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RESUMO

As aguas oleosas, provenientes de diversos setores industriais, apresentam-se
como efluentes contendo milhdes de litros de emulsdes do tipo 6leo em agua
(O/A), demandando tratamento prévio antes do descarte. Pesquisas sobre
eletrocoagulacdo (EC) para recuperar efluentes oleosos tém se destacado. A
eletrdlise, uma reacdo ndo espontanea que libera metal para o0 meio,
decompde a emulsdo modelo resultando na formacao de flocos no meio. Os
flocos integrados as bolhas de gas culminam na separacdo do 6leo e na
obtencéo do efluente tratado. Essa pesquisa explorou a geometria retangular,
aplicada a um reator de EC, na busca por uma eficiente e rapida recuperacao
de 6leo emulsionado em 4gua. Avaliou-se a influéncia da vazao volumétrica e o
tempo de inversdo de polaridade nesse processo. As varidveis dependentes
incluem turbidez, pH, concentracdo de aluminio (Al), o teor de Oleo residual e
potencial zeta. O reator retangular foi equipado com eletrodos de Al dispostos
em forma de chicanas, conectados por um inversor de polaridade, operando
em regime continuo. Obteve-se os melhores resultados utilizando 2,58 mL/s na
vazdo de entrada e 20 s de tempo de inversdo de polaridade, alcancando
95,62% de remocéo de 6leo e 97,87% de remocédo de turbidez. Quanto a maior
eficiéncia energética, esta foi obtida em 4 mL/s e 20s dos parametros
recentemente citados, obtendo-se 89,86% de remocéo de 6leo e 95,70% de
remocao de turbidez. A analise do potencial zeta evidenciou que a EC diminui a
estabilidade da emulsédo. O pH se manteve dentro do exigido pela legislacdo ao
longo de todos os experimentos. O desgaste das placas evidenciou-se minimo,
estipulando que o reuso do mesmo possa ser implementado. Os testes
complementares indicaram que os usos de eletrodos perfurados aumentam a
eficiéncia da remocgéo de contaminantes, bem como indicaram que o reuso de
eletrodos pelo dobro do tempo reduziu a concentracdo de aluminio na saida do
reator. Apesar disso, em todos os experimentos a quantidade de aluminio
obtida foi superior a norma vigente, sinalizando a necessidade da adicdo de

uma outra etapa neste processo, a fim de reter ions de AI**,

Palavras-chave: Eletrocoagulacao; 6leo em agua; emulsdo modelo; eletrodos

em forma de chicanas.



ABSTRACT

Oily waters from various industrial sectors are effluents containing millions of
liters of oil-in-water (O/W) emulsions, requiring prior treatment before disposal.
Research on electrocoagulation (EC) to recover oily effluents has been
highlighted. Electrolysis, a non-spontaneous reaction that releases metal into
the medium, decomposes the synthetic emulsion, resulting in the formation of
flakes in the medium. The flakes integrated with the gas bubbles culminate in
the separation of the oil and the obtaining of the treated effluent. This research
explored the rectangular geometry, applied to an EC reactor, in the search for
an efficient and rapid recovery of emulsified oil in water. The influence of the
volumetric flow rate and the polarity inversion time in this process were
evaluated. The dependent variables include turbidity, pH, aluminum (Al)
concentration, residual oil content and zeta potential. The rectangular reactor
was equipped with Al electrodes arranged in the form of baffles, connected by a
polarity inverter, operating in continuous mode. The best results were obtained
using 2.58 mL/s in the inlet flow rate and 20 s of polarity inversion time,
achieving 95.62% oil removal and 97.87% turbidity removal. The highest energy
efficiency was obtained using 4 mL/s and 20 s of the parameters recently
mentioned, obtaining 89.86% oil removal and 95.70% turbidity removal. The
zeta potential analysis showed that the EC alters the stability of the emulsion.
The pH remained within the legal requirements throughout all experiments. The
wear of the plates was minimal, stipulating that their reuse can be implemented.
Complementary tests indicated that the use of perforated electrodes increases
the efficiency of contaminant removal, as well as indicating that the reuse of
electrodes for twice the time reduced the aluminum concentration at the reactor
outlet. Despite this, in all experiments the amount of aluminum obtained was
higher than the current standard, indicating the need to add another step in this

process, in order to retain AI** ions.

Keywords: Electrocoagulation; oily water; synthetic emulsion; baffle-shaped

electrodes.
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1. INTRODUCAO

O aumento significativo na producdo de efluentes oleosos, resulta de atividades
industriais, como a producédo de petroleo e gas, que sao essenciais para a economia
global (AN et al., 2017). A elevacao do volume de efluente gerado esta relacionado a
diversas atividades, como processos de limpeza e prevencdo de corrosdo dos
equipamentos, manutencdo, resfriamento, e lubrificacdo (DEMIRBAS; KOBYA,
2017). O tratamento eficaz desses residuos ndo s6 ajuda a preservar recursos
hidricos escassos, mas também evita custos elevados associados a multas
ambientais e tratamentos ineficientes. Nesse sentido, inovacbes na éarea de
tratamento de efluentes sdo cruciais para garantir a sustentabilidade e a

competitividade no setor energético.

Para atender a essa demanda, as técnicas eletroquimicas tém se destacado
amplamente devido as suas inUmeras vantagens, como ter projeto e operagao
simples, flexibilidade, baixa necessidade de produtos quimicos, baixa producéao lodo,
compatibilidade ambiental e curto tempo de operacdo. Essas técnicas sao verséateis
e capazes de tratar diversos tipos de poluentes, sendo aplicadas, por exemplo, na
remocao de metais, matéria organica, e efluentes provenientes da industria téxtil
(MERMA et al., 2020).

Dentre as tecnologias de tratamento de efluentes, os processos eletroquimicos,
como a eletrocoagulacéo (EC), se destacam devido a sua eficiéncia e indicativo de
baixo impacto ambiental. Além disso, a EC ocupa um espaco reduzido e permite a
automacdo do sistema. Um beneficio adicional é a formacdo de bolhas, que
promovem turbuléncia e favorecem a formacédo de coagulos e flocos suspensos.
Destaca-se também, em relacdo a coagulacdo convencional, a capacidade de
regular o pH, uma vez que os ions hidroxila, principal reagente do método, nao
aumentam a salinidade dos efluentes tratados (GOREN; KOBYA, 2021; LACASA et

al., 2019).

A técnica de EC envolve a aplicacdo de corrente elétrica a eletrodos metélicos
inseridos nos residuos a serem tratados. Assim, ocorre o consumo dos anodos de
sacrificio, resultando na formacdo de agentes coagulantes in situ, adsorvendo
contaminantes e formando coagulos. Quando, aplicada no tratamento de efluentes

oleosos, resulta em um efluente clarificado com uma alta remocgéo de TOG e baixos
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valores de demanda quimica de oxigénio (DQO) (KOBYA et al., 2020; LIU et al.,
2022).

Normalmente, os eletrodos adotados sdo de aluminio e ferro. Sua utilizacdo com
alternancia de polaridade divide o consumo entre eles, podendo favorecer o uso
destes com qualidade inferior (SHONZA et al.,, 2022). Os custos de operacao do
tratamento por eletrocoagulacdo incluem principalmente o consumo de material
metalico e o consumo de energia elétrica, os quais podem variar de acordo com a
regido e as condicdes financeiras (KOBYA; OMWENE; UKUNDIMANA, 2020).

