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RESUMO

MORENO, Joao Gabriel Brito. Remocéao de fosfato dissolvido em solucdo aquosa
através do processo de eletrocoagulacdo com eletrodos de cobre. Trabalho de
Conclusédo de Curso (Graduagao em Engenharia Civil) — Universidade Tecnoldgica
Federal do Parana. Curitiba, 2021.

A crescente preocupag¢ao com o poluente fosfato nos corpos d’agua tem gerado uma
incessante busca por tecnologias e métodos eficientes para seu tratamento. O objetivo
deste trabalho foi avaliar a eficiéncia da eletrocoagulagao (EC) com eletrodos de cobre
na remocao do fosfato de efluente aquoso, bem como a recuperagao desse nutriente
através do lodo gerado no processo. Para este fim, avaliou-se através de analises em
laboratério o impacto da quantidade de eletrélito suporte (NaCl), quantidade inicial de
fosfato (PO,3), densidade de corrente aplicada, e o pH inicial da solugéo. Utilizou-se
um reator construido com acrilico transparente e eletrodos de cobre eletrolitico ligados
a uma fonte de corrente continua para geracdo de agentes coagulantes. A fim de
avaliar a possibilidade de recuperagéo do fosfato presente na solugao, o lodo gerado
foi caracterizado pela técnica de difracdo de Raios-X. A partir de ensaios preliminares,
foram definidas concentracbes de 500mg/L de NaCl e 50 mg/L de PO,3 para os
ensaios subsequentes. Na conducado do experimento foram obtidas as condigbes
6timas de densidade de corrente = 4,11 mA/cm? e pH = 4,00. A remocao de fosfato
predita pela modelagem estatistica foi de 94,6%, enquanto a remocgédo obtida
experimentalmente nesses parametros resultou em 100%. Quanto ao lodo, na analise
de DRX identificou-se os minerais 6xido de cobre (CuO) e Cloreto de Sdodio (NaCl),
resultado este que nao corroborou com a hipétese de recuperacéao do fésforo através
da formacao de cristais fosfaticos. Concluiu-se que o processo de EC com eletrodos
de cobre é eficiente na remocao do fosfato da solugao aquosa, e se obteve parametros

finais passiveis de descarte de acordo com as normativas vigentes.

Palavras-chave: Eletroquimica, planejamento fatorial, desejabilidade, cinética.



ABSTRACT

MORENO, Jodo Gabriel Brito. Removal of phosphate dissolved in aqueous solution
through the electrocoagulation process with copper electrodes. Monograph for the Civil
Engineering Undergraduating course — Federal University of Technology — Parana.
Curitiba, 2021.

The growing concern with the phosphate pollutant in water bodies has generated an
endless search for technologies and efficient methods for its treatment. The aim of the
present work was to evaluate the efficiency of electrocoagulation (EC) with copper
electrodes in the removal of phosphate from aqueous effluent, as well as the recovery
of this nutrient through the sludge generated in the process. For this purpose, the
impact of the amount of support electrolyte (NaCl), initial amount of phosphate (PO,
3), applied current density, and the initial pH of the solution were evaluated through
laboratory analysis. A reactor constructed with transparent acrylic and electrolytic
copper electrodes connected to a direct current source was used to generate
coagulating agents. In order to evaluate the possibility of recovering the phosphate
present in the solution, the generated sludge was characterized by the technique of X-
ray diffraction. From preliminary tests, concentrations of 500 mg/L of NaCl and 50 mg/L
of PO, 3 were defined for the subsequent tests. In conducting the experiment, optimal
operating conditions of current density = 4.11 mA/cm? and pH = 4.00 were obtained.
The phosphate removal predicted by statistical modeling was 94.6%, while the removal
obtained experimentally in these parameters resulted in 100%. Regarding the sludge,
in the XRD analysis, the minerals copper oxide (CuO) and sodium chloride (NaCl) were
identified, a result that did not corroborate the hypothesis of phosphorus recovery
through the formation of phosphate crystals. It was concluded that the EC process
proved to be efficient for removing phosphate from the aqueous solution, and resulted

in final parameters amable of disposal according to current regulations.

Keywords: Electrochemistry, factorial planning, desirability, kinetic.
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1 INTRODUGAO

Os fosfatos s&o macronutrientes essenciais a vida de plantas e animais e
utilizado em larga escala na produgédo de fertilizantes, ligas metalicas, produtos
pirotécnicos, nas industrias alimenticias e de produtos de limpeza. Porém sao
crescentes as preocupagdes ambientais decorrentes do aumento de sua
concentragdo em corpos d’agua, especialmente quando relacionado ao processo de
eutrofizagdo. De acordo com Esteves (1988) a eutrofizagdo € um fendmeno que
ocorre como consequéncia do aumento da concentracao de nutrientes, especialmente
fésforo e nitrogénio, nos ecossistemas aquaticos, ocasionando no crescimento
descontrolado de algas e plantas aquaticas, e em um efluente com altos niveis de
matéria organica, microrganismos e toxinas.

Uma das técnicas que vem sendo muito pesquisadas para o tratamento de
fosfatos em efluentes é a eletrocoagulacéo. Tal interesse deve-se ao fato de ser
considerada uma alternativa de baixo custo, facil automacao, e atender a alguns dos
preceitos da Quimica Verde, como diminuicdo do uso de reagentes quimicos, e
reducao da quantidade de lodo formada no processo em comparagao aos métodos
de coagulacgao tradicional (AVELLAR et al., 2015).

A eletrocoagulacao é um processo eletrolitico que consiste na dissolugéo de
anodos de sacrificio pela aplicacdo de corrente elétrica entre eletrodos posicionados
em um tanque contendo a solugdo a ser tratada, com objetivo de gerar agentes
coagulantes in situ. As primeiras aplicagdes deste processo no tratamento de esgoto
se deram a partir do fim do século XIX na Inglaterra, € inicio do século XX nos Estados
Unidos. Porém em decorréncia da necessidade de elevados investimentos e ao alto
custo da energia elétrica a época, seu uso foi descontinuado naquele momento
(NASCIMENTO, 2018).

Apenas a partir da segunda metade do século XX, com o enrijecimento dos
padrdes de langamento de aguas residuarias ao redor do mundo, que as tecnologias
eletroquimicas recuperam sua importancia. Hoje, existem empresas utilizando a
eletrocoagulacdo na recuperagao de metais, tratamento de agua potavel, e aguas
residuais oriundas da produgao de curtume, galvanoplastia, processamento téxtil,
dentre outros (SONG et al., 2017; CHEN, 2004; MURUGANANTHAN, 2004).

