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RESUMO

A recarga artificial de aquiferos com aguas residuais tratadas pode contribuir para a reposigdo
de volumes de agua no solo. Um solo residual da regido da Beira Interior de Portugal, foi
caracterizado e utilizado para avaliar a sua capacidade para remover poluentes residuais de
efluentes de tratamento secundario. Utilizaram-se experiéncias em coluna laboratorial usando
diferentes condigdes hidraulicas, tendo os resultados mostrado uma maior remogdo de matéria
organica nos ensaios com alimentagdo descontinua. A remogdo de amodnio, nitrato e fosfato
ocorreram a valores elevados quer nos ensaios em continuo quer nos ensaios em descontinuo.
O solo utilizado é adequado para a remocdo de cargas residuais de matéria organica e
nutrientes, podendo ser utilizado para a infiltracdo de aguas residuais tratadas.

Palavras Chave - Reutilizagdo de aguas residuais tratadas, matéria organica, nutrientes, solo residual.

ABSTRACT

The artificial recharge of aquifers with reclaimed water can contribute for the replacement of
water volumes in the soil. A residual soil from the Beira Interior region of Portugal was
characterized and used to evaluate its capacity for the removal of residual pollutants from
secondary treated effluents. Experiments were performed in a laboratory column with different
hydraulic loads, resulting in a greater removal of organic matter in the discontinuous trials.
Removal of ammonium, nitrate and phosphate showed high values, either in discontinuous or
continuous trials. The soil is suitable for the removal of organic matter and nutrients, and can
be used for polishing wastewater before its infiltration.

Keywords - Reclaimed water, organic matter, nutrients, residual soil.
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1 INTRODUCAO

As aguas residuais tratadas (ART) podem ser introduzidas em massas de agua, desde que
cumpram os limites de descarga para varios parametros de qualidade. No entanto, a descarga
de ART em massas de agua com baixo caudal, pode produzir impactos ambientais negativos e
significativos, em especial, em periodos de baixa ou nula pluviosidade. De referir que as
alteracGes climaticas tém vindo a afetar o regime hidroldgico em varias regides do mundo, o
gque se tem manifestado por periodos de secas mais longos e mais frequentes, que se
intercalam com periodos de cheias, e que tém levado a reducdo de volumes de agua para
recarga de massas de aguas superficiais e subterrdneas (IPCC, 2014).

As estratégias internacionais e nacionais em matéria de gestdo integrada da agua incluem a
reutilizacdo de ART como parte da solucdo para satisfazer as necessidades de agua e para
assegurar a sustentabilidade dos servicos de agua. A recarga artificial de aquiferos com ART é
uma pratica ja muito comum a nivel internacional, mas pouco aplicada em Portugal, apesar de
inimeros estudos que apontam para a sua vantagem (p.e. Marecos do Monte e Albuquerque,
2010; Silva, 2015). Pode contribuir para a reposicdo de volumes de agua no solo, o que pode
ser muito vantajoso em &areas com deficit hidrico ou com sobre-exploracdo de aguas
subterraneas. O tratamento complementar das aguas residuais por meio do solo (Soil Aquifer
Treatment — SAT) tem demostrado ser uma alternativa técnica e economicamente viavel para
a afinacdo de efluentes secundarios previamente a sua inclusdo em aquiferos, como
demonstram os estudos de Pescod (1992), Grunheid et al. (2005), Bdour et al. (2009) e
Essandoh et al. (2011). No entanto, caso o solo ndo apresente condicdes favoraveis para a
infiltracdo de ART, as cargas residuais dessas aguas, caracterizadas por matéria organica de
dificil biodegradabilidade (p.e. hidrocarbonetos e pesticidas), formas de azoto (amodnio, nitrito
e nitrato) e de fdsforo (ortofosfatos e polifosfatos), metais pesados e microrganismos
patogénicos, podem constituir uma desvantagem para a qualidade da agua subterranea.

Desta forma, o objetivo deste trabalho foi avaliar a capacidade de remocao de matéria organica
e nutrientes (formas de azoto e fésforo), em ensaios em coluna laboratorial usando diferentes
condigbes hidraulicas, com a componente fina de um solo residual da Quinta de Gongalo
Martins (Guarda, Portugal), e verificar quais os mecanismos responsaveis pela remogao desses
poluentes.

2 MATERIAIS E METODOS

2.1 Ensaios de caracterizacao do solo residual

Na Quinta de Gongalo Martins (Guarda), na regido da Beira Interior de Portugal, num dos locais
selecionados para infiltragdo de ART provenientes da ETAR de Vila Fernando (Guarda) (Silva et
al., 2012), foi recolhida uma amostra de solo residual granitico. Para o estudo, extraiu-se do
solo a componente inferior a 0,075 mm (fino do solo), por ser nesta que se encontram as
fracdes mais reativas do solo, nomeadamente silte e argila.