A literatura existente relata estudos que tém se concentrado em variaveis como pH,
distancia entre eletrodos, vazao de efluente, concentracdo de eletrdlitos e tempo de
inversdo de polaridade como alguns dos parametros influentes no processo (GOBBI
et al., 2018). Essas pesquisas apresentam resultados satisfatérios para remocéao de
Oleo, podendo chegar a 98%, em alguns casos (AHMED et al., 2021). Segundo
Hashim et al. (2019), um reator em escala de laboratério, equipado com placas em
forma de chicanas, demonstrou um comportamento satisfatorio com remocao total
de outros tipos de contaminantes, apresentando-se como uma alternativa econémica

e com resultados promissores em comparagao com reatores convencionais.

Na literatura existem poucos relatos de estudo que aplicam eletrodos com este
formato em processos de EC, e é mais raro ainda quando aplicados ao tratamento
de efluentes oleosos. Diante dessa perspectiva, este projeto avaliou um reator
retangular, equipado com eletrodos em formato de chicanas, no processo de EC
com a singularidade de empregéa-lo ao tratamento de um emulsdes oleosas do tipo
O/A. Nesse contexto, foram realizadas variagdes na vazdo volumétrica (Q) e no
tempo de inversdo de polaridade (t;,,), com o objetivo de obter um efluente
clarificado que esteja em conformidade com as diretrizes estabelecidas pelo
Conselho Nacional do Meio Ambiente (CONAMA, 2011). Com isso, avaliou-se a
eficiéncia energética do processo a destinacdo adequada desses residuos, em

consonancia com as normas ambientais vigentes.
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2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

Neste capitulo, sdo abordados os problemas relacionados aos efluentes oleosos e
suas opcgoes de tratamento, com foco especial no processo de eletrocoagulacéo e a
aplicacao de uma configuracao de eletrodos em formato de chicanas.

2.1. EFLUENTES OLEOSOS

2.1.1.Producao e problemas associados

De acordo com a EPE (2023), a Oferta Interna de Energia (OIE) do Brasil em 2022
foi composta por 35,7% de petréleo e gas, representando um aumento de 1,3% em
relacdo ao ano anterior (EPE, 2022). Esses combustiveis fosseis sdo essenciais
para o cenario energético atual devido a alta demanda e & auséncia de alternativas
viaveis. No entanto, a extracdo e processamento desses hidrocarbonetos resultam
em grandes volumes de agua residual oleosa (HUANG et al., 2023).

A agua produzida (AP), gerada durante a extracdo de petréleo e gas, € classificada
em trés tipos: oOleo flutuante, emulsdes instaveis de 6leo em agua (O/A) e emulsdes
estaveis de O/A (MANILAL; SOLOMAN; BASHA, 2020). Na industria de manufatura,
fluidos de corte de metal, que contém Oleos emulsionados e surfactantes, séo
amplamente utilizados, formando emulsGes estaveis que precisam ser
periodicamente substituidas devido a degradacao térmica e acumulo de impurezas
(ZHANG et al., 2021b).

A demanda por novas fontes de &agua limpa tem crescido, especialmente com
regulamentacdes ambientais mais rigorosas (FENG et al., 2020). A ONU, consciente
da crise hidrica, estabeleceu a "Agua Potavel e Saneamento” como a sexta meta
dos Objetivos de Desenvolvimento Sustentavel (ODS), a ser atingida até 2030.

Residuos organicos presentes em efluente precisam ser tratados devido ao risco de
infiltracdo no solo, ameagando a pureza das aguas subterrdneas (CRINI;
LICHTFOUSE, 2019). A poluicdo da agua pode ter um impacto severo nos
ecossistemas aquaticos e na disponibilidade de agua doce de qualidade. Portanto, é

fundamental desenvolver tecnologias e abordagens eficazes para o tratamento e
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conducdo de 4guas residuais em larga escala. As técnicas devem abranger aguas
urbanas, industriais e agricolas, para lidar com os riscos de contaminacdo ambiental
(HAKIZIMANA et al., 2017).

Devido as limitagcdes de espaco nas instalagbes offshore de exploracédo de petréleo
e gas natural, preferem-se tecnologias compactas de tratamento fisico e quimico em
detrimento dos métodos convencionais. No entanto, essa abordagem requer
consideraveis investimentos de capital devido a necessidade de produtos quimicos
para o tratamento (MANILAL; SOLOMAN; BASHA, 2020).

2.1.2.Tipos de tratamentos

O tratamento de aguas oleosas pode ser realizado por uma variedade de técnicas,
como por processos bioldgicos, eletroquimicos, desestabilizacdo quimica, entre
outros. Como pode-se analisar na Figura 1, os diversos tratamentos podem ser
classificados como processos biolégicos, fisicos, quimicos e fisico-quimicos. No
entanto, muitas dessas abordagens sdo complexas, dispendiosas, demoradas e

consomem uma elevada quantidade de energia.

Figura 1 - Varios métodos de tratamento de aguas residuais oleosas.

Fonte: Adaptado de ZHAO et al. (2021).
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Os processos biologicos, embora sejam viaveis, enfrentam desafios devido a
presenca de biocidas prejudiciais aos microrganismos do lodo ativado, além de
requererem longos tempos de residéncia e amplas areas de tratamento. Ja a
ultrafiltracdo é atraente devido ao seu baixo consumo de energia, porém, seu alto
custo instrumental pode impactar sua viabilidade econémica (MERMA et al., 2020;
ZHAO et al., 2021). Os métodos de sedimentacdo por gravidade, como o separador
API (Application Programming Interface), sdo amplamente empregados, mas né&o
sdo adequados para aplicacbes maritimas. Esta inviabilidade se da devido a
restricdes de tamanho, taxa lenta de processamento, eficiéncia insuficiente de

tratamento e sensibilidade a perturbacdes externas (LIU et al., 2022).

A filtracdo e a adsorcdo por membrana, por si s, muitas vezes ndo conseguem
tratar eficientemente as aguas residuais, a menos que sejam integradas com
processos completos de pré-tratamento. Caso contrario, com o0 tempo, esses
processos se tornam menos produtivos devido ao bloqueio de poros com poluentes
e a perda de fluxo (TAHREEN; JAMI; ALI, 2020). Ja os métodos de coagulacéo e
flotacdo quimica sdo reconhecidos por sua viabilidade econdmica, relevancia
ecolégica, simplicidade operacional e baixo custo, 0 que os torna opc¢fes atrativas
(FAVERO et al.,, 2020). No entanto, processos quimicos demandam adicdo
extensiva de produtos quimicos e enfrentam desafios relacionados a corroséo e
residuos solidos (MANILAL; SOLOMAN; BASHA, 2020).

A maioria dos métodos existentes encontra dificuldade em remover 6leos suspensos
mindsculos e componentes organicos, 0 que exige novas tecnologias para
solucionar esses problemas. Neste contexto, os métodos eletroquimicos surgiram
como uma alternativa promissora para o0 tratamento de aguas residuais
contaminadas por poluentes organicos (JIANG et al., 2019). Técnicas combinadas
tém demonstrado eficacia, como evidenciado no estudo de Khosravanipour
Mostafazadeh et al. (2019), que integra tecnologias de filtragdo por membrana,

eletroquimica e adsorcéo no tratamento sequencial de aguas residuais.

A EC é uma técnica eficiente e promissora no tratamento de efluentes oleosos,
oferecendo altas taxas de remocao de TOG e uma boa relacdo de custo beneficio
(DIZGE et al., 2018). Vale ressaltar que a EC esta a frente da coagulacdo quimica
(CQ) em diversos aspectos, eliminando, por exemplo, a necessidade de pecas

moveis durante a operacgdo, simplificando o processo e reduzindo os requisitos de
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manuten¢do. De acordo com Tahreen, Jami e Ali (2020), a EC proporciona uma
remocdo de DQO quase 20% superior a da CQ, resultando em lodo mais

sedimentavel e estagios de coagulacdo mais estaveis.