Diversas pesquisas reportam vantagens da eletrocoagulagdo em comparagao

a coagulacédo tradicional, tais como maior rapidez na remogédo de contaminantes
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organicos, reducao no uso de reagentes quimicos, menor producao de lodo, facilidade
de automacao, custos operacionais reduzidos e maior combinagcédo de processos
envolvidos, como coagulagao, floculagéo e flotacdo. Dentre as desvantagens podem
ser citados os custos com eletricidade, passivacdo e necessidade de reposicdo dos
eletrodos ao longo do tempo, além da limitagdo ao tratamento de solugbes com
condutividade elétrica (PEREIRA, 2020).

Outra questéo critica relacionada ao fosforo € a crescente escassez de suas
jazidas, e o reflexo disso para a agricultura mundial. Segundo a United States
Geological Survey (USGS,2019) sdo consumidos anualmente mais de 100 milhdes de
toneladas de fosfatos na forma de fertilizantes, porém suas reservas minerais estao
diminuindo globalmente, de modo a se exaurirem dentro de 50 a 100 anos. (VAN DEN
BERG et al., 2011).

Uma forma para solucionar ou atenuar este problema é a recuperagao do
fésforo presente no esgoto sanitario. Existem varias tecnologias utilizadas para o
processo de recuperacdo, sendo a precipitacdo quimica uma das mais conhecidas.
Neste processo sdo utilizados sais metalicos como reagentes que induzem a
formacgao e subsequente precipitacdo de cristais fosfaticos. Através do processo de
eletrocoagulagao, estes reagentes podem ser formados in situ, induzindo da mesma
forma a precipitagdo de cristais fosfaticos a partir do esgoto sanitario (CARMONA,
2017; PARSONS; SMITH, 2008 apud CASTRO,2014).

Neste trabalho foi avaliada a eficiéncia da eletrocoagulagdo na remogao de
fosfato de efluente sintético e a capacidade de recuperagao deste nutriente presente

no lodo de reator em escala de bancada.

1.1 OBJETIVO GERAL

O objetivo geral do trabalho € avaliar a aplicagdo da eletrocoagulagao (EC)
utilizando eletrodos de cobre (Cu) na remocéao de fosfato (PO,3-) em solugdo aquosa,
além da capacidade de recuperagao deste nutriente a partir do lodo resultante da

operagao.
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1.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

Para o cumprimento do objetivo geral foram propostos os seguintes objetivos
especificos:

e Realizar estudos cinéticos da remogao de fosfato variando as
concentracdes desse nutriente em solu¢ao aquosa.

e Determinar experimentalmente condi¢gdes otimizadas de densidade de
corrente e pH para remocao do fosfato dissolvido em solugédo aquosa;

e Obter a equagdo do modelo na condicdo 6tima e validar
experimentalmente o modelo, e;

e Caracterizar as fases que compdem o lodo resultante do processo da
EC.

1.3 JUSTIFICATIVA

A reflexdo acerca da remocgao e reaproveitamento do fosforo (fosfato)
presente nos esgotos é urgente e de extrema importancia. O despejo de quantidades
indevidas deste nutriente nos corpos d’agua causa o fendbmeno da eutrofizagdo, o que
pode incorrer em problemas de abastecimento devido a perda na qualidade da agua,
entupimento de tubulagdes de captacao, dentre outros.

Além disso, em decorréncia da crescente escassez de jazidas minerais de
fésforo, métodos alternativos para sua obtencdo tém se tornado cada vez mais
atrativos.

Com o objetivo de atrair atencéo para o tema, e amparado em conceitos da
Quimica Verde e de Economia Circular, neste trabalho foi avaliada a eficiéncia do
processo de eletrocoagulagdo na remocgao de fosfato. Além disso, foi avaliada a
capacidade de recuperagdo desse nutriente a partir do lodo gerado na

eletrocoagulagéo.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 Panorama Global do uso do fésforo

2.1.1 Ciclo do fosforo

O fésforo € um elemento essencial para os seres vivos, especialmente por ser
um componente fundamental nos processos energéticos das células, na composigéo
das moléculas dos acidos ribonucleico (RNA) e desoxirribonucleico (DNA), além de
ossos e dentes. Segundo Kormondy (1976) citado por Braga (2005), o fésforo aparece
NOS organismos em proporgao superior aos outros elementos, quando comparado
com sua participacdo nas fontes primarias. Além disso, os fosfatos, grupos de
compostos derivados do fosforo, sdo utilizados em larga escala na agricultura,
industria alimenticia e em produtos de higiene e de limpeza.

Como o ciclo do fésforo € fundamentalmente sedimentar, seus principais
reservatorios sdo formados na litosfera entre 5 a 100 Km de profundidade, porém sua
exploracéo é viavel apenas em pequenas profundidades. Em geral, parte do que é
minerado e utilizado pelos produtores é carregada para os corpos d’agua e por fim
aos oceanos, onde é consumido pelo fitoplancton ou depositado em grandes
profundidades (BRAGA, 2005).

Porém o retorno do fosfato para os ecossistemas terrestres a partir dos
oceanos ¢€ insuficiente para compensar a quantidade que se perde, devido ao fato do
principal mecanismo de reposicao ser a predagao dos peixes por animais terrestres,
como aves e mamiferos. Um exemplo sdo os depdsitos de guano (fosfato de calcio
oriundo do excremento de aves marinhas) existentes no Peru e no Chile (BRAGA,
2005).

Outra forma de ocorrer novas formagdes de jazidas de fésforo na superficie
terrestre é pelo levantamento de depdsitos profundos em decorréncia do movimento
de placas tectOnicas, porém este fendmeno impacta menos nos indices de retorno
(BRAGA, 2005). Desta maneira, ha crescente escassez de suas jazidas minerais, 0
que leva a um alerta global sobre a criticidade desse material como limitante a
producao primaria e a sua inclusdo na lista de matérias-primas criticas da Uniao
Européia (BERG, 2011).
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Na Figura 1 é apresentada uma representacdo esquematica do ciclo do
fésforo.

Figura 1 — Ciclo do Fésforo

Excrecdo e
decompasigao

Fonte: Braga (2005)

2.1.2 Potencial poluente e a eutrofizagao dos corpos d’agua

O excesso de fosforo no ambiente pode provocar diversos impactos
negativos, com especial referéncia a qualidade das aguas. A eutrofizagdo é um
processo de contaminagédo das aguas com nutrientes necessarios ao crescimento da
vida, que ocorre naturalmente dentro da sucess&o ecoldgica dos ecossistemas.
Quando ndo ha grande influéncia dos fatores antropogénicos, a eutrofizagado ocorre
de maneira bastante lenta. No entanto este processo vem se acelerando em bacias
onde a influéncia humana é intensa, como préximo de zonas industriais, agricolas e
urbanas (BRAGA, 2005).