Para perceber a importancia das propriedades do solo na remocao de poluentes realizou-se a
anadlise granulométrica do solo pelo método de peneiracdo seguindo a especificacdo do LNEC
E 239 (1970) e a analise do fino do solo pelo método de sedimentacdo seguindo a especificacao
do LNEC E 196 (1966). A superficie especifica foi determinada por difracdo laser, recorrendo
ao equipamento Coulter LS200. A densidade das particulas sélidas foi determinada pelo
método do picndmetro (NP 83:1965) e a porosidade usando os procedimentos descritos em
Silva (2015). A composicdao mineraldgica qualitativa do solo foi determinada através de
Difracdo de Raios-X (DRX) com um difractdmetro Rigaku, DMAX III/C, EUA. Para a analise
morfolégica e microestrutural, foi utilizado o Microscépio Eletrénico de Varrimento (SEM),
Hitachi S-2700, EUA. A composicdo quimica (analise em oxidos), foi determinada com o
Espetrometro de Energia Dispersiva (EDS) que se encontra acoplado ao SEM. A matéria
organica foi determinada pelo método de Walkley-Black, descrito por Nelson e Sommers
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(1996) e o pH do solo, determinado em H,0 e KCl pelo método potenciométrico, em suspensdo
(solo: agua, 1:2,5), descrito por Van Reeuwijk (2002).

2.2 Ensaios em coluna com matéria organica e nutrientes

Para os ensaios com efluente sintético, foi utilizada uma coluna em acrilico, de fluxo vertical e
descendente, de secgdo circular, com 42 cm de altura por 14 cm de didmetro (Figuras 1-a a
1-c). Utilizaram-se 3 tomas para amostragem (P1, P2 e efluente ou base do enchimento (BE)),
tendo também sido recolhidas amostras no afluente ou topo do enchimento (TE). Assim, o
meio de enchimento ocupou uma altura total de 25 cm, sendo constituido por duas camadas
distintas: uma superior com 20 cm (fino do solo, massa = 3588,1 g) e uma inferior com 5 cm
(areia de rio, massa = 891,4 g). O volume Uutil necessario para o enchimento ficar submerso
foi de aproximadamente V, = 1,85 L (TE-BE). Optou-se por uma altura de 20 cm de solo,
porque de acordo com Essandoh et al. (2011), a remogao mais significativa de poluentes ocorre
nos primeiros 10 cm de solo, tenho essa altura sido duplicada para avaliar a remogao da carga
residual numa profundidade maior. A altura da lamina liquida, para o meio de enchimento ficar
todo submerso foi de £ 2 mm, acima do TE. De referir que, a camada inferior de areia foi
prevista como meio para a protecdao da camada superior de solo, de forma a evitar a saida de
particulas finas e perturbagdo do escoamento junto a saida.

0,002 m
0,05 m

0,10m

0,05m

0,05m

a) b)

Legenda:

1- Descarga de emergéncia; 2- Reservatdrio de alimentagdo; 3- Reservatério de descarga

TE- Afluente ou Topo do enchimento; BE- Efluente ou Base do enchimento; P1 e P2- Pontos de recolha de amostras
(® Bomba peristéltica b4 Valvula de seccionamento

g Fino do solo (fragdo < 0,075 mm)

[+ Areia de rio

Figura 1. Representacdo esquematica da coluna para realizacdo dos ensaios em descontinuo (a) e
continuo (b); Coluna em operagéo (c)

Foi utilizado um efluente sintético, semelhante aos usados por Albuquerque (2003) e Silva
(2013), que incluiu como fonte de carbono, o acetato de sodio tri-hidratado
(CH3COONa*3H,0), como fontes de azoto, o cloreto de amdnio (NH4Cl) e o nitrato de potassio
(KNO3), como fonte de fésforo, o hidrogeno fosfato di-potassico tri-hidratado (K;HPO4*3H,0),
solucgOes de oligoelementos, cloreto de ferro, sulfato de magnésio e cloreto de calcio, de acordo
com as proporgdes base e composicdo indicadas em Silva (2015). A aplicacdo dessas
proporcées garantiu a manutencdo de uma relacdo minima entre o carbono e os nutrientes
azoto e fosforo, indispensavel para a atividade microbioldgica. As solucdes de acetato de sédio,
cloreto de amdnio, nitrato de potassio e hidrogeno fosfato di-potassico foram preparadas de
forma concentrada, sendo diluidas de acordo com as cargas pretendidas.