Enquanto a CQ envolve a adicdo de coagulantes como AI** e Fe®" para
desestabilizar emulsdes e permitir sua separacgéo, a EC representa uma abordagem
avancada desse processo, utilizando eletrodos para gerar coagulantes. Essa
abordagem melhora o desempenho econémico e energético do processo, além de
possibilitar sua automacdo (ZHANG et al., 2022). Além das vantagens ja
mencionadas, a EC se beneficia de sua taxa de tratamento ajustavel e da geracdo
reduzida de lodo (CHOW,; PHAM, 2019).

2.2. ELETROCOAGULACAO

A EC é definida como um processo que desestabiliza coloides, emulsdes,
contaminantes dissolvidos em meio aguoso ou soélidos finos em suspensao. O
reagente coagulante € dosado com base na energia elétrica aplicada, eliminando a
necessidade de manipulacdo de produtos quimicos. Para isso, placas metalicas,
geralmente feitas de ferro (Fe) e/ou aluminio (Al), sdo usadas como eletrodos de
sacrificio. Durante o processo eletrolitico, 0 metal exposto ao meio é oxidado,
resultando na liberacdo de ions metalicos (LACASA et al., 2019). O Al tem sido
amplamente utilizado no processo de EC devido ao seu melhor desempenho no
tratamento de aguas residuais oleosas. Sabe-se que, apds reacdes complexas, o Al
produz flocos de Al(OH)s caracterizados por alta adsorvibilidade e estrutura amorfa

(KHALIFA et al., 2021).

Um outro beneficio da EC é a possibilidade de reaproveitar metais para a fabricacédo
dos eletrodos. Neste cenario, as metalurgias geram anualmente uma grande
quantidade de sucata metalica como subproduto das operacdes de usinagem em
tornos e maquinas de controle computadorizado. O acumulo desses residuos
metalicos representa uma ameaca ambiental e um desafio logistico na gestéo.
Nesse contexto, a utilizacdo de residuos de ferro e aluminio como anodos de
sacrificio no processo de EC emerge como uma alternativa vantajosa. Isso se da

nao apenas do ponto de vista econdmico, devido ao custo inferior desses materiais
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em comparagdo com o0 metal virgem, mas também do ponto de vista ambiental
(OMWENE et al., 2019).

Um dos inconvenientes gerados ao final nesse processo é a formacéo de lodo. Para
solucionar isto, algumas opcdes ja tém sido avaliadas e realizadas para utilizacdo
deste subproduto, como por exemplo: a incineracdo do material devido a seu alto
poder calorifico, sendo que a cinza pode ser reaproveitada na cimentacdo; e a
mistura a combustiveis por seu alto teor de 6leo. Simultaneamente a EC, ocorre a
eletrofloculacdo (EF) através das bolhas de gas, favorecendo a flotacdo de
emulsbes de 6leo de pequeno porte. A principal vantagem da EF em relacdo aos

métodos tradicionais de flotacdo € a producdo de bolhas pequenas que podem
remover emulsdes de 6leo de tamanhos semelhantes (KHALIFA et al., 2021).

O principal mecanismo (Figura 2) da reacédo de EC envolve a oxidacdo do metal e a
reducdo da agua. Os ions liberados durante a EC formam uma variedade de
hidréxidos, incluindo complexos e hidroxidos metélicos, juntamente com a formacgéao
de bolhas de géas hidrogénio. Essas espécies funcionam como agentes coagulantes
e floculantes, promovendo a desestabilizacdo da emulsdo, agregacao e precipitacao

dos materiais poluentes presentes (AN et al., 2017).

Figura 2 - Mecanismo de EC.

- \

| Coagulagao

H,0
[— Precipitagcao Ctodo
Oxidagao Reducgdo

Fonte: Adaptado de AN et al. (2017).
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Quando o eletrodo utilizado é o aluminio, esse processo pode ser descrito pelas
Equacbes 1 e 2. A formacgdo de hidroxidos de aluminio resultante da reacdo esta
resumida na Equacdo 3. E importante notar que, na realidade, a reacéo resulta na
formacdo de varios hidréxidos de aluminio, coexistindo no meio, como boemita,
gibbsita e bayerita, dependendo do pH da solucéo, conforme representado na
Equacdo 4 (GOREN; KOBYA, 2021; ZHANG et al., 2022).

Al(s) - AI3*(aq) + 3e~ (1)

2H,0() + 2e~ > H,(g) + 20H™(aq) )
Al3*(aq) + 3H,0(1) > AL(OH)5(s) + 3H* (aq) 3)
nAl(0H);(s) = Al,(OH)3,(s) (4)

Muitos pesquisadores preferem trabalhar com emuls6es modelo, para que a andlise
dos efeitos seja realizada a partir de compostos conhecidos, e posteriormente
possam avancar com efluentes reais. Tais emulsdes geralmente sdo preparadas por
agitacdo mecanica de concentracdes de Oleo, cloreto de sodio atuando como
eletrélito, e um agente emulsificante (que evita a separacao de fases), todos diluidos
em agua destilada. A configuracdo do equipamento experimental pode ser adaptada
para diferentes arranjos de eletrodos e reatores. Além disso, a bancada também é
composta por fontes de alimentacdo de corrente, bombas peristélticas (no caso de
operacdo continua), multimetros e pHmetros para monitorar as condi¢cdes do
sistema (MERMA et al., 2020).

Na Figura 3 a esquematizacdo estabelece as vantagens e desvantagens do
processo de EC destacadas ao longo do processo de EC. A medida que as
limitacbes da EC s&o superadas por meio de pesquisas mais detalhadas, este
meétodo tem se consolidado como uma alternativa sustentavel entre os processos
eletroquimicos. Até o momento, estudos realizados globalmente sobre a EC, tém
obtido resultados promissores (TAHREEN; JAMI; ALI, 2020).
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Figura 3 - Esquema do processo de EC com vantagens e desvantagens.
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Legenda: (Verde) — vantagens; (Vermelho) — desvantagens.
Fonte: Autora (2024).

Baseado nos trabalhos de: Crini e Lichtfouse (2019), Dizge et al. (2018), Hashim et al. (2017), Khalifa
et al. (2021), Moradi et al. (2021), Moussa et al. (2017), Musa e Idrus (2021), Shahedi et al. (2023).

Pesquisas recentes (AHANGARNOKOLAEI; AYATI; GANJIDOUST, 2021) buscam
melhorar o desempenho da EC implementando novos formatos de eletrodos,
reducdo de custos com o reaproveitamento de placas metalicas, dispositivos que
favorecem o consumo de energia, e diminuicdo da producdo de lodo com
configuracbes de processo. Além disso, had estudos que investigam o0 uso de
materiais alternativos para eletrodos, como manganés (Mn) e Cobre (Cu), a
aplicacdo de corrente alternada (CA) para controlar a passivacdo destes e a
utilizacdo de energia solar por meio de placas fotovoltaicas como fonte de

alimentacao.

2.2.1.Fatores estudados

Dentre as distintas variaveis investigadas nesses estudos, destacam-se a densidade
de corrente, a distancia entre os eletrodos (DEE) e a vazdo de efluente como
parametros de entrada. Também podem incluir o pH, a concentracdo inicial do
eletrdlito, o tipo de efluente oleoso, entre outros. Quanto as variaveis de saida, estas

incluem a remocdo de 0leo, o consumo de eletricidade e eletrodos, a demanda
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quimica de oxigénio, a turbidez e a variacdo do pH. Alguns estudos (GOBBI et al.,
2018; SHONZA et al., 2022) optam por utilizar inversores de polaridade para variar
anodos e céatodos, a fim de reduzir o desgaste das placas metélicas e elevar a vida

atil do equipamento. Com isso, este também pode ser uma variavel a ser avaliada.

