ANEXOS

PROPOSTA DE RESOLUÇÃO USO AGRÍCOLA DE LODO DE ESGOTO

ANEXO 1: METODOLOGIA PARA AS ANÁLISES DE LODO E SOLO E APRESENTAÇÃO DOS RESULTADOS

A.1. Análise de metais
As análises de metais a serem realizadas nas amostras de lodo e de solo devem permitir a determinação da totalidade do metal pesquisado que esteja presente na amostra bruta.

Para a determinação dos elementos: As, Cd, Cr, Cu, Hg, Mo, Ni, Pb, Se e Zn nas amostras de lodo e de solo, deve-se empregar o método EPA SW-846-3050B ou EPA SW-846-3051 (U.S. EPA, 1986, Raij et al., 2001, U.S.EPA -Test Methods on-line, 2004) ou similar. Os resultados devem ser expressos em mg do parâmetro por kg de lodo em base seca.
A.2. Metodologia para determinação da fertilidade do solo – pH, matéria orgânica, P, Ca, K, Mg, H+Al, S, CTC e V%.
As determinações de pH, matéria orgânica, P, Ca, K, Mg, acidez potencial (H+Al), soma de bases (S), capacidade de troca catiônica (CTC) e porcentagem de saturação em bases (V%) nos solos deverão ser realizadas de acordo com procedimento estabelecido por Raij et al. (2001).
A.3. Determinação de pH, umidade, carbono orgânico, N total, N Kjeldahl, N amoniacal, N nitrato/nitrito, P total, K total, Ca total, Mg total, S total, Na total, e Sólidos voláteis no lodo.
As determinações de pH, umidade, carbono orgânico, N total, N Kjeldahl, N amoniacal, N nitrato/nitrito, P total, K total, Ca total, Mg total, S total, Na total, e Sólidos voláteis no lodo deverão ser realizadas de acordo com os procedimentos pela U.S. EPA (1986). Bigham (1996) apresenta a metodologia a ser adotada para carbono orgânico (Nelson & Sommers, 1996), P total (Kuo, 1996), N amoniacal (Bremner, 1996), N total (Bremner, 1996) e N nitrato/nitrito (Mulvaney, 1996). Para sólidos voláteis e N Kjeldahl adotar método estabelecido por APHA et alii (1992). Os resultados devem expressos em mg do parâmetro por kg de lodo em base seca.
A.4. Determinação de condutividade elétrica em solo
As determinações da condutividade elétrica no solo deverão ser realizadas de acordo com o procedimento estabelecido por Camargo et alii (1986) ou Raij et al. (2001) em extrato na relação 1:1.
A.5. Determinação de patógenos
Para as determinações de coliformes fecais e Salmonella sp deverão ser adotadas as metodologias estabelecidas pela U.S. EPA (1992).
Para o monitoramento de coliformes termotolerantes e ovos viáveis de helmintos: indicar a média geométrica da densidade de coliformes termotolerantes de sete amostras é inferior a 2 x 106 NMP/g ST (Número Mais Provável por grama de Sólidos Totais) ou 2 x 106 UFC/g ST (Unidades Formadoras de Colônias por grama de Sólidos Totais).

A.6. Metodologia para determinação da fração de mineralização do nitrogênio
O procedimento sugerido para determinação da taxa, ou fração, de mineralização do nitrogênio presente no lodo é descrito a seguir:
1. Adicionar o lodo de esgoto a 100 g de solo colocado em frasco de polietileno de 9-10 cm de diâmetro, com tampa também de polietileno (no caso de ser usado frasco de vidro utilizar cobertura de papel alumínio), dotada de pequeno orifício para permitir trocas gasosas e minimizar a perda de umidade, que deve ser controlada pela pesagem periódica dos vasos.

2. As doses a serem utilizadas no ensaio devem ser correspondentes a uma aplicação de nitrogênio total equivalente a: zero, uma, duas e três vezes a necessidade requerida por uma cultura planejada. Na transposição da dose considerar que 1 ha equivale a 250 toneladas de solo. Dessa forma o estudo deve ser composto de: 4 doses x 2 repetições x 11 períodos de coleta = 88 parcelas para cada tipo de solo a ser utilizado.

3. Após a incorporação do lodo ao solo contido nos frascos adicionar água destilada em quantidade correspondente a 70% da capacidade de retenção de água do solo. 