A eutrofizagdo acelerada causa inumeros efeitos negativos devido a néo
permitir que as caracteristicas morfoldgicas do ecossistema acompanhem seu ritmo.
Um abrupto aumento na concentragao de nutrientes acarreta na proliferagéo de algas
na camada superficial, e de microrganismos decompositores na camada inferior
devido a quantidade de matéria organica a ser decomposta (BRAGA, 2005).

Nestes casos acaba ocorrendo competicdo dos peixes com 0s

decompositores pelo oxigénio disponivel, resultando na morte das espécies menos
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resistentes. A consequéncia € um ambiente de baixa biodiversidade, baixas
concentragcbes de oxigénio dissolvido e pouca penetragdo de luz. A agua adquire
sabor e odor desagradaveis, diminuigdo da transparéncia, alteragdes no pH e maior
presencga de agentes patogénicos.

De acordo as resolugdes do CONAMA 357 de 17/3/2005, que estabelece os
padrées minimos de qualidade dos corpos d’agua, os limites maximos permitidos do
fésforo total variam de 0,030 mg/L a 0,15 mg/L em mananciais de agua doce.

O CONAMA nao estabelece padrdes para o langamento de fosforo nos corpos
d’agua, deixando isso cargo dos oOrgdaos ambientais competentes. Como
consequéncia, apenas trés estados utilizam padrao de langamento de fosforo, Santa
Catarina, Rio de Janeiro e Rio Grande do Sul. O estado do Rio de Janeiro é o que
possui o parametro de langamento de fésforo total em corpos d’agua mais restritivo,
de 1 mg/L. Este limite esta disposto na Deliberagcao CECA n° 1007: NT FEEMA 202.R
-10.

2.2 Tratamento de efluentes por eletrocoagulacao

A eletrocoagulacdo é um processo eletrolitico que consiste na dissolugéao de
anodos de sacrificio pela aplicagdo de corrente elétrica entre os eletrodos
posicionados em um tanque contendo a solugdo a ser tratada, com objetivo de gerar
agentes coagulantes in situ.

A passagem de corrente faz com que sejam formados ions metalicos por
oxidacdo anddica, e simultaneamente ions hidroxila e gas hidrogénio por redugao
catddica. Os ions metalicos gerados agem como agentes coagulantes, que em meio
aquoso formam hidréxidos metalicos neutros pouco soluveis em determinada faixa de
pH, ou espécies ibnicas complexas. Os hidroxidos metalicos atraem substancias e
particulas presentes no meio formando agregados de maior dimensao no processo de
floculagdo. Estes agregados sedimentam ou sdo carregados até a superficie por
bolhas de gas hidrogénio no processo chamado de flotacdo (AVELLAR et al., 2015;
ALGERI, et al., 2017; RIBEIRO DA SILVA, et al.,2017).

De maneira geral, essas reagdes podem ser representadas conforme a

Reacbes 1 e 2.
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e Oxidacao anddica
M— Mn* + n*e— (1)

e Reducgao catddica

2H20 +2e- > Hz+ 2 OH- (2)

Em que: Z € o numero de elétrons transferidos na dissolugao anddica.

Os mecanismos envolvidos na eletrocoagulagao estao discorridos na segao
2.2.1 e ilustrados na Figura 2.

Figura 2 — Processos envolvidos na eletrocoagulagao
Eletroflotogdo
4

M e HO
. o _1-
:W?Uffgzo ¢ fiotacdo ® I
foculac !
[ 3

. L ] . H.—. H;;O .
florio idnico o ®
» Preca ltado Sedimentaggo _°%" €
B ¢ o %dasgua, @

‘-—‘ € L

Fonte: Pereira (2020)

Desta forma, nos processos de EC utilizando eletrodos de cobre sao formados
ions Cu?* por oxidagéo eletroquimica, que por sua vez podem reagir com os radicais
OH~ resultantes da redugédo catédica, formando espécies monoméricas Cu(OH)2

dependendo do pH do meio reacional, conforme apresentado nas Reagdes 3 e 4.
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e Oxidacao eletroquimica do cobre

Cu — Cu?*+ 2 e- (3)

e Formacéo de hidréxido de cobre

Cu2* + 20H- — Cu(OH)zs) (4)

2.2.1 Mecanismos envolvidos

2.2.1.1 Coagulacéao e Floculagao

A coagulagédo e a floculagdo podem ser entendidas como duas fases
subsequentes de um processo de remogéao de coldides que sao particulas de ordem
nanométrica em suspensao na agua, causando cor e turbidez. Estas particulas
coloidais possuem propriedades eletrostaticas que criam uma for¢a de repulsao que
impede de se aglomerarem ou sedimentarem (RICHTER, 2009).

A coagulacgao tem por finalidade reduzir as forcas que mantém separadas as
particulas em suspensdo por meio da adicdo de agentes quimicos, de modo a
possibilitar sua agregacéo. Na floculagéo estas particulas desestabilizadas colidem e
se aglomeram em agregados maiores denominados flocos pelo efeito do transporte
do fluido (RICHTER, 2009).

Segundo DI BERNARDO (1993) a formacdo de precipitados na
coagulacgao/floculagao depende principalmente da dosagem de coagulante, do pH e
temperatura da mistura, e da concentragao de alguns tipos de ions na agua.

Os coagulantes mais utilizados nos processos de tratamento de agua sao sais
de aluminio e ferro no Brasil, especialmente o sulfato de aluminio (Al2(SOa4)3). Porém
ha estudos reportados na literatura sobre a utilizagdo de outros sais, como de zinco e

cobre, ou ainda polimeros organicos, silica ativada e bentonita.
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2.2.1.2 Flotagao a ar dissolvido

A flotagcdo é um processo de separacdo dos componentes de uma mistura
heterogénea, baseada na capacidade relativa dos materiais de flutuar. E uma técnica
usada ha mais de 100 anos na industria da mineragédo para separagao de minérios,
mas que s6 comegou a ser aplicada para o tratamento de agua e esgoto no inicio da
década de 1980 no mundo, e 1990 no Brasil (RICHTER, 2009).

A flotacdo a ar dissolvido é o fenbmeno onde particulas solidas tém sua
densidade reduzida pela adesao a bolhas de ar, e flutuam para a superficie do liquido.
Quanto menor o diametro das bolhas, mais eficiente é o processo de flotagdo. Um
exemplo segundo Richter (2009) é o dos flocos de sulfato de aluminio e de ferro, que
tem normalmente densidade aproximada de 1,003 g/cm?®, mas com o ar incorporado

na solugao sua densidade se reduz a valores entre 0,98 g/cm? e 0,99 g/cm?.

2.2.2 Parametros intervenientes na eletrocoagulagéo

2.2.2.1 Corrente elétrica e densidade de corrente

A corrente elétrica (i) e a densidade de corrente (j) sdo parametros
importantes no processo de eletrocoagulagdo. Segundo Hakizimana et al. (2017), a
densidade de corrente é determinante na produgao das espécies coagulantes e gases
nos eletrodos, impactando na eficiéncia dos mecanismos de coagulagao, floculagao e
flotacao.