Um parametro fundamental que influencia a eficiéncia da EC é a densidade de
corrente, que corresponde a corrente aplicada por unidade de area da superficie do
eletrodo. A densidade de corrente aplicada esta diretamente relacionada a taxa de
liberacdo de elétrons resultante da dissociacdo dos ions metalicos do eletrodo
(HAKIZIMANA et al., 2017). A DEE também desempenha um papel importante na
operacao da EC, pois influencia o campo eletrostéatico entre o &nodo e o catodo. Um
campo eletrostatico maior degrada os hidroxidos metalicos auxiliando na formacgéo
de flocos devido a fortes colisbes decorrentes da alta atracdo eletrostatica (MORADI
et al., 2021).

O pH também tem um impacto no processo de EC, afetando a condutividade e a
dissolucédo do eletrodo na solucdo de aguas residuais. No entanto, o pH tende a
mudar ao longo do processo de EC, tornando dificil estabelecer uma relacéo direta
entre o pH e a eficiéncia do processo (MOUSSA et al., 2017). Portanto, medir o pH
ao longo do processo € uma abordagem apropriada para determinar o seu efeito na
EC e ainda avaliar se atendem aos limites estabelecidos pela Resolu¢do 430 do
CONAMA (2011).

A analise do potencial zeta € amplamente usada em processos de eletrocoagulacéo
para avaliar a estabilidade de particulas coloidais em suspensdo e otimizar a
remocao de contaminantes. Em sistemas de eletrocoagulacao, este fator reflete a
magnitude da repulsao eletrostatica entre as particulas, sendo um fator determinante
na coagulacéo eficaz. A medida que o potencial diminui, a tendéncia das particulas a
se agregarem aumenta, facilitando sua remocdo do meio aquoso. Em estudos
recentes, foi demonstrado que a aproximacdo do potencial zeta a zero esta
correlacionada com uma maior eficiéncia na remogédo de poluentes, como matéria
organica e corantes, particularmente em efluentes industriais e de aguas residuais
(BENER et al., 2019).

A configuracdo geométrica também desempenha um papel crucial na eficacia da
EC. Portanto, a investigacao e discussédo sobre a aplicacdo de diferentes tipos de

eletrodos no tratamento de efluentes impulsionam pesquisas fundamentais para o
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avanco desse campo. Isso € evidenciado por iniciativas de pesquisa recentes que
exploram novos arranjos e materiais de eletrodos, bem como a possibilidade de
reutilizacdo de materiais metélicos (OMWENE et al., 2019). Outra abordagem inclui

a utilizacao de eletrodos perfurados, como no estudo de Dias, Muniz e Porto (2019).

A Tabela 1 exibe as particularidades de trabalhos anteriores realizados por um
mesmo grupo de pesquisa, aplicando EC em um sistema continuo. Nesta tabela
foram destacadas as referéncias dos estudos, a geometria do reator, 0 composto a
ser separado por EC, a configuracdo (conf.) de eletrodos, a variavel independente
(x), e a porcentagem de remocédo de TOG (%TOG). Vale ressaltar que todos esses
estudos envolveram inversdo de polaridade, utilizacdo de placas de aluminio e
tratamento de emulsbes modelo oleosas. Todas as %TOG referem-se a
experimentos que obtiveram pH de acordo com a legislacéo.

Tabela 1 — Principais atributos de trabalhos anteriores.

A Geometria Composto Configuracao Variavel 0
Referéncia do reator aseparar deeletrodos independente HTOG
: N° de furos
(DIAS; MUNIZ; Fluido de 6 placas
PORTO, 2019) Retangular corte paralelas nosQeI%trEC)éjos, 89,6
(SHONZA et al., . 6 placas .
2022) Retangular  Petroleo paralelas Q, i, DEE 78,6

(ANDREATTA S . 4 eletrodos .

et al., 2022) Cilindrico Petrdleo CONCAVOS Q, i, DEE 86,8

Oleo de

(NASCIMENTO Cilindrico motor 6 placas tespr tinw 91,5

et al., 2023) 15W40 paralelas

Legenda: Q é a vazao volumétrica [mL/s], DEE ¢é a distancia entre eletrodos [mm], i € a corrente
elétrica (A), t.s, € 0 tempo espacial [min], t;,,,, € 0 tempo de inversado de polaridade [s] e %TOG é o
percentual de remocao do teor de éleos e graxas.

Fonte: Autora (2024).

Uma variavel independente bastante considerada nos udltimos estudos € a vazéo
volumétrica (Q ). A medida em que Q aumenta, o tempo espacial decresce
(NASCIMENTO et al., 2023). Sabe-se que, o tempo que as particulas ficam retidas
no reator interfere na dosagem de coagulantes e na taxa de geracdo de bolhas
(JIANG et al., 2019), ou seja, pode interferir na eficiéncia do processo. Shonza et al.
(2022) indicaram que a %TOG tende a diminuir com o aumento da Q. Enquanto
Andreatta et al. (2022), em um estudo inovador de um reator cilindrico com entrada

tangencial, alcancou o aumento da %TOG com a Q.
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No que se refere a DEE, o estudo de Shonza et al. (2022) indicou que a %TOG
tende a diminuir com o seu aumento. No entanto, a maior %TOG, dentro da faixa de
pH regulamentada, foi obtida com os valores mais baixos das variaveis de entrada
(2 A, 10 mm e 2 mL/s). Ja o estudo de Dias, Muniz e Porto (2019) indicou que a
%TOG aumenta com o numero de furos nos eletrodos e com uma maior DEE. Os
dois trabalhos supracitados utiizam a mesma faixa de DEE (10 a 20 mm), e a
diferenca na influéncia da DEE observada neles evidencia a importancia de avaliar
como 0s parametros iniciais interagem entre si, bem como analisar o contexto global

do sistema.

2.2.2.Equipamentos com eletrodos em formato de chicanas

Atualmente, a maioria dos reatores de EC descritos na literatura ainda utilizam por
placas metalicas simples, dispostas em um arranjo paralelo dentro de um recipiente
(HASHIM et al., 2017). No entanto, estudos sobre reatores de EC com eletrodos em
forma de chicanas ainda sao incipientes, mas demonstram ser pertinentes. Essa
evolucdo pode ser observada nos estudos recentes pontuados na Tabela 2, que
destacam as referéncias, os compostos separados, a configuracado dos eletrodos, a
direcdo do fluxo, as variaveis de resposta, e 0s percentuais de remocao dessas
variaveis resposta. Todos os estudos foram conduzidos em sistemas continuos e
utilizaram predominantemente o aluminio, exceto o estudo de Ahangarnokolaei,

Ayati e Ganjidoust (2021) que utilizaram aco inoxidavel e ferro.

Kambuyu et al. (2021) realizaram uma comparacéao entre reatores de EC em modo
descontinuo e continuo, com o formato de chicanas, no tratamento de agua rica em
argila. No modo continuo, foi possivel atingir 82,27% de remocao de turbidez, sendo
cerca de 14% mais eficiente que o modo descontinuo. O novo formato dos eletrodos
no modo continuo promoveu a reutilizacdo dos flocos como coagulantes adicionais,
o que melhorou a desestabilizacdo das particulas em suspensdo. Além disso, uma
avaliagdo do comportamento hidrodindmico indicou bom operacdo do reator sem

apresentar zonas de estagnacao.