4. Os frascos, depois de tampados, devem ser colocados em câmara de germinação com temperatura controlada para 26( 1)oC. 

5. Imediatamente após a montagem do experimento, dia 0 (zero) e aos 7, 14, 28, 42, 56, 70, 84, 98, 112 e 126  dias de incubação fazer a desmontagem dos dois frascos correspondentes a cada tratamento e, no solo úmido contido nos mesmos, fazer a extração de N inorgânico utilizando solução 2 mol L-1 de KCl como extrator, seguindo-se a destilação a vapor do N com MgO e liga de devarda e recebimento do N destilado em solução 2% de H3BO3 conforme metodologia descrita por Bremner & Keeney (1965) e citada em Mulvaney (1996). Fazer a titulação da solução de H3BO3 com solução padronizada de H2SO4. 

6. Em outra porção da amostra de terra dos frascos fazer a determinação da umidade a fim de se poder fazer a conversão de N inorgânico presente no material úmido para N inorgânico presente no material seco. 

Um exemplo dos dados obtidos nesse ensaio pode ser observado na Tabela 1.
Tabela 1. Nitrogênio inorgânico removido do solo nos diferentes tratamentos com lodo de esgoto(1). Resultados médios de duas(2) repetições, expressos em função do peso seco do solo.
Trat.\tempo(dias)
0(2)
7
14
34
48
62
77
90
104
118
132


mg kg-1

     testemunha
32,92
49,40
46,54
60,20
68,47
68,92
75,38
63,88
63,81
57,36
61,24

lodo dose 1
41,50
79,18
96,69
124,64
135,87
138,17
140,97
145,58
138,36
148,20
151,74

lodo dose 2
45,68
143,34
164,40
189,62
198,01
201,70
227,76
217,56
231,64
227,77
236,43

lodo dose 3
58,08
193,55
228,82
241,26
275,39
280,62
289,2
288,50
294,46
299,48
295,50

(1) teor de N total no lodo = 24,92 g kg-1 (Resultado expresso no material seco). 

(2) Para cada período de incubação em que a mineralização do N avaliada (0, 7, 14, 28, 42, 56, 70, 84, 98, 112 e 126), foi calculada a quantidade do N inorgânico como resultado médio das 2 análises realizadas.
A.7. Cálculo da taxa e/ou fração de mineralização

A.7.1. Cálculos sem ajuste

Para o cálculo da taxa ou fração de mineralização, sem ajuste, proceder conforme o exemplificado pela Tabela 2, que foi elaborada a partir dos dados constantes da Tabela 1.
Tabela 2. Cálculos para obtenção da taxa de mineralização do nitrogênio do lodo de esgoto.

(1)
(2)
(3)
(4)
(5)
(6)

Tratamento
N aplicado
N inorgânico

extraído

inicialmente
N inorgânico extraído

após 132 dias
N inorgânico. total
N inorgânico total líquido
Taxa de mineralização do N


________________________mg kg-1_____________________
%

testemunha
-
32,92
61,24
28,32
-
-

Lodo dose 1
256
41,50
151,74
110,24
81,92
32,0

Lodo dose 2
512
45,68
236,43
190,75
162,43
31,7

Lodo dose 3
768
58,08
295,50
237,42
209,10
27,2

(1) Quantidade de N em mg/kg (expressos no solo seco) colocada nos frascos do ensaio

(2) N inorgânico removido no tempo zero

(3) N inorgânico removido aos 132 dias 

(4) (Coluna 3 – Coluna 2) isto é, N removido aos 132 dias – N removido no tempo zero

(5) N inorgânico total líquido nas três doses avaliadas – N do tratamento testemunha 

(6) Taxa ou fração de mineralização do nitrogênio = 100.[N inorgânico total líquido (coluna 5)/N adicionado aos fracos(coluna 1]
A.7.2. Cálculos com ajuste
Os dados obtidos na remoção do N inorgânico do solo nos tratamentos com lodo de esgoto nas três doses podem ser ajustados pela equação exponencial a seguir: 

Nm = No (1 - e-kt)

Onde:  

Nm é o N mineralizável no tempo t

No é o N adicionado

K é a constante de velocidade da reação de mineralização

Dessa forma se pode calcular a taxa ou fração de mineralização com os dados ajustados pelo modelo matemático. Também se pode calcular a constante de velocidade da reação de mineralização, a correspondente meia vida e o coeficiente de correlação dos dados obtidos no ensaio.

Tendo-se como exemplo os dados da Tabela 1, os parâmetros cinéticos e o coeficiente de correlação dos dados podem ser observados na Tabela 3.
Tabela 3. N potencialmente mineralizável, constante de velocidade, meia vida(2) e coeficiente de correlação dos dados experimentais.
Dose(1)(mg N/kg de terra)
256
512
768




Parâmetros calculados
256
512
768

N potencialmente mineralizável (mg/kg.)
76,59
152,18
218,56

Constante de velocidade da

reação de mineralização  (K)
0,0641
0,1155
0,1390

Meia vida (dias) (2)
11
6
5

Coeficiente de correlação
0,97
0,96
0,98

(1) Correspondentes a 40, 80 e 120 kg/ha de N

(2) meia vida = ln2/K
Os valores para a TMN calculada pelo modelo matemático, a partir dos dados da Tabela 1, são respectivamente 30; 30 e 28% (Tabela 3), o que não difere da taxa calculada com os valores sem ajuste, respectivamente de; 32, 31,7 e 27,2% (Tabela 2). Podendo-se, nesse caso se adotar um valor médio de 30% para a Taxa de mineralização do nitrogênio.