A relagdo entre corrente elétrica e densidade de corrente é descrita na

Equacao 1.

j =1/ (1)

Em que: j € dado em (mA/cm?), iem (mA) e S é a area do eletrodo em (cm?).
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2.2.2.2 pH

O pH da solugdo é um fator importante na eletrocoagulacdo, pois controla a
proporcao das espécies hidrolisadas liberadas na solugdo. Dessa forma, a eficiéncia
dos processos de coagulagao, floculagcéo e flotagdo muda de acordo com o pH da
mistura (MALAKOOTIAN et al., 2010). Na Figura 3 € ilustrada a fragdo de espécies
hidrolisadas formadas em fungdo do pH para eletrodos de ferro e aluminio, pois
apesar do presente trabalho utilizar eletrodos de cobre, trabalhos de coagulagéo

utilizando sais de cobre sao recentes, e ainda ndo ha muita informagao sobre.

Figura 3 - Fragdo de espécies hidrolisadas formadas em fungéo do pH, em eletrodos
de Al e Fe.
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Fonte: Adaptado de (DUAN; GREGORY, 2003).

2.2.2.3 Condutividade elétrica

A eficiéncia da densidade de corrente na produgéo de espécies coagulantes
e gases € relacionada com a condutividade e a forga ibnica da solugdo. O aumento
na condutividade da solugcdo leva a diminuicao da resisténcia 6hmica, permitindo
maior eficiéncia na conducao de cargas elétricas e consequentemente otimizacao dos
mecanismos de eletrocoagulagdo. Uma maior condutividade elétrica também pode
acarretar na redugao do tempo de tratamento, e em menores custos com energia
(CHOU, 2010; HAKIZIMANA et al., 2017).

E comum a adicdo de sais, especialmente o cloreto de sédio, no tratamento
de solugbes pouco condutoras para torna-las mais eletroliticas. Para o bom
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funcionamento de reatores de eletrocoagulagéo é recomendado que ao menos 20%
dos anions presentes sejam de ClI- (COMNINELLIS et al., 2010; CHEN, 2004).
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3 METODOLOGIA

Este trabalho foi realizado no Laboratério de Saneamento (LabSan) da
Universidade Tecnoldgica Federal do Parana - UTFPR, campus Curitiba, sede
Ecoville. Na Figura 4 é apresentado um fluxograma das etapas componentes deste
TCC.

Figura 4 — Etapas de execugao do trabalho.

Determinacio do N
Ensaios cinéticos ealizacio dos
planejamento a';ﬂ
i ensaios
experimental

preliminares

Ensaios cineticos - Determinacido do
o Determinacao da 1 =
na condicao condicio ofima do modelo

dtima do modelo modelo estatistico

Validacdo [‘“_ ' '\*, Analise do Lodo h*. Conclusdo
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Fonte: Autoria prépria (2021).

Os ensaios foram realizados em um reator em escala de bancada (2 L).
Inicialmente foram realizados ensaios cinéticos preliminares com o propdsito de
verificar o funcionamento do sistema de eletrocoagulagdo na remocao das seguintes
concentragdes de fosfato (mg/L PO, - P) em solugao aquosa: 10 mg/L, 25 mg/L, 50
mg/L, e 75 mg/L.

3.1 Aparato experimental

O aparato experimental € apresentado na Figura 5, e foi composto por:

e Um jarro do equipamento de teste de jarros em plexiglass (2 L);
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2 eletrodos de cobre eletrolitico, com 20 cm de altura, 5 cm de
comprimento e 0,5 cm de espessura, separados a 3 cm um do outro
por suporte de acrilico, de modo a néo se tocarem. A altura submersa
dos eletrodos foi de 10 cm;

e Uma fonte de corrente continua (Mps-3005, Minipa) com capacidade
maxima de 5 A de corrente e 30 V de diferenga de potencial. Foram
conectados um polo da fonte em cada eletrodo de modo a viabilizar a
eletrolise do efluente a ser tratado.

e Um béquer de 50 ml onde eram medidos o pH e a temperatura do
efluente;

e Uma bomba peristaltica (NKP-DCL-B08D, Kamoer) com poténcia de

5W e fluxo de 47 ml/min, utilizada bombear o efluente até o béquer;

¢ Um mini agitador magnético (115v — HI910M-1).

Figura 5 — Aparato experimental utilizado nos ensaios de EC.

Fonte: Autoria propria (2021).

Os ensaios foram realizados de acordo com um planejamento experimental
de Delineamento Composto Central Rotacional (DCCR), utilizando a metodologia de

superficie de resposta para otimizar as condicbes do processo. Os parametros
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utilizados no DCCR foram pH da solugdo e densidade de corrente nos eletrodos
(Tabela 1).

Tabela 1 — Niveis codificados e reais das variaveis utilizadas no DCCR.

Fatores (-1,414) () 0 (+) (1,414)

Densidade de Corrente (mA/cm?) 1,12 1,61 2,80 3,98 447

pH 4,00 488 7,00 9,12 10,00

Fonte: Autoria propria (2021)

No planejamento estatistico foram escolhidos valores para pH de acordo com
Ozyonar e Aksoy (2016) e para densidade de corrente de acordo com Omwene e
Kobya (2018). A variavel resposta pesquisada € a remocao de fosfato. O planejamento
fatorial 2" foi feito com niveis (-1 e +1), pontos estrela (-1,414 e +1,414) e duplicata no
ponto central (0), resultando em 10 ensaios (4 ensaios nos pontos negativo e positivo,
4 nos pontos axiais e 2 no ponto central), cujas combinac¢des de variaveis codificadas

e decodificadas estao dispostas na Tabela 2.

Tabela 2 — Matriz do delineamento experimental.

Variaveis codificadas Variaveis descodificadas
- Densi rren Densi
e ey | P e
(mA/cm?)

1 (-) (-) 1,61 4,88
2 (+) -) 3,98 4.88
3 (-) (+) 1,61 9,12
4 (+) (+) 3,98 9.12
o (-1,414) 0 1,12 7.00
6 (+1,414) 0 4,47 7.00
7 0 (-1,414) 2,80 4.00
8 0 (+1,414) 2,80 10,00
9 0 0 2,80 7.00
10 0 0 2.80 7.00

Fonte: Autoria prépria (2021)
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A partir dos resultados coletados nos ensaios foi gerado um modelo estatistico
com nivel de significancia de 95% com o uso do software estatistico Statistica 10.0
(licenga gratuita para periodo de 30 dias). Para a determinacdo do modelo foram
verificados os fatores significativos com base nos graficos de Pareto. Utilizando a
funcao desejabilidade do software foram determinados os valores do par 6timo de pH
e densidade de corrente na otimizagdo da remogao do fosfato de efluente sintético por
eletrocoagulagdo. Com isto foi realizada a validagdo do modelo em duplicata, na
condicdo 6tima do par pH e densidade de corrente pela comparagao dos resultados
preditos e experimentais a serem obtidos nesta condicéo.