30

Tabela 2 - Caracteristicas de trabalhos envolvendo EC com eletrodos em formato de chicanas.

Remocdao da

A Espécie Conf. de Direcéo Variavel %
Referéncia a separar Eletrodos do fluxo resposta variavel
P b resposta (%)
: 20 placas Vertical .
(KAMBUY!I et al., 2021) Argila paralelas (zig zag) Turbidez 82,27
6 placas ~
(HASHIM et al., 2019) Fosfato paralelas  Horizontal C%ZCEOn;;;%ao 100
perfuradas
Escherichia 4 placas Concentracéo
(HASHIM et al., 2020) coll paralelas  Horizontal de Escherichia 96
perfuradas coli
(UBALE; SALKAR, Re§|d_uo 12 placas Horizontal Turbld.ez; 97,63
téxtil . Cor; 87,87
2017) (corante) paralelas (zig zag) DQO: 933
(AHANC_;ARNO!(OLAEI Direct Blue 2 placas  Horizontal Concentraga'lo 99,1
 AYATL, 71 (corante) aralelas (zig zag) de corante;
GANJIDOUST, 2021) P 9739 DQO 47,2

Legenda: DQO é a demanda quimica de oxigénio [mgO2/L].
Fonte: Autora (2024).

Os resultados do estudo de Hashim et al. (2019) indicam que o novo reator, que
obtém placas com tal configuracdo, em escala de bancada alcancou uma eficiéncia
de remocédo de fosfato comparavel aquelas descritas na literatura, que requerem
energia adicional para funcionar, sem a necessidade de agitadores. Em condicdes
otimizadas, 50 min de processo eletrolitico foram suficientes para remocao completa
de fosfato. Assim, essa nova configuracdo se apresenta como uma solugcdo mais

econdbmica em relacdo aos reatores tradicionais.

Em um outro estudo sobre a aplicacdo desta configuracdo na EC, Hashim et al.
(2020) obtiveram 96% de remocdo de Escherichia coli em um efluente modelo.
Semelhantemente ao trabalho anterior, esses resultados foram comparaveis aos
relatados na literatura, porém com um consumo de energia reduzido. No tratamento
de efluentes contendo residuos téxteis, foram observadas O6timas reducbes de
turbidez, cor e DQO. Os autores enfatizaram possibilidade de aplicacdo de um
modelo compacto de reator continuo, eficiente na remocéo de poluentes de aguas

residuais.

No tratamento de efluentes contendo corantes (AHANGARNOKOLAEI; AYATI,
GANJIDOUST, 2021), o reator de EC equipado com eletrodos em formato de
chicanas mostrou-se mais eficiente em comparacdo ao sistema sem formato. A

otimizacdo de parametros operacionais possibilitou alta remocdo de corantes e
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DQO, com menor consumo de energia e custos operacionais. Houve também
melhorias nas caracteristicas do lodo produzido, com menor tempo e area
necessarios para sua remocao. O processo conseguiu transformar aguas residuais
toxicas e de dificil biodegradabilidade em aguas residuais ndo toxicas, incolores e

mais simples.

Os estudos recentes demonstram avangos promissores na melhoria do desempenho
da EC, impulsionados por inovacdes como novos formatos de eletrodos. Os
resultados indicam eficiéncias notaveis na remocdo de poluentes, frequentemente
associada a uma reducao no consumo de energia. H4 uma tendéncia crescente de
novos estudos em otimizar parametros e expandir a aplicabilidade da EC, como no

tratamento de efluentes oleosos.
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3. MATERIAIS E METODOS

Neste capitulo, descreveram-se o0s procedimentos experimentais e materiais
utilizados nos experimentos, assim como as analises realizadas. Assim, este
segmento proporciona uma visdo abrangente e detalhada do processo de EC. O
fluxograma da Figura 4 sintetiza as etapas do processo de EC, fornecendo uma

orientacao visual para a sequéncia das atividades experimentais.

Figura 4 - Etapas do processo de EC.

Aparato Planejamento Preparo do
experimental de efluente
experimentos sintético

Fonte: A autora (2024).

Um aparato experimental adequado e um planejamento detalhado sdo essenciais,
além da preparagédo prévia do efluente modelo. Apos o0s experimentos, realizaram-se
medi¢cbes das variaveis de interesse, complementadas por analises quimicas para

verificar se 0s objetivos atingidos de acordo com os critérios estabelecidos.

3.1. REAGENTES E SOLVENTES

Este tépico descreve os reagentes e solventes utilizados ao longo de todos os

experimentos bem como em suas analises quimicas. Utilizou-se a agua destilada do
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laboratério de Operacdes Unitérias, pertencente ao Departamento de Engenharia e
Tecnologia da UFES. Na Tabela 3 pode-se observar os demais compostos, bem
como suas marcas, sendo estes com grau de pureza especificado entre 95,0 e
99,5%.

Tabela 3 — Reagentes e solventes utilizados nesta pesquisa.

Composto quimico Marca Grau de pureza (%)
Oleo lubrificante 15W-40 Lubrax® -
Tween 80 P.S. Dinamica® > 98
Hexano HPLC Supelco® 95 a99
Acido sulftrico P.A. NEON® 95 a 98
Acido ascorbico P.A. Synth® > 99
Acido acético P.A. Dinamica® 99 a 99,5
Acido cloridrico P.A. Dinamica® > 99
Acetato de sodio P.A. Synth® > 99
Alumen de potassio (AIK(SOa4)2 - 12H20)  QuimisulSC® 98 a 99
Biftalato de potassio P.A. Dinamica® >99,8
Cloreto de sédio P.A. Dindmica® >99,5
Dicromato de potéssio P.A. NEON® > 09,5
Eriocromo cianina Supelco® 95a98
Hidréxido de sédio P.A. Dinamica® > 98
Sulfato de mercurio P.A. Synth® > 99
Sulfato de prata P.A. Synth® > 99
Sulfato de sédio anidro P.A. Dinamica® >99,5

Fonte: A autora (2024).

3.2. APARATO E PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Realizaram-se os experimentos em um reator eletrolitico retangular de bancada,
operando em regime continuo conforme o sistema de EC de SATIRO (2017). A
Figura 5 ilustra o aparato experimental. Alimentou-se o reator com efluente modelo
por uma bomba peristéltica e tubula¢cdes conectadas ao reator fabricado em acrilico.
As vazdes volumétricas foram ajustadas conforme a faixa de operacédo da bomba e

a saida do reator foi ajustada para manter o volume constante no sistema.

No interior do reator, os eletrodos de aluminio foram conectados a um inversor de
polaridade, que alterna a corrente elétrica entre eles. Esse inversor de polaridade,

gue € uma placa de hardware capaz de inverter a polaridade em tempos especificos,
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foi conectado a um computador para monitoramento e armazenamento dos valores
de corrente e tensdo. Conectou-se o inversor de polaridade a uma fonte DC, da
marca Minipa®, modelo MPC-3005, configurada para fornecer 2A e 20V em todos o0s
experimentos. Tais valores respeitam as limitacdes do aparelho e as diretrizes do

grupo de pesquisa, como no trabalho de Andreatta et al. (2022).

Figura 5 - llustracdo do aparato experimental.
3

Legenda: (1) — Fonte de energia elétrica, (2) — Inversor de polaridade, (3) — Computador, (4) —
Tanque de alimentacéo, (5) — Bomba peristaltica, (6) — Reator de EC, (7) — Tanque de
armazenamento, (8) — Emulsdo modelo O/A, (9) — Efluente tratado.

Fonte: A autora (2024).