A meia vida obtida para esse lodo indica que a metade (50%) do N mineralizado em 132 dias ocorreu num período de 5 a 11 dias de incubação. 
A.8. Cálculo para o Nitrogênio disponível do lodo
O teor de N disponível do lodo pode ser calculado pela expressão:
N disponível= N total.TMN/100

N disponível em kg t-1 de lodo

N total em kg t-1 de lodo

TMN = taxa de mineralização do nitrogênio
Versão anterior

· Dados necessários para o cálculo do Ddisp;

· fração de mineralização do nitrogênio (FM) (%);

· Nitrogênio Kjeldahl (nitrogênio Kjeldahl = nitrogênio orgânico total + nitrogênio amoniacal (NKj) (mg/kg)

Nitrogênio amoniacal (NNH3)(mg/kg)

Nitrogênio Nitrato e Nitrito (NNO3 +  NNO2) (mg/kg)

O valor da fração de mineralização pode ser o determinado para o lodo específico ou adotado a partir de dados de literatura

· Fórmula para cálculo do Ndisp (mg/kg) para aplicação superficial

Ndisp = (FM/100) x (KKj-NNH3) + 0,5 X (NNH3) + (NNO3 + NNO2)

· Fórmula para cálculo do Ndisp (mg/kg) para aplicação subsuperficial

Ndisp = (FM/100) x (NKj-NNH3) + (NNO3 + NNO2)


As concentrações utilizadas nestes cálculos devem ser em mg do parâmetro por kg de lodo em base seca ou kg por tonelada.


Para lodos de sistemas de tratamento biológico de despejos líquidos sanitários, fica facultado o uso de frações previamente definidas, desde que devidamente justificadas por meio de literatura. No entanto, dada a importância do aproveitamento do nitrogênio disponível no lodo para a cultura, recomenda-se a determinação da fração de mineralização para cada caso. Durante os primeiros 24 meses de adaptação deste manual, deverá ser exigida a determinação da fração de mineralização do nitrogênio também para lodos de despejos líquidos sanitários.


Para referência, estão listadas a seguir as frações de mineralização citadas pelo DEHNR (Department of Environment, Health and Natural Resources – Division of Environmental Management do Estado da Carolina do Norte, EUA, 1994, form LARS 06/94).

Lodo não tratado primário e secundário1 


40%

Lodo digerido aerobiamente




30%

Lodo digerido anaerobiamente




20%

Lodo compostado






10%

A.9. Metodologia para determinação da elevação de pH provocada pelo lodo
Do solo proveniente do ensaio para fração de mineralização retirar amostras e determinar o pH de acordo com o proposto por Raij et al. (2001).

A curva de elevação de pH será obtida através de gráfico da variação do pH final da mistura solo-lodo em função da dose (dose de lodo na abcissa e pH na ordenada).
Versão anterior


Pesar 200 g de solo e adicionar o correspondente às seguintes doses de lodo, em toneladas/ha (base seca): 0, 10, 20, 40, 80.


Homogeneizar a mistura e colocar em recipientes de material inerte.


Adicionar água de modo a manter a umidade a 70% da capacidade de campo ao longo de todo o experimento.


Os recipientes devem ser mantidos cobertos de maneira a evitar ressecamento.

Amostrar o solo a cada 7 dias e determinar o pH em CaCl2, conforme Raij et al. (1987), até que apresente valor constante em 3 determinações consecutivas.


A curva de elevação de pH será obtida através de gráfico da variação do pH final da mistura solo-lodo em função da dose (dose de lodo na abcissa e pH na ordenada).

A.10. Determinação de genotoxicidade – Teste de Ames
Uma alíquota de, no mínimo, 30 g da amostra deve ser extraída com metanol, através de ultrassonicação (10 minutos, 3 vezes) para obtenção de extrato orgânico (U.S. EPA, 1985) que deverá ser filtrado em sulfato de sódio anidro e em membrana de politetrafluoretileno (Teflon) (0,5 m) para obtenção do extrato orgânico. O extrato deverá ser testado frente às linhagens TA98 e TA100 de Salmonella typhimurium, na presença e na ausência de ativação metabólica (mistura S9) – Teste de Ames – conforme norma técnica CETESB L5.620. Recomenda-se a utilização de doses de até 500 mg equivalentes de amostra por placa.