As cargas utilizadas foram semelhantes as observadas por Amado (2007), até 150 mg/L de
CQO, 30 mg/L de N-NH4, 10 mg/L de N-NOs e 10 mg/L de P-PO4, que sdo tipicas de efluentes
urbanos de tratamento secundario (i.e. de ART). Na apresentacdo e discussao dos resultados
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dos ensaios com efluente sintético, serdo utilizados os termos matéria organica (determinada
como CQO), amodnio ou azoto amoniacal (referente a N-NH4), nitrato ou azoto nitrico (referente
a N-NO3) e fosfato (referente a P-PO4).

Numa primeira fase, a operacdo da coluna foi realizada de modo descontinuo, incluindo fases
de enchimento com a solucdo de alimentacdo, reacao durante 3,5 dias (totalizando 35 dias,
10 ciclos), drenagem e recolha de amostras, tal como sugerido por Opoku (2007). Numa
segunda fase, a coluna operou em modo continuo e o sistema de alimentagdo incluiu um
sistema de tubos em Ismaprene de didmetro variavel, valvulas antirretorno e uma bomba
peristaltica ISMATEC MCP CA4 (Suica) para bombear o afluente para a entrada da coluna, com
um caudal de 0,36 L/d e uma carga hidraulica de 2,34 cm/d, valores testados previamente em
laboratdrio e que estdo de acordo com os observados por Eliasson (2002), Jellali et al. (2009)
e Pavelic et al. (2011) em materiais de enchimento similares. Para medicdo do pH e
temperatura foi utilizada uma sonda SenTix 41 ligada a um medidor Multi 340i da WTW,
Alemanha.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1 Caracterizagao do solo residual

O solo utilizado no estudo tem uma fragdo baixa de argila (dimensdo de particula inferior a 2
Mm), de aproximadamente 5% (Figura 2-a), o que significa que a maior parte dos finos sdo
essencialmente siltosos. De acordo com Kallali et al. (2007), para evitar a colmatacao dos
solos e assegurar o tratamento da agua residual, o solo ndo deve ter mais de 10% de argila.
A Figura 2-b mostra a morfologia das particulas de fino do solo.

Percentagem de material que passa

0
20 {— Fino do solo //
(fragéo < 0,075 mm)
o
Diametro equivalente das particulas (mm)
a) b)
Figura 2. Curva granulométrica do solo e fino do solo (a); Imagem SEM do fino do solo, ampliacdo de

11000x (b)

No Quadro 1, apresentam-se as caracteristicas fisico-quimicas do fino do solo relevantes para
o estudo.

Quadro 1. Caracteristicas fisico-quimicas do fino do solo

Pardmetro Valor
Porosidade (n) 48,0%
Densidade das particulas sélidas (Gs) 2,65
Coeficiente de permeabilidade (k) 3,72 x10° m/s
Superficie especifica 0,29 m?/g
Oxidos: SiO2; Al,O3; Fe;0s3; K20 60,44%; 31,76%; 3,99%; 3,81%
Teor em matéria organica 0,45%
pH (1:2,5) H,0 e KCl 4,44; 3,48
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A amostra apresenta uma densidade (Gs) de 2,65, porosidade (n) de 48,0% e superficie
especifica de 0,29 m2/g. A permeabilidade (k) do fino do solo é baixa (k = 3,72x10°® m/s). No
entanto, solos com permeabilidade da ordem de 25 mm/h sdo apropriados para infiltracao
controlada de ART. Contém essencialmente silica (60,44%) e alumina (31,76%), com teores
mais baixos de ferro (3,99%) e potassio (3,81%). O teor em matéria organica é muito baixo
(0,45%), sendo o solo muito acido (pH = 4,44). A composicdo mineraldgica consiste
essencialmente em quartzo, moscovite, ilite, caulinite e também esmectite (identificada na
fracdo inferior a 2 um), constituindo a caulinite cerca de 60% do mineral argiloso presente no
solo.

Este solo tem uma superficie especifica adequada para o desenvolvimento do biofilme com
capacidade para remover poluentes e patogénicos e o complexo argilo-coloidal deste solo
apresenta também propriedades reativas que lhe permitem remover poluentes por
mecanismos de sorgao (Silva, 2015).

3.2 Avaliacao da remocao de matéria organica e nutrientes

Nos Quadros 2 e 3 apresenta-se a variagdo da concentracdao de CQO, N-NH4, N-NO3 e P-PQy,
em termos médios, nos pontos de recolha de amostras, bem como a variacdo de pH e
temperatura, nos ensaios com alimentagdo descontinua e continua, respetivamente.