Os eletrodos dispostos em um arranjo em que trés placas de anodos se alternam
com trés placas de céatodos, formando um padrdo em formato de chicanas, conforme
ilustrado na Figura 6. As extremidades dos eletrodos foram fixadas as paredes e ao
fundo do reator, garantindo que cada conjunto de trés placas fique posicionado de
forma oposta ao outro conjunto. A fixacdo dessas foi realizada por meio de batentes
plasticos e inertes com cerca de 5 mm de largura, presos nas paredes de fundo do
reator. Cada placa cobre dois tergos da largura do reator, deixando um terco livre
para o movimento do fluido.

A fim de se observar o comportamento fluidodinamico do reator, realizou-se um teste
alimentando o reator com agua destilada por uma bomba peristaltica. Gotejou-se
uma gota de tinta branca na entrada do reator, tornando possivel se observar o

caminho que o fluido percorre ao longo do reator, bem como as regiées mortas. O
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volume util do reator € de 3,75 L, e suas demais dimensfes estdo expostas no

Apéndice A.

Figura 6 - llustracdo da vista superior do reator retangular em formato de chicanas.

*30 mm'{ Parede de acrilico Saida —s
/? —

‘1— 95 mm —)‘

‘(— 142 mm —)‘

| |
— Entrada _T
: 215 mm N
Fonte: A autora (2023).

A distancia entre os eletrodos (DEE) foi definida a partir do comprimento do reator; a
fim de garantir uma disposicdo uniforme das placas de aluminio, mantendo um
espacamento adequado entre si e em relacdo as paredes laterais do reator de
acrilico. Esse arranjo assegura o fluxo apropriado do efluente oleoso dentro do
reator configurado com eletrodos em formato de chicanas. A determinacgéo da altura
de saida do reator permitiu definir o volume interno maximo, o volume necessario do
efluente oleoso modelo e o dimensionamento adequado dos tanques de alimentacao

e de armazenamento.

Durante os experimentos, a emulsdao modelo foi adicionada até atingir o volume Uutil
do reator, mantendo-se o restante no tanque de alimentagdo. Apds a interconexao
de todos os equipamentos, conforme descrito anteriormente, o sistema elétrico foi
acionado e iniciou-se a reacao eletrolitica programada para durar 30 min em cada
experimento. Coletaram-se cinco amostras (aos 0, 5, 10, 20 e 30 min) de

aproximadamente 250 mL cada, para a realiza¢do das analises subsequentes.
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3.3. PLANEJAMENTO DE EXPERIMENTOS

Inicialmente, aplicou-se uma metodologia analitica baseada em um planejamento
fatorial 22 com réplicas no ponto central, seguida de uma andlise estatistica da
superficie de resposta para os parametros %TOG, %DQO e %Turb. Observou-se
um comportamento néo linear, o que indicou a necessidade de se adicionar novos

pontos ao planejamento para aprimorar a analise.

Para uma avaliagdo abrangente dos fatores de estudo, adotou-se uma metodologia
estatistica baseada em um planejamento fatorial 2% com réplicas no ponto central e
4 pontos axiais, visando a aplicacdo de um planejamento do tipo delineamento
composto central (DCC). Este também é denominado de configuragao “estrela”,
sendo amplamente utilizado na investigagdo de um modelo quadratico (NETO,
SCARMINIO, BRUNS, 2010).

Os fatores investigados foram a Q, expressa em mililitros por segundo, € 0 t;,,,
medido em segundos. Selecionaram-se essas variaveis independentes com base
em sua relevancia para o processo de EC, observada nos estudos de Andreatta et
al. (2022) e Nascimento et al. (2023).

Quanto as variaveis resposta, devido a sua importancia na avaliacdo de
desempenho e eficiéncia do sistema, determinaram-se o TOG, a DQO, a Turbidez e
o consumo de energia e a eficiéncia energética. Os demais parametros ndao foram
analisados estatisticamente. Realizaram-se 0s experimentos da matriz de
planejamento de forma aleatéria, a partir dos parametros codificados apresentados
na Tabela 4. Foram definidos dois niveis minimo e maximo (-1 e 1), enquanto 0s
pontos axiais foram calculados utilizando a equacéo proposta por BOX e Wilson
(1992). A equacdo é dada por a = [2X]/%, em que K representa o nimero de
variaveis independentes, pdde-se calcular os pontos axiais. Neste trabalho, K = 2,

correspondendo as variaveis vazéao (Q) e tempo de inversao (t;uy)-

Os niveis reais do fator t;,,, foram estabelecidos com base nas limitacdes do sistema
desenvolvido. Os niveis reais da Q foram determinado a partir de uma curva de
calibracédo entre Q e a tensdo da bomba. Esses niveis estdo dispostos na Tabela 5.
Os valores reais foram escolhidos referente aos niveis codificados -a, -1, 0, +1 e +a

foram escolhidos de acordo com a faixa de operacdo da bomba peristaltica e do
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inversor de polaridade, e de acordo com as equagfes 5 e 6 adaptadas de
Montgomery (2017). Assim, o fator axial foi determinado como +1,41.

Tabela 4 - Matriz de planejamento de experimentos.
Variaveis codificadas

Experimento Q Tin
1 -1 -1
2 1 -1
3 -1 1
4 1 1
5 0 0
6 0 0
7 0 0
8 -a 0
9 a 0
10 0 -a
11 0 a

Legenda: Q é a vazao volumétrica [mL/s] e t;,,, € 0 tempo de inversdo de polaridade [s].
Fonte: A autora (2024).

Q—4mL/s (5)
Xo=—F—7
1mlL/s
tinw — 20
Xtinv =— 5s - (6)

Tabela 5 - Fatores e niveis a serem estudados.

Fatores Nivels
-1,41 -1 0 1 +1,41
Q (mL/s) 2,59 3,00 4,00 5,00 541
tiny (S) 12,95 15,00 20,00 25,00 27,05

Legenda: Q é a vazao volumétrica [mL/s] e t;,,,, € 0 tempo de inversdo de polaridade [s].
Fonte: A autora (2024).

A partir do planejamento experimental e das variaveis resposta, realizam-se calculos
para determinar os efeitos dos fatores e suas interagdes, em um nivel de confianca
de 95%. Esses calculos foram realizados utilizando o software Statistica for
Windows, resultando em um modelo quadratico para cada variavel resposta (y),
conforme a Equacgédo 7. A partir dessas analises, identificaram-se as variaveis de

entrada (x) que impactam os resultados.
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Y = Bo+ Prxy + fraxi + Baxa + Porxz + Praxixy + & (7)

Em uma analise estatistica, especialmente em contextos de experimentos e
modelagem de dados, alguns elementos s&o cruciais para entender a relevancia e a
influéncia das variaveis no comportamento do sistema, e a seguir estao relacionados
0s elementos avaliados nesta pesquisa. O grafico de pareto ordena os efeitos dos
fatores do maior para o menor, faciltando a identificacdo das variaveis mais
significativas. Os efeitos medem a influéncia de cada variavel na resposta. Os
coeficientes indicam a direcdo e a intensidade da relacdo entre as variaveis
independentes ea resposta. Os desvios padrdo avaliam a variabilidade dos dados
em relacdo a média (NETO, SCARMINIO, BRUNS, 2010).