Os ensaios foram realizados em solugdo aquosa de KH,PO, (Fosfato
monopotassico), com duragao de 60 minutos. Cloreto de sédio (NaCl) foi utilizado
como eletrolito suporte para aumentar a condutividade da solugéo. Posteriormente a
validagdo do modelo estatistico foram feitos estudos cinéticos na condi¢gdo 6tima do
modelo, onde se verificaram os ajustes dos dados em modelos de pseudo-primeira
ordem e pseudo-segunda ordem.

Nesta condicao 6tima foi feita a verificagdo da formacgao de sdlidos fosfaticos,
a partir da coleta e secagem em estufa do lodo resultante do processo de
eletrocoagulagéo.

No desenvolvimento deste trabalho foram utilizados os seguintes
equipamentos:

e Espectrofotdbmetro UV — Vis (DR 5000, HACH) para analises de fosfato;
e pHmetro (pH100, pHTek) para afericbes de pH e temperatura;

e Estufa (Modelo 2, Medclave) para secagem do lodo;

e Difratbmetro de RaiosX—-DRX(XRD-7000,Shimatzu Co) para

caracterizagao do lodo produzido.

3.2 Métodos Analiticos

As analises realizadas, os métodos de analise e as referéncias estido
dispostos na Tabela 3.
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Tabela 3 - Analises fisico-quimicas realizadas no projeto.

Parametro Mzt\oé(:ios:e N° do método Referéncia
pH Potenciométrico 4500 H+ APHA (2012)
Temperatura (-C) Potenciométrico 2550 B APHA (2012)
Fosfato (mg/L) Colorimétrico 4500_P APHA (2012)

Fonte: Autoria prépria (2021)

3.2.1 Curva analitica do fosforo

Foi preparada a curva analitica do fosforo na forma de fosfato de acordo com
a metodologia 4500-P | do APHA (2012) e de Pompéo; Moschini-Carlos (2003) com
pontos da curva analitica nas concentragdes de 1,23, 2,46, 4,92, 7,40, 9,84, 12,3,
14,76 e 17,22 mg/L de PO,3 em triplicata. A leitura da absorbancia nas amostras foi
feita no espectrofotdmetro UV — Vis (DR 5000, HACH) no comprimento de onda de
882 nm.

Foram determinados os limites de quantificacdo e de detec¢cdo, bem como a
sensibilidade do método. A curva analitica foi a ferramenta usada na determinacao da

concentracao de PO,3 presente nas amostras brutas e tratadas do efluente sintético.

3.2.2 Caracterizagao do lodo gerado no processo de eletrocoagulagao pelo método
da Difratometria de Raios-X (DRX)

A secagem do lodo coletado foi feita em estufa a uma temperatura de 105°C
por 24 horas conforme sugerido nos estudos de Omwene (2018). Posteriormente a
caracterizacao dos sélidos resultantes foi realizada por difratometria de raios X. Este
ensaio foi realizado no Centro Multiusuario de Caracterizacao de Materiais (CMCM)
do Departamento Académico de Mecénica da Universidade Tecnologica Federal do
Parana, campus Curitiba, sede Centro.

O difratbmetro de Raios X foi operando a 30 kV, 30 mA, e temperatura
ambiente. Os parametros dos ensaios foram: 20 variando de 5° a 100°, passo angular
de 0,02° e velocidade de varredura de 2°/min. A andlise dos resultados foi realizada
com auxilio do software X'Pert Highscore Plus (durante o periodo da licenga gratuita).
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3.3 Eficiéncia na remocao do fosfato

A eficiéncia na remocao do fosfato (n) é dada pela Equagéo 2 a seguir:

n (%) = [100 % (Co — Ce)]/Co (2)

Em que Co é a concentragao inicial de fosfato dissolvido, e Ce ¢é a

concentracéo final apds o processo de eletrocoagulagao.
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4 RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1 Curva analitica do fosforo

A curva analitica do fosforo utilizada durante a realizagdo dos ensaios é

apresentada conforme a Figura 6.

Figura 6 — Curva analitica do fésforo.
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Fonte: Autoria prépria (2021).

Pela curva analitica utilizada para a afericao das concentrag¢des de fosfato nas
etapas deste estudo, foi possivel obter os limites de detecg¢ado (LD) e de quantificacédo
(LQ) que resultaram em 0,076 mg/L e 0,252 mg/L respectivamente, de acordo com o
calculo proposto por ANVISA (2003), conforme apresentado nas Equagdes 3 e 4, em
que DP é o desvio padrao amostral dos brancos da curva de calibracéo e IC é a

inclinagéo da curva de calibragao.

LD = (3*DP)/IC 3)

LQ = (10 * DP)/IC (4)

Na Tabela 4 sdo apresentados os parametros obtidos pela regressao linear

da curva analitica de fésforo preparada:
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Tabela 4. Parametros obtidos pela regressao linear da curva analitica.

R? Coeficiente Coeficiente LQ LD
Angular Linear (mg/L) (mg/L)
Curva 0,9658 0,0606 0,3453 0,076 0,252
Analitica

Fonte: Autoria prépria (2021)

4.2 Ensaios de avaliacdo das condi¢cdes experimentais

4.2.1 Efeito da concentracao de cloreto de sddio (NaCl)

O efeito da concentracdo do cloreto de sddio na remocgédo de fosfato pelo
processo de EC foi estudado nas concentragdes de NaCl de 500, 750, 1000 e 1500
mg/L, pH inicial (pHi) de 7,00, densidade de corrente 4,47 mA/cm?, e concentragao
inicial de PO,3de 50 mg/L. As variagdes no percentual de remogao de fésfato ao longo

do tempo, em razao da concentracdo de NaCl na solucao suporte é dada na Figura 7.

Figura 7 — Efeito da concentracdo de NaCl na porcentagem de remog¢ao de fosfato.
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Fonte: Autoria prépria (2021).

Como observado na Figura 7, foram encontradas eficiéncias de remogao entre
78% e 100%. Na literatura cientifica sdo relatados varios beneficios ao processo de

eletrocoagulagdo decorrentes da adigado de NaCl a solugao suporte. Com o aumento
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da condutividade gerado, ha maior eficiéncia na condugdo de cargas entre os
eletrodos e consequentemente uma otimizacdo dos mecanismos de
eletrocoagulagdo. Além disso, quanto maior concentragdo de ion cloreto, maior a
capacidade de CI- para destruir qualquer filme de éxido passivo que tende a se formar
no anodo e limitar sua dissolugdo, consequentemente aumentando a disponibilidade
hidréoxido de cobre em solucdo e acrescendo a eficiéncia de remocgao de fosfato
(CHOU, 2010; SHALABY et al.,2014; HAKIZIMANA et al., 2017).