Quadro 2. Resultados dos ensaios em coluna com alimentacdo descontinua de efluente sintético

A TEY BE#
Parametro (Afluente) P1? P2 (Efluente)

pH 6,67 - 7,32 4,85 -6,91 591-6,71 6,32 -7,12
Temperatura (°C) 21,96 £ 0,37 22,71 £ 0,53 22,33 £ 0,26 22,35+ 0,51
CQO (mg/L) 154,70 = 11,57 87,77 £ 30,01 49,26 + 7,42 29,11 £ 6,66
N-NH4 (mg/L) 33,73 + 2,31 4,01 + 2,84 1,78 £ 0,76 1,15+ 0,78
N-NOs (mg/L) 9,95 £ 0,59 0,46 £ 0,24 0,34 £ 0,08 0,31 £ 0,08
P-PO4 (mg/L) 10,28 £ 0,22 0,43 £ 0,19 0,29 £ 0,23 0,13 £0,10

Considerando um nivel de confianca de 95%, para os seguintes tamanhos de amostra:
110 (CQO); 10 (N-NH4); 9 (N-NO3); 8 (P-P0O4); 2 10 (CQO); 9 (N-NH4); 9 (N-NO3); 8 (P-P04); @ 9 (CQO); 9 (N-NH4); 6
(N-NO3); 6 (P-PO4); 10 (CQO); 8 (N-NH4); 6 (N-NO3); 4 (P-PO4);

Quadro 3. Resultados dos ensaios em coluna com alimentagdo continua de efluente sintético

A TEY BE#
Parametro (Afluente) P1? P2 (Efluente)

pH 7,31 - 8,17 5,42 - 6,40 4,41 - 5,86 5,12 -6,40
Temperatura (°C) 22,38 £ 0,40 22,55 £ 0,39 22,25 +£ 0,43 22,12 £ 0,45
CQO (mg/L) 93,78 + 13,89 75,00 £+ 20,68 62,54 + 16,04 18,18 + 4,07
N-NH4 (mg/L) 26,84 +£ 1,12 8,59 £ 0,79 1,62 £ 0,55 0,41 £ 0,06
N-NOs (mg/L) 10,94 + 0,49 4,51 + 0,40 1,13 +£ 0,25 0,14 + 0,04
P-PO.4 (mg/L) 10,51 £ 0,40 4,74 £ 0,66 2,24 £ 0,81 1,16 + 0,59

Considerando um nivel de confianga de 95%, para os seguintes tamanhos de amostra:
110 (CQO); 10 (N-NH4); 10 (N-NOs); 10 (P-P0O4); 2 4 (CQO); 10 (N-NH4); 10 (N-NOs); 10 (P-P0O4); 7 (CQO); 10 (N-
NHa4); 10 (N-NO3); 10 (P-POa4); ¥ 10 (CQO); 10 (N-NH4); 10 (N-NO3); 10 (P-PO4);

Para melhor comparar os resultados dos ensaios em descontinuo e continuo, calcularam-se a
titulo exemplificativo, as cargas organicas aplicadas (COA), as cargas de azoto aplicadas (CN-
NH4A) e (CN-NOsA), bem como as cargas de fésforo aplicadas em termos de P-PO4 (CPA) e as
cargas removidas r(CQO), r(N-NH4), r(N-NO3) e r(P-PO4) nos trocos TE-P1, TE-P2 e TE-BE. Os
resultados sdo apresentados nas Figuras 3-a a 3-d.
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Figura 3. Carga aplicada e removida de CQO (a), N-NH4 (b), N-NOs (c) e P-PO4 (d) nos ensaios com
alimentagdo descontinua e continua

Da analise dos Quadros 2 e 3 verificou-se, na generalidade, uma descida do pH do TE para os
pontos de amostragem P1, P2 e BE, com algumas oscilagdes. A temperatura média manteve-
se praticamente constante ao longo de todos os ciclos.

Nos ensaios com alimentagdo descontinua (Quadro 2) para o trogo TE-BE, foram observadas,
em média, remogdes em concentracao de 125,59 mg CQO/L, 32,57 mg N-NH4/L, 9,52 N-NOs/L
e 10,24 mg P-PO.4/L, a que correspondem remogdes massicas de 232,0 mg de CQO, 60,17 mg
de N-NH4, 17,59 mg de N-NOs e 18,91 mg de P-PO, e eficiéncias de remocao (ER) de 80,78%
de CQO, 96,55% de N-NH4, 96,81% de N-NO3 e 98,73% de P-PQ4, 0 que corresponde a cargas
removidas de 60,28 mg CQO/L.d (Figura 3-a), 15,64 mg N-NH4/L.d (Figura 3-b), 4,57 mg N-
NOsz/L.d (Figura 3-c) e 4,91 mg P-PO4/L.d (Figura 3-d).