Os p-valores testam a significancia estatistica dos efeitos. Um p-valor > 0,05 reflete
a regido de aceitacdo da hipdtese nula (situacdo em que as médias sao iguais),
enguanto p valor < 0,05 reflete a regido de aceitacdo da hipotese alternativa (quando
as médias se diferem). Sendo assim, um p-valor < 0,05 indica que h& baixa
probabilidade de que o efeito observado seja devido ao acaso, ou seja, é
significativo. A superficie de resposta é uma representacdo grafica que mostra como
as variaveis independentes influenciam a resposta, sendo (til para visualizar e
otimizar as condicdes que maximizam ou minimizam a variavel de interesse. O
grafico de valores normais versus residuos avalia se 0s residuos seguem uma
distribuicdo normal; caso siga, indicam que o modelo é adequado e as inferéncias
sdo confiaveis. O gréfico de residuos versus valores preditos verifica a adequacao
do modelo ao comparar os residuos. Uma distribuicdo aleatdria dos residuos indica
que o modelo é apropriado (RODRIGUES, IEMMA, 2014).

3.4. PREPARO DO EFLUENTE MODELO

A preparacdo do efluente modelo segue procedimentos analiticos adequados. O
processo de preparo consiste na formacédo de uma emulsdo modelo que contém os
compostos e as concentracdes especificadas na Tabela 6. O dleo lubrificante 15W40
€ 0 soluto que se deseja separar, o cloreto de sédio (NaCl) atua como eletrdlito, e o
Tween atua como agente emulsificante. As quantidades dos componentes foram

baseados nos estudos de Gobbi et al. (2018) e Nascimento et al. (2023), com
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ajustes na concentracdo de NaCl visando aprimorar o desempenho do sistema. As
concentracbes empregadas estdo em consonancia com a Resolugdo 357 do
CONAMA (2005).

Tabela 6 — Quantificacdo dos compostos no preparo do efluente oleoso.
Composto Concentracdo (mg/L ) Massa (g) para 15L

Oleo de motor 200 3,0
NaCl 267 4.0
TWEEN 80 20 0,3

Fonte: Autora (2024).

O volume de agua destilada utilizado corresponde ao volume total de efluente
desejado, desprezando o volume dos demais componentes. O 6leo de motor
selecionado foi 0 da marca Lubrax®, semissintético, com viscosidade de 15W40,
conforme a classificacdo SAE, que indica sua viscosidade em diferentes condi¢cdes
de temperatura (Tabela 7). Este 6leo é adequado para uma ampla faixa de
temperatura, garantindo boa fluidez em temperaturas baixas e protecdo ao motor em
elevadas temperaturas devido a sua viscosidade. Os componentes da emulséo
foram vigorosamente agitados em um agitador Ultra Turrax, modelo T50 digital da
marca IKA a 8800 rpm, em trés estagios de sete min cada, com intervalos de sete

min entre 0s estagios.

A emulsdo resultante foi submetida ao processo de EC apdés um periodo de
estabilizacdo de 12 h (Anexo A), conforme relatado por Nascimento et al. (2023).
Durante esse periodo, a concentracdo de Oleo reduziu de 200 mg/L para
aproximadamente 150 mg/L, seguindo uma tendéncia linear apés o tempo de
repouso. Essa metodologia foi adotada para avaliar a remocdo de Oleo
exclusivamente pelo processo de EC, sem interferéncias decorrentes da estabilidade
da emulsdo. Apés o tempo de estabilizacdo, o flme de 6leo formado na emulséo
(sobrenadante) foi removido e descartado, para que este ndo fosse novamente

incorporado durante o processo fluidodinamico.

Tabela 7 - Dados técnicos do 6leo Lubrax 15W40.

Dado Grau SAE 15W-40
Numero de Registro da ANP 3989
NUmero da FISPQ 1011499
Densidade a 20°C (g/cm?) 0,8756

Viscosidade a 40°C (cSt) 103,4
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Viscosidade a 100°C (cSt) 14,0
Indice de Viscosidade 137

Legenda: ANP é a Agéncia Nacional do Petréleo, Gas Natural e Biocombustiveis; FISPQ é a Ficha de
Informacado de Seguranca de Produtos Quimicos; e SAE é a Society of Automotive Engineers.

Fonte: Adaptado de Petrobras Distribuidora S.A. (2020, 2021).

3.5. METODOLOGIA ANALITICA

Com a retirada das aliqguotas amostrais nos intervalos predefinidos, procedeu-se
com as andlises requeridas. As amostras foram submetidas a um periodo de

repouso de duas h antes da execucao das analises subsequentes.

3.5.1. Determinacao do TOG e %TOG

O método colorimétrico 5520 foi adaptado do Standard Methods for the Examination
of Water and Wastewater (APHA, 2005) para a determinacédo do TOG. Este consistiu
na construcdo de uma curva de calibracdo de 6leo em hexano, e posteriormente a
extracdo do O6leo utilizando hexano como solvente. A metodologia encontra-se
descrita no Apéndice C. Calculou-se a eficiéncia de remocdo do TOG pela

Equacdo 8, na qual TOG, representa o teor inicial de Oleos e graxas, e TOGy

representa o teor de 6leos e graxas da amostra no momento da coleta.

TOG, — TOG,

NTOG = ( TOG
0

) + 100% ®)

3.5.2.Determinacdo da DQO e %DQO

A DQO e util como indicador do grau de poluicdo de um efluente, sendo expressa
em miligramas de oxigénio por litro. O método colorimétrico 5520 foi adaptado do
Standard Methods for Examination of water and wastewater (APHA, 2005) para a
determinacdo da DQO. Consistiu na construcdo de uma curva de calibracdo
utilizando biftalato de potassio adicionado a reagentes especificados pela norma
supracitada, e analisando-as posteriormente em um espectrofotometro. A

metodologia encontra-se descrita no Apéndice D. Calculou-se a eficiéncia de
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remocao da DQO pela Equacédo 9, na qual DQO, representa a demanda quimica de
oxigénio inicial da emulséo, e DQOy representa a demanda quimica de oxigénio da

amostra no momento da coleta.

DQO, — DQO;

%DQO = ( ) + 100% ©)

3.5.3.Determinacao da Turbidez e %Turb

O procedimento para a determinacao da turbidez foi adaptado do Standard Methods
for Examination of water and wastewater (APHA, 2005). Realizam-se as medicdes
em duplicata nas amostras coletadas utilizando o turbidimetro portatii modelo
HI98703, da marca Hanna®, com faixa de leitura entre 0 e 1000 NTU. Antes das
medicbes, o aparelho foi calibrado utilizando solugBes tampdo especificas do
fabricante. Calculou-se a eficiéncia de remog¢éo da Turbidez pela Equagdo 10, na

qual Turb, representa a turbidez inicial da emulséo, e Turby representa a turbidez

da amostra no momento da coleta.

Turby — Turby
Turb,

%Turb = ( ) * 100% (20)

3.5.4.Determinacdo da massa dos eletrodos

Os eletrodos utilizados nos experimentos foram identificados de 1 a 6 em cada
experimento, e mediu-se a massa de cada um, sendo registrada de acordo com a
respectiva numeragdo. A balanca analitica utilizada neste processo € do modelo
ATY224, da marca Shimadzu®, com capacidade maxima de 220 g. ApGs 0 processo
de EC, lavaram-se os eletrodos cuidadosamente com agua corrente, e removeu-se 0
excesso de agua. Em seguida, deixaram-se as placas para secar em temperatura
ambiente, permitindo a evaporacdo de eventuais goticulas de adgua. Apds secagem,
a massa dos eletrodos foi novamente medida e registrada, podendo-se avaliar a

perda de massa ocorrida durante o processo eletrolitico.
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Calculou-se a perda de massa do eletrodo (%my.rqq) P€la Equacdo 11, em que: m;

representa a massa inicial do eletrodo, e m, representa a massa final do eletrodo.

i —

m m
%mperda = Tf * 100% (11)

3.5.5.Fotografia dos eletrodos

As avaliacOes do desgaste dos eletrodos foram realizadas empregando-se a captura
de imagens utilizando um microscépio 1000 X. Analisaram-se as imagens de suas
superficies antes e apds serem submetidas ao processo de EC. ldentificou-se
devidamente cada placa de 1 a 6, permitindo a comparacdo e andlise dos
resultados. Para facilitar a visualizacdo e garantir a precisdo das medicoes,
posicionou-se uma régua de calibracdo junto a placa de aluminio no momento da
captura das imagens. Esta forneceu uma referéncia de escala de 3 mm para que a

analise posterior das imagens microscoépicas pudesse ser realizada.