No entanto, a partir da analise dos dados da Figura 7, ndo foi verificada
relacao direta entre a condutividade do eletrdlito suporte e a remocéao de fosfato. Logo

a concentragao de NaCl nas etapas seguintes foi de 500 mg/L.

4.2.2 Efeito da concentracéao inicial de fosfato (PO,3)

O efeito da concentracéo inicial do fosfato na remocdo de fosfato pelo
processo de EC foi estudado nas concentracdes iniciais de PO42 de 10, 25, 50 e 75
mg/L, pH inicial (pHi) igual a 7,00, densidade de corrente 4,47 mA/cm?, e concentragao
de NaCl de 500 mg/L. As variagdes na concentragao residual de fosfato ao longo do

tempo em razdo da sua concentragao inicial, € dada na Figura 8.

Figura 8 — Efeito da concentracéo inicial de fosfato na porcentagem de remocao de

fosfato.
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Fonte: Autoria prépria (2021).
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Como observado na Figura 8, foram encontradas eficiéncias maximas de
remogao de 68,5% a 100%. E possivel constatar até os 30 minutos do ensaio, que
para um mesmo tempo de contato e densidade de corrente, um aumento na
concentracéao inicial de fosfato resulta em diminuicdo da eficiéncia de remocédo. Este
comportamento também foi verificado por Vasudevan et al. (2009), Lacasa et al
(2011), e Shalaby et al.(2014).

Entretanto, a partir dos 30 minutos de ensaio, foi verificado acréscimo da
concentrac&o do fosfato em alguns dos ensaios, sendo este efeito mais significativo
nas concentragdes mais baixas de PO,=. Logo para os ensaios das etapas posteriores

deste trabalho, adotou-se a concentragcédo de 50 mg/L de PO,3.

4.3 Ensaios do planejamento experimental DCCR para a eletrocoagulagcéao

(EC) com eletrodos de cobre (Cu)

Na Figura 9 sao apresentados os graficos de remogéo do fosfato ao longo do
tempo, que foram realizados de acordo com o planejamento fatorial apresentado na
Tabela 2.

Figura 9 — Porcentagem de remocao de fosfato nos ensaios realizados de acordo com
o planejamento fatorial: (a) 1, (b) 2, (c) 3, (d) 4, (e) 5, (f) 6, (g) 7, (h) 8, (i) 9 e (j) 10.
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Fonte: Autoria prépria (2021).

Como observado na Figura 9, a eficiéncia na remocao de fosfato variou de

32,1% (figura 9.e) a 91,5% (figura 9.b), com maxima remogao observada em j = 3,98

mA/cm? e pH = 4,88, e minima em j = 1,12 mA/cm? e pH = 7,00.

4.3.1 Monitoramento do pH e temperatura do meio reacional

O pH é um fator chave na eficiéncia do processo de eletrocoagulacédo por

governar a formacédo das espécies coagulantes que s&o liberadas na solugéo
(MALAKOOTIAN et al., 2010). Logo, o pH foi analisado durante os ensaios a fim de

verificar seu comportamento durante a EC. O ajuste do pH inicial (pHi) da solugéo

eletrolitica foi feito utilizando-se H2SO4 (1 N) e NaOH (5 N) quando necessario.

Na Figura 10 sdo apresentadas as variagdes de pH durante os ensaios de EC

com pHi = 4,88 e pHi = 9,12 realizados de acordo com o planejamento fatorial

apresentado na Tabela 2.
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Figura 10— Variagdes de pH durante os ensaios de EC com (a)pHi= 4,88 e (b)pHi= 9,12.
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Fonte: Autoria prépria (2021).

E possivel observar que o valor de pH da solugdo aumentou ao longo do
tempo de EC, tanto nos ensaios com pH inicial acido quanto nos com pH inicial basico.
Além disso, verificou-se que para os maiores valores de densidade de corrente houve
um maior incremento no valor do pH. Estes fenbmenos podem ser explicados pelo
acumulo de ions hidroxila, que sao formados no catodo durante a EC, e quanto maior
a densidade de corrente aplicada, mais OH- é produzido (SHALABY et al.,2014;
HAKIZIMANA et al., 2017).

Na Figura 11 sdo apresentadas as variagdes de temperatura durante os
ensaios de EC com pH inicial de 4,88, realizados de acordo com o planejamento

fatorial apresentado na Tabela 2.

Figura 11 - Variagoes de temperatura durante os ensaios de EC com pHi = 4,88.
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Fonte: Autoria prépria (2021).
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Conforme observado na Figura 11, para o ensaio de EC com j = 1,61 mA/cm?
foi verificado aumento de 0,2°C durante o processo, e para ensaio com j = 3,98
mA/cm? foi observado aumento de 0,9°C. O maior incremento da temperatura no
ensaio com maior densidade de corrente ocorre pois nele temos aplicada uma maior
corrente elétrica entre os eletrodos, e por consequéncia ha uma maior poténcia

elétrica dissipada no efluente.

4.4 Determinag¢ao do modelo estatistico

Com base nos resultados dos ensaios da DCCR apresentados na Figura 9,
foi construido um modelo estatistico de segunda ordem para avaliar a influéncia das
variaveis pH e densidade de corrente na eficiéncia da remocado de fosfato. O
planejamento experimental, bem como as variaveis descodificadas e a variavel

resposta sao apresentados na Tabela 5.

Tabela 5 — Fatores experimentais e variavel resposta.

Variaveis codificadas Variaveis descodificadas I'\Y:sr:)éovsi
Ensaios Densidade de , oH Densidade de ) oH Remocao de

Corrente (mA/cm?) Corrente (mA/cm?) P (%)
1 (-) (-) 1,61 4,88 54,23
2 (+) (-) 3,98 4,88 91,54
3 (-) (+) 1,61 9,12 48,76
4 (+) (+) 3,98 9,12 64,95
5 (-1,414) 0 1,12 7,00 32,08
6 (+1,414) 0 4,47 7,00 73,15
7 0 (-1,414) 2,80 4,00 67,22
8 0 (+1,414) 2,80 10,00 56,13
9 0 0 2,80 7,00 56,27
10 0 0 2,80 7,00 60,35

Fonte: Autoria prépria (2021).



34

A influéncia das variaveis pH e densidade de corrente na eficiéncia da
remocao de fosfato da solugao, foi avaliada através da analise de efeitos estimados
que esta representada na Tabela 6.

Tabela 6 — Efeitos estimados para remog¢ao de fosfato.