Relativamente aos ensaios com alimentacdo continua (Quadro 3) e no troco TE-BE, foram
observadas, em média, remogdes em concentragdo de 75,60 mg CQO/L, 26,43 mg N-NH./L,
10,80 N-NOs/L e 9,35 mg P-PO4/L, a que correspondem remocdes massicas de 139,65 mg de
CQO, 48,82 mg de N-NH4, 19,95 mg de N-NOs3 e 17,28 mg P-PO4 e ER de 80,43% de CQO,
98,45% de N-NH4, 98,70% de N-NOs e 88,95% de P-PO4, o que corresponde a cargas
removidas de 7,07 mg CQO/L.d (Figura 3-a), 2,47 mg N-NH4/L.d (Figura 3-b), 1,01 mg N-
NOsz/L.d (Figura 3-c) e 0,88 mg P-PO4/L.d (Figura 3-d).

Nos ensaios com alimentacao descontinua, a remocao de matéria organica assumiu um maior
significado no 4.° ciclo (TE-BE), porque o biofilme ja estava estavel e bem desenvolvido para
poder remover o acetato de forma continua, tal como também foi observado por Silva (2013).
Nos ensaios com alimentacgdo continua, no 8.9 ciclo verificou-se uma ER de 86,27%. Em ambos
0S ensaios, a remocao carbondacea tera ocorrido, quer na presenca de oxigénio (mais préximo
da superficie da coluna), por mecanismos de remocdo aerdbia como a respiracdo aerobia e a
nitrificacdo, quer na auséncia de oxigénio, por mecanismos de remogao anaerdbios, como a
respiracdo anaerobia, desnitrificacdo e processos fermentativos.

O aménio atingiu uma ER de 98,66% no 7.° ciclo (TE-BE) nos ensaios com alimentacdo
descontinua e uma ER de 99,46% no 1.9 ciclo nos ensaios com alimentagdo continua. Tal facto
significa que a nitrificacdo esteve presente. A oxidacdo do amaénio terad ocorrido mais préoximo
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da superficie, onde o oxigénio se consegue dissolver na massa hidrica por difusdo, tal como
admitido por Tchobanoglous et al. (2003).

Tanto nos ensaios em descontinuo como em continuo, a remocgdo de nitrato foi muito
significativa, uma vez que, além da concentragdo que foi introduzida no afluente, houve
produgdo de nitrato devido a nitrificagdo. A diminuicdo de pH indica que houve mais consumo
de alcalinidade, o que é caracteristico do mecanismo de nitrificacdo, do que producdo, que é
caracteristico do mecanismo de desnitrificagdo, tal como referido por Grady et al. (1999). A
variacdo de pH observada (de cerca de 7 para proximo de 5) é também favoravel a presenca
de mecanismos de remogao ndo convencionais, como mencionado por Paredes et al. (2007).

A remogdo de fosfato também foi significativa e atingiu uma ER de 99,54% no 5.° ciclo (TE-
BE) nos ensaios com alimentagdo descontinua e uma ER de 94,62% no 5.° ciclo nos ensaios
com alimentacdo continua. No entanto, contrariamente ao que terad ocorrido com a matéria
organica, amodnio e nitrato, a remogdo bioldgica de fosfato no solo € baixa (Asano et al., 2007)
e, normalmente ocorre por biosorcdo (i.e. fica adsorvido nos polimeros que constituem o
biofilme) e por complexacdo e precipitacdo a pH baixo (normalmente complexa com o aluminio
e o ferro, precipitando na forma de fosfatos), tal como referido por Costa (2011) e Ruan e
Gilkes (1996).

No geral, a remocdo de matéria organica, amonio, nitrato e fosfato ocorreu logo nos primeiros
5 cm de solo, e foi superior nos ensaios em descontinuo.

4 CONCLUSAO

A componente fina do solo residual da Quinta de Gongalo Martins tem propriedades reativas
que lhe conferem uma boa capacidade de remogdo de matéria organica, amdnio e nitrato por
mecanismos de biodegradagao e fosfato por mecanismos de sorgao, podendo atuar como uma
barreira a contaminacdo de aguas subterrdneas durante a infiltragdo de aguas residuais
tratadas no solo. Assim, a utilizacdo de solos residuais como meio de enchimento de
infraestruturas de infiltragdo, podera tornar-se economicamente competitiva em comparagdo
com os materiais reativos utilizados atualmente.
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