Os resultados devem ser expressos em número de revertentes por miligrama de matéria orgânica extraída.
ANEXO 2 – METODOLOGIA PARA COLETA DE AMOSTRAS
Metodologia para coleta de amostras de solo para monitoramento
Para fins de monitoramento, a propriedade deve ser dividida em parcelas nunca superiores a 20 ha, considerando-se nesta delimitação a uniformidade de manejo, homogeneidade, posição topográfica e tipo de solo.

Deverão ser coletadas amostras do solo em cada uma das parcelas demarcadas na área de aplicação.

As análises solicitadas deverão ser realizadas em pelo menos uma amostra composta de cada parcela, preparada a partir de 5 sub-amostras coletadas em diferentes pontos da mesma, na camada a 0-20 cm.
Metodologia para coleta de amostras no lodo para monitoramento
Tabela X.  Freqüência de monitoramento e método de amostragem do lodo

Quantidade de lodo destinado para aplicação na agricultura em toneladas/ano (base seca)
Freqüência

de monitoramento do lodo
Número de subamostras
Local
Profun-didade

Até 60 toneladas (M.S.) / ano *
Anual, preferencialmente anterior ao período de maior demanda pelo lodo de esgoto




De 60 a 240 toneladas (M.S.) / ano *
Semestral, preferencialmente  anterior aos períodos de maior demanda 




240 a 1 500 toneladas (M.S.) / ano
Trimestral 




> 1500 toneladas (M.S.) / ano
Bimestral 




ANEXO 3 – PROCESSOS PARA REDUÇÃO DE AGENTES PATOGÊNICOS
Técnicas Avançada de Redução de Patógenos



Compostagem
confinada e em pilhas estáticas: temperatura > 55o C por pelo menos três dias   ou

leiras: temperatura > 55o C por pelo menos 15 dias e pelo menos 5 revolvimentos durante a fase termófila

Secagem por Calor
torta de lodo seca com gases aquecidos a um teor de umidade igual ou menor que 10% 

temperatura > 80o C nas partículas de lodo ou no fluido na saída do equipamento de secagem

Tratamento por calor
temperatura > 180o C por 30 minutos

Digestão aeróbia termofílica
tempo de digestão de 10 dias com 55o C a 60o C

redução de sólidos voláteis > 38%

Outras tecnologias
redução de patógenos e sólidos voláteis a taxas equivalentes às tecnologias listadas acima



Irradiação com raios ß
radiação b requerida de 1 Mrad a aproximadamente 20o C

Irradiação com raios ð
radiação g de Co 60 ou Ce 139 requeridos em 1 Mrad a aproximadamente 20o C

Pasteurização
temperatura mínima requerida de 70o C por pelo menos 30 minutos

Outras tecnologias
redução de patógenos e sólidos voláteis a taxas equivalentes às tecnologias adicionais listadas acima

Adaptado da Norma USEPA 40 CFR Part 503.

ANEXO 4: PROJETO AGRONÔMICO

A avaliação do potencial das propriedades para recebimento do lodo de esgoto será realizada por profissional habilitado. Este deverá apresentar estas informações num formulário de recomendação agronômica (anexo X), caracterizando objetivamente a área onde será utilizado o produto e seu contexto ambiental e agronômico. A recomendação técnica deverá apresentar as seguintes informações:

a) Data de emissão

b) Identificação do Agricultor

c) Aprovação e consentimento documentado dos proprietários 
d) Localização da área

e) Avaliação das restrições ambientais (locais)

f) Avaliação da aptidão dos solos

g) Caracterização prévia do solo

h) Cultura

i) Práticas de conservação de solo
j) Lote de lodo de esgoto utilizado

k) Análise do lodo (parâmetros agronômicos e metais) Resultado de ensaio de determinação da fração de mineralização do nitrogênio do lodo conforme definido nos Anexos Z e W, respectivamente, tendo em vista justificar a freqüência e taxa de aplicação proposta.

l) Recomendação de taxa de aplicação do lodo de esgoto e complementação mineral

m) Critérios e cuidados no manuseio do lodo de esgoto

n) Acompanhamento do nível de metais adicionados

o) A.R.T. do responsável técnico habilitado

Modelo de declaração a ser encaminhado pelo gerador ao responsável da aplicação
ANEXO 5 – REGISTRO DE OPERAÇÃO DO GERADOR
Anexos da proposta de resolução que dispõe sobre o Uso agrícola de lodo de esgoto – 9GT de 27 e 28  de janeiro de 2005