Efeito Erro Padrao T p-valor

Média/intercepto 58,2977 0,9826 59,3280 0,0000
J 27,8779 0,9827 28,3684 0,0000

I -1,8168 1,3002 -1,3974 0,1898

pH -11,9558 0,9827 -12,1662 0,0000

pH? 7,2359 1,3002 5,5654 0,0002

i*pH -10,5250 1,3897 -7,5738 0,0000

Fonte: Autoria prépria (2021).

Para um fator ser considerado significativo no processo, é necessario um p-
valor < 0,05 para o nivel de confiangca de 95%. O p-valor do fator densidade de
corrente quadratico é de 0,1898, logo ele deve ser excluido da analise. A
representacdo grafica dos efeitos na remocédo do fosfato pode ser observada no
diagrama de Pareto, apresentado na Figura 12.

Figura 12 — Diagrama de Pareto para remogéao de fosfato.

(1)Densidade de corrente (mA/cm?)(L) .28,36845
(2)pH(L) -12,1662
1Lby2L -7,567383
pH(Q) 5,565447
Densidade de corrente (mA/cm?)(Q) -1,39737
p=,05

Efeito padréo estimado (valor absoluto)

Fonte: Autoria propria (2021).
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Excluido o fator densidade de corrente quadratico da analise, obtiveram-se

novos valores de efeitos estimados, conforme apresentado na Tabela 7.

Tabela 7 — Efeitos estimados considerando apenas os valores significativos para

remocao de fosfato.

Efeito Erro Padrao T p-valor

Média/intercepto 57,2597 0,6433 89,0064 0,0000
J 27,8779 0,9827 28,3685 0,0000

pH -11,9558 0,9827 -12,1662 0,0000

pH? 8,0143 1,1748 6,8220 0,0000

i*pH -10,5250 1,3897 -7,5738 0,0000

Fonte: Autoria propria (2021).

Desta forma é possivel verificar que todos os fatores foram considerados
significativos para o processo (p-valor < 0,05) para o nivel de confianga de 95%. A
nova representacao grafica dos efeitos no processo, pode ser observada no diagrama

de Pareto apresentado na Figura 13.

Figura 13 — Diagrama de Pareto para remoc¢ao de fosfato considerando apenas os valores

significativos.

(1)Densidade de corrente (mA/cm?2)(L) J 28,36845
(2)pH(L) -12,1662
1Lby2L -7,567383
pH(Q) 6,822019
p=,05

Efeito padrac estimado (valor absoluto)

Fonte: Autoria prépria (2021).
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A densidade de corrente (T = 28,3685) foi o efeito de maior influéncia no
processo, logo o aumento na densidade de corrente implicou em maior eficiéncia na
remocao do fosfato, corroborando o que foi discutido anteriormente.

O pH resultou em um valor negativo para o T de Student (T =-12,1662), logo
teve efeito inversamente proporcional no processo. Isso indica que as maiores
eficiéncias de remogao foram observadas em pH acido quando comparadas aquelas
obtidas em pH basico.

As demais iteragdes entre os fatores apresentaram significancia no processo
(p-valor < 0,05), indicando os efeitos associativos entre os fatores e suas
colaboragdes positivas ou negativas para o modelo.

Para o desenvolvimento da equacdo do modelo estatistico de 22 ordem, os

coeficientes de regressao sao apresentados na Tabela 8.

Tabela 8 — Coeficientes de regressao para o modelo estatistico de remogao de fosfato.

Coeficiente de

regressio Erro Padrao T P-valor

Média/intercepto 57,2597 0,6433 89,0064 0,0000
J 13,9389 0,4914 28,3684 0,0000

pH -5,9779 0,4914 -12,1662  0,0000

pH? 4,0072 0,5874 6,8220 0,0000

i*pH -5,2625 0,6948 -7,5738 0,0000

Fonte: Autoria prépria (2021).

Dados os coeficientes de regressao apresentados na Tabela 8, a eficiéncia

de remocgao do fosfato no processo pode ser descrita pela Equacéao 5.

z =57,2597 + (13,9389 % x) + (—5,9779 * y) + (4,0072 = y*) + (—5,2625 * x * y) (5)

O valor do coeficiente de correlagdo (R?*) é de 0,9191 para o modelo
estatistico. Substituindo os valores codificados das variaveis experimentais na
Equacado 5, foram obtidos os valores preditos pelo modelo para cada ensaio. A
correlagcdo entre os valores preditos pela Equagcdo 5 e valores obtidos

experimentalmente é dada na Figura 14.
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Figura 14 — Valores preditos em fungao dos valores obtidos para remo¢ao do fosfato.
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Fonte: Autoria prépria (2021).

Para avaliar a validade do modelo, foram feitas verificagdes da distribuicdo
dos residuos em fungdo dos numeros de ensaios e do valor normal esperado em
funcdo dos residuos, conforme apresentados na Figura 15 e Figura 16

respectivamente.

Figura 15 — Valores normais esperados em fung¢ao do residual para remoc¢ao de

fosfato.
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Fonte: Autoria prépria (2021).
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Figura 16 — Residuos em fungido do nimero de ensaios para a remogao de fosfato.
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Fonte: Autoria prépria (2021).

Na Figura 15 pode ser observada proximidade entre os valores normais
esperados e os valores ajustados dos residuos, corroborando para a validade do
modelo. Na Figura 16 nota-se distribuicdo aleatéria dos residuos em fungao do
numero de ensaios. Desta maneira, as exigéncias estatisticas do modelo de regresséo
foram atendidas.

A partir da Equacao 5 foi construido o grafico de superficie de resposta,
correlacionando as variaveis densidade de corrente e pH, conforme apresentado na

Figura 17.
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Figura 17 — Superficie de resposta para as eficiéncias de remogao do fosfato.
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Fonte: Autoria prépria (2021).

A partir da Figura 17 foi possivel observar a combinagdo das variaveis
independentes (densidade de corrente e pH) para cada variavel resposta, e verificar
as regides com as maiores eficiéncias de remogdo. As regides em vermelho dos
referidos graficos representam os pontos de maior remogéao de fosfato (superiores a
88%) e as areas amarelas ou verdes representam os resultados menos satisfatorios
(inferiores a 68%).

Através da superficie de resposta, verificou-se que maiores eficiéncias de
remocao foram obtidas quanto maior a densidades de corrente aplicada (superiores a
3,98 mA/cm?) e menor o pH (préximo a pH = 4,00). As menores eficiéncias foram

notadas nos menores valores de densidade de corrente (préximo a j = 1,12 mA/cm?)
e na faixa de pH de 4,88 a 8,06.
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4.41 Ensaio na condicao 6tima e validagao do modelo estatistico

A fim de validar o modelo estatistico foi verificada a condigdo 6tima de
operagao no ensaio de desejabilidade, ou seja, para qual par de valores densidade de
corrente e pH o modelo indicou a maior remogédo de fosfato. Na Figura 18 sao
apresentados os graficos da desejabilidade, e os valores codificados das variaveis

densidade de corrente e pH na condigéo 6tima.

