiénci(%mc;e B ge (Mg/Q) Celqe log Ce log ge
0,5 0,38 0,71 64,7 0,051 13,92 -0,15 -1,30
1,2 0,36 0,60 69,9 0,024 25,18 -0,22 -1,62
15 0,35 0,52 73,8 0,020 26,62 -0,28 -1,71
R8 2,0 2 0,36 0,60 70,2 0,014 43,39 -0,22 -1,86
2,5 0,35 0,54 73,2 0,012 46,28 -0,27 -1,94
3,0 0,33 0,39 80,5 0,011 36,74 -0,41 -1,97
1,0 0,88 13,73 45,08 0,434 31,64 1,14 -0,36
LO1 2,1 25 0,64 9,22 63,14 0,304 30,30 0,96 -0,52
3,0 0,52 6,77 72,91 0,242 27,99 0,83 -0,62

Pedro Lopes

180



Gestao e Valorizacdo das Lamas da ETAR da OMNOVA Solutions

Tabela A-IV. 6 — Resultados do ensaio de adsor¢do com massas de adsorvente diferentes (continuacéo)

Eficiéncia de adsor.

Adsorvato Massa lama (g) Ci (mg/L) Absorvancia Ce (mg/L) (%) ge (Mg/Q) Celqe log Ce log ge
1,1 0,33 1,37 31,59 0,018 77,18 0,14 -1,75

AM 2,6 2 0,28 1,05 47,33 0,011 97,49 0,02 -1,97
3,1 0,27 0,98 51,19 0,010 98,23 -0,01 -2,00

1,1 0,46 18,54 38,20 0,42 44,54 1,27 -0,38

AM9 2,3 30 0,32 11,14 62,88 0,335 33,26 1,05 -0,48
3,1 0,25 7,03 76,58 0,293 24,00 0,85 -0,53
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Anexo V - Ensaios de digestdo anaerdbia

Na Tabela A-V.1 apresentam-se as composicdes para cada série de reatores
(A,Bel).

Tabela A-V.1 - Composi¢ao das misturas dos reatores A, B e |

Reatores Lamas digerida (g) Lamas Mista (g) Lamas industrial (g) Agua destilada (g)

Al 19,2 4,9 0,0936 176,9
A2 19,2 49 0,0958 176,6
A3 19 49 0,0904 176,9
A4 19,2 4,8 0,0952 176,9
A5 19,4 4,9 0,0941 176,6
A6 19,1 4,8 0,0910 176,7
A7 19,5 4,8 0,0929 176,7
Média 19,2 49 0,0936 176,7
Bl 19,3 54 0,0548 176,4
B2 19,2 55 0,0562 176,4
B3 19,1 55 0,0501 176,9
B4 19,6 54 0,0513 176,4
B5 19,4 55 0,0545 176,9
B6 19,1 55 0,0536 176,5
B7 19,4 54 0,0586 175,7
Média 19,3 55 0,0545 176,4
11 19,3 - - 181
12 19,5 - - 181
13 19,8 - - 181
Média 19,4 - - 181
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Na Tabela A-V.2 apresentam-se os resultados de producdo de metano para

oS reatores A e B.

Tabela A-V.2 — Resultado obtidos no ensaio potencial metanogénico

Producéo de metano Producéao de metano
Tefg)PO (MLCH4/gSV) (N.mLCH4/gSV)

{ Reatores A Reatores B Reatores A Reatores B
0 0 0 0 0
1 11 13 1 4
4 106 149 88 126
5 132 180 100 144
6 149 205 104 158
7 184 209 136 161
8 225 245 165 186
11 263 287 199 224
12 290 325 217 251
13 318 347 238 266
14 342 362 255 276
15 342 362 255 276
18 389 442 293 339
19 418 489 290 350
21 425 500 284 347
26 464 539 309 372
27 476 552 319 383
32 530 600 342 400
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Anexo VI - Ensaios de producédo de argamassas

Apresentam-se o0s calculos para os testes de resisténcia a flexdo e a
compressao para os ensaios de producdo de argamassas (Tabelas A-VI.1 a A-

VI.2). Os valores a vermelho representam aqueles que se desprezaram.

Tabela A-VI.1 — Resultados obtidos nos testes de resisténcia a flexao

Tenséao de

Ensaio a N MédiadaT. Desvio
~ rotura a ~ c.v T. rotura
Argamassa Provetes Flexéao flex&o rotura padrédo T. Flex. (%)
(KN) (MPa) Flexa rotura Flex. '
1 1,65 3,87
Referéncia 2 2,18 5,11 5,13 0,03 0,65
3 2,20 5,16
1 1,89 4,43
L(alfg}j;s 2 1,54 3,61 4,46 0,05 1,11
3 1,92 4,50
. 1 1,62 3,80
amas
(2,5%) 2 1,82 4,27 3,89 0,13 3,41
3 1,70 3,98
1 1,61 3,77
Lg&"’)‘s 2 1,08 2,53 2,73 0,28 10,32
3 1,25 2,93
. 1 ND ND
amas
2 ND ND
(10%) : D D ND ND ND

ND — Nao detetavel.
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Tabela A-V.12 — Resultados obtidos nos testes de resisténcia a compressao

gamass sl Provetes Ensaio a Compresséo Tensédo de rotura a Média T. rotura  Desvio Padréo c.v T.rotura
(KN) Compresséo (MPa) Comp. (Mpa) T.rotura Comp. Comp. (%)

1 70,08 72,14 43,80 45,09
Referéncia 2 67,39 69,24 42,12 43,28 43,54 1,58 3,6

3 51,82 48,89 32,39 30,56

Lamas 1 60,53 59,91 37,83 37,44
(1%) 2 63,09 61,51 39,43 38,44 38,14 0,87 2,3

3 67,82 64,96 42,39 40,60

L 1 63,59 64,15 39,74 40,09
2.5%) 2 56,55 58,78 35,34 36,74 36,04 1,55 4,3

3 58,99 53,65 36,87 33,53

Lamas 1 43,79 49,47 27,37 30,92
(5%) 2 49,15 46,25 30,72 28,91 28,90 1,69 5,9

3 42,80 46,23 26,75 28,89

Lama 1 27,62 28,31 17,26 17,69
(10%) 2 30,57 28,47 19,11 17,79 17,72 0,66 3,8

3 28,39 27,76 17,74 17,35
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