Figura 18 — Resultados do ensaio de desejabilidade aplicada a remogao de fosfato.

Densidade de Corrente (mA/cm?) pH Desirability
120,00

97,115 [ e [ | 94.600

| 63,250

Remocéo (%)

131,900

10,000

1,0000

Desirability

1414 1,414 1,414
1,1057

Fonte: Autoria prépria (2021).

Na Figura 18 as linhas com pontos verdes representam o conjunto de dados
analisados, ou seja, os valores de eficiéncia de remocado em relagdao as variaveis
codificadas; as linhas azuis indicam o valor 6timo de cada variavel e a linha vermelha
representa o ponto de melhor desempenho das variaveis, indicando a condicao étima.

Desta maneira, a condicao 6tima verificada para o modelo foi obtida nos
valores codificados de j = 1,1057 e pH = -1,4140, e a remocéo de fosfato predita
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nessas condigdes € de 94,6%. Os valores descodificados das variaveis densidade de

corrente e pH sao dados pela Equacéo 6 e Equagéao 7.

j = (fator) = 1,1847 + 2,7960 (6)
pH = (fator) *2,1211 + 7,000 (7)

A partir das Equacdes 6 e 7, os valores descodificados da condicdo 6tima
resultaram em j = 4,11 mA/cm? e pH=4,00. Essa condi¢ao experimental foi testada em
laboratério, para comparagao dos valores experimentais com os valores preditos pelo
modelo estatistico. Na Figura 19 é apresentado o grafico de remo¢ao do fosfato ao
longo do tempo no ensaio realizado com valores 6timos de densidade de corrente e
pH.

Figura 19 — Porcentagem de remocéao de fosfato na condigao 6tima.
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Fonte: Autoria prépria (2021).

Na Figura 19 observa-se que o resultado experimental da remocao de fosfato
(PO43) na condicao 6tima do modelo atingiu 100%. Portanto existe diferenga de 5,4%
entre os valores experimentais e os valores preditos (94,6%), o que indica a validagao
do modelo estatistico.

Uma remocgado de 100% indica que ha no maximo 0,252 mg/L de PO,3
dissolvido no efluente, pois este € o limine de quantificagdo (LQ) da curva analitica
utilizada neste projeto. Estes valores de concentragdo de fosfato atendem os

parametros de langamento em todo territorio brasileiro, cuja norma técnica mais rigida
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€ estabelecida no estado do Rio de Janeiro pela Deliberagdo CECA n° 1007: NT

FEEMA 202.R — 10, que determina uma concentragédo maxima de 1mg/L.

4.5 Caracterizagdo do Lodo gerado no processo de EC pela técnica da
Difragao de Raios-X (DRX)

O lodo gerado pelo sistema de eletrocoagulacao apresentou cor azul palida e
consisténcia gelatinosa, o que indica a presenga de hidroxido de cobre Il (Paz et al.,
2015). Apds a secagem em estufa do lodo coletado, sua coloragao se alterou para
marrom escuro.

Na Figura 20 é mostrado o difratograma obtido (com o background removido),
resultante da analise de difragdo de Raios X do lodo apds secagem em estufa. As

férmulas quimicas das fases cristalinas encontradas sao apresentadas na Tabela 9.

Figura 20 — Difratograma medido (com background removido) do lodo gerado na EC.
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Fonte: Autoria prépria (2021).

Na Tabela 9 sdo apresentados os nomes das fases, seus respectivos codigos
no banco de dados COD (Crystallography Open Database), além de seu sistema
cristalino.
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Tabela 9 — Fases identificadas no ensaio de DRX do lodo gerado na EC.

Fases ldentificadas

Nome das fases FOI:m_uIa coD Ordenamepto QO Sistema
quimica Cristalino
Oxido de Cobre
(1 CuO 96-101-1195 Monoclinico
(Tenorita)
Cloreto de Sddio
NaCl 96-900-3310 Cubico

(Halita)

Fonte: Autoria prépria (2021).

Pode-se observar na Tabela 9 que ndo foram encontrados no difratograma
fases contendo o elemento fésforo o que indica baixa quantidade dessas fases na
amostra, ou sua transformagado em material amorfo através de algum dos processos
experimentais.

A presenca de cloreto de sodio (NaCl) no lodo justifica-se por sua utilizagao
como eletrélito suporte na solugao tratada. O 6xido de cobre Il (CuO) encontrado
deve-se ao aquecimento em estufa do hidroxido de cobre Il (Cu(OH)2) presente no
lodo in natura (GLEMSER e SAUER, 1963). De maneira geral, esta reacédo é

apresentada conforme a Reacao 5.

Cu(OH)2s) — CuO¢s) + H20¢) (5)

O 6xido de cobre Il (CuO) é um composto inorganico que pode ser
aproveitado de diversas formas, sendo um ponto de partida para a producédo de
diversos sais de cobre. Por exemplo, muitos preservantes de madeira tem como base

0 6xido de cobre II.
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5 CONCLUSOES

Com base nos resultados obtidos no desenvolvimento deste trabalho, foi
possivel verificar a aplicabilidade do processo de eletrocoagulagdo com eletrodos de
cobre na remocgao de fosfato (PO,3) em solugdo aquosa. Pelo planejamento fatorial
22 e da metodologia de superficie de resposta foram otimizadas as variaveis pH inicial
e densidade de corrente a fim de atingir a maxima remogao deste poluente.

Para a variavel pH inicial (pHi), foi verificada relagdo direta entre acidez do
meio e o percentual de remogao de fosfato. Tal fendmeno pode encontrar justificativa
no fato de em pH &acido serem liberadas espécies hidrolisadas que favorecem a
coagulagao e consequente remocao do fosfato da solugao. Na avaliagao da variavel j
também se observou relagao diretamente proporcional, onde quanto maior o valor de
j maior o percentual de remogao de fosfato.

As andlises estatisticas realizadas, resultaram em parametros otimizados
para remocg¢ao de fosfato de j = 4,11 mA/cm? e pHi = 4,00. Nessas condigdes
experimentais obteve-se remog¢ao de 100% do PO,3, demonstrando a eficiéncia do
processo de eletrocoagulacdo com eletrodos de cobre na remocao desse poluente. O
modelo gerado provou-se valido, e os valores de fosfato no efluente tratado na
condicdo 6tima resultaram dentro de padrbes passiveis para descarte de acordo com
as normativas vigentes.

Na analise de Difracdo de Raios-X foram identificadas apenas fases
cristalinas de Oxido de cobre (CuQO) e Cloreto de Sddio (NaCl), resultado este que nao
corroborou com a hipétese de recuperacgao do fésforo através da formacéao de cristais

fosfaticos.
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