3.5.6.Determinacédo de aluminio

7

A determinacdo de aluminio é essencial no tratamento de efluentes, ja que o
CONAMA (2005) estabelece o valor de até 1,5 mg/L de AI** no descarte desses.
Adaptou-se o método colorimétrico 3500-Al do Standard Methods for Examination of
water and wastewater (APHA, 2005). O procedimento envolveu a elaboracdo de
uma curva de calibracdo utilizando alumen de potassio e eriocromo cianina,
misturados aos reagentes conforme especificados pela norma anteriormente
mencionada. Analisou-se, posteriormente, em um espectrofotometro. A metodologia
encontra-se descrita no Apéndice E, e foi aplicada a amostra do referente a 30 min

de EC em cada experimento.

Um método alternativo também foi utilizado. Determinou-se a concentracdo de
aluminio pelo método 3111 do Standard Methods for Examination of water and
wastewater (APHA, 2005). Este € amplamente utilizado devido a sua precisédo e

capacidade de detectar aluminio em baixas concentra¢des, tornando-o uma
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ferramenta valiosa em analises ambientais e de qualidade da agua. Uma breve
descricdo de sua metodologia esta disponivel no Apéndice F, sendo esta aplicada

pelo Instituto Tecnoldgico e de Pesquisas do Estado de Sergipe.

3.5.7.Determinacao do pH

O procedimento para a determinacao do pH foi adaptado do Standard Methods for
Examination of water and wastewater (APHA, 2005). Realizaram-se medi¢bes em
duplicata nas amostras pelo pHmetro portétil modelo HI9811-51, da marca Hanna
Instruments®, com resolucéo e precisdo de 0,1. Antes das medi¢des, calibrou-se o

aparelho utilizando soluc¢des tampéo de pH 4 e 7.

3.5.8.Condutividade elétrica

Adaptou-se o procedimento para a determinacdo da condutividade elétrica do
Standard Methods for Examination of water and wastewater (APHA, 2005).
Realizaram-se asmedicdes em duplicata nas amostras coletadas utilizando o
condutivimetro portétil modelo HI9811-51, da marca Hanna Instruments®, com
resolucéo de 10 uS/cm e preciséo de 2% da escala completa. Para realizar a leitura,
inseriu-se o eletrodo do condutivimetro na amostra, e apds estabilizacdo registrou-se
o valor medido. Calibrou-se o equipamento previamente a cada ensaio, utilizando

uma solucéo padréo de NaCl de 1413 uS/cm.

3.5.9. Temperatura

Aferiu-se a temperatura com o uso de um termémetro de liquido em vidro. Calculou-
se a variacdo de temperatura (AT) pela Equacdo 12 em que: AT representa a
variagdo de temperatura, T; a temperatura da emulsao no tempo zero e Ty a

temperatura da emulséo no final do processo.
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3.5.10. Potencial Zeta

O potencial zeta € um parametro critico para o tratamento eficaz de efluentes
oleosos, no que tange a desestabilizacdo de emulsdes e a remogao de 6leo. O
procedimento realizado para a leitura das amostras consistiu no preparo das
amostras, calibracdo do equipamento, preparo do sistema de titulagdo, medicéo
simples, titulacdo de pH, e limpeza do equipamento. Realizou-se a medicao simples
em todas as amostras coletadas (0, 5, 10, 20 e 30 min), enquanto titulou-se apenas
as amostras iniciais e finais (0 e 30 min). A descricdo completa encontra-se no

Apéndice G.

3.6. DETERMINACAO DO CONSUMO DE ENERGIA

Determinou-se o consumo de energia elétrica (Equacdo 13) por uma adaptacédo de
Goren e Kobya (2021). Nesta equacdo, Cgzy representa o consumo de energia
elétrica (kW.h/m3), U é a tensdo (V), i € a corrente elétrica (A), tzc € 0 tempo de

operacéo (h), e V., é o volume de efluente tratado (m?3).

Ux*ix*tge

3.7. ENSAIOS COMPLEMENTARES

Apds a conclusao da matriz experimental e a analise dos resultados, identificou-se a
melhor condicdo experimental para a remo¢do de 6leos e graxas totais dentro da
matriz principal experimental. Com base nessa condi¢do, foram realizados ensaios
complementares para explorar aspectos adicionais do processo. O primeiro ensaio
investigou o reuso dos eletrodos, com o objetivo de avaliar o impacto do desgaste
dos eletrodos na eficiéncia de remogcdo de TOG. Além disso, conduziu-se o
experimento por um periodo duplicado, e, consequentemente, tratou-se o dobro do

volume de efluente modelo. Assim, observou-se o comportamento das variaveis
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respostas; assim, pdde-se acompanhar tais varidveis assumindo um comportamento

continuo.

Na sequéncia, realizou-se um ensaio de costume, incluindo a utilizacdo de eletrodos
perfurados, alterando o condicionamento e passagem do fluido, para analisar o
impacto dessas modificacoes. Realizaram-se furos de 8 mm de didmetro com o
auxilio de uma furadeira. O design das perfuracées pode ser observado na Figura 7,
escolhido arbitrariamente, uma vez que o objetivo do estudo néo foi a configuracédo
especifica das perfuracbes, mas sim a comparacao entre a utilizacdo de eletrodos
perfurados e ndo perfurados. O critério principal foi garantir espacos uniformes entre
as perfuracbes. Esses ensaios forneceram informacgdes adicionais e comparativas
guanto ao desempenho eletroquimico do processo e sua influéncia nos resultados. A
regido mais acinzentada na lateral e na regido inferior tém largura de 5 mm e é
referente a regido em que a placa é fixada no batente. Ja& a regido acinzentada
superior, com 10 mm, se refere a parte da placa que esta acima do efluente oleoso.

Figura 7 - Design dos eletrodos perfurados.

. 200mm_ 250mm |
L] -

300mm

300mm

Fonte: A autora (2024).
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

Nesse capitulo, sdo apresentados os resultados relacionados ao preparo dos
experimentos e a andlise estatistica das variaveis resposta: %TOG, %DQO, %Turb,
consumo de energia e eficiéncia energética. Além disso, foram analisados
parametros como pH, condutividade elétrica, temperatura, desgaste das placas,
concentracdo de aluminio e potencial zeta. Esses dados foram discutidos e

comparados com resultados reportados na literatura.

As curvas de calibracdo realizadas para as metodologias analiticas estdo

disponiveis nos Apéndices C, D, e E.

4.1. CONSIDERACOES INICIAIS

A partir das informacdes da Tabela Al, foi fabricado o reator de acrilico (Apéndice
A), efetuou-se o corte dos eletrodos e procedeu-se a montagem integral do sistema,
incorporando-se os componentes detalhados na secao 3.2. A emulsdo modelo foi
preparada de acordo com o item 3.4, e 0s experimentos foram conduzidos conforme
a matriz de planejamento descrita na Tabela 4. Para o manuseio adequado da
bomba peristaltica, realizou-se a curva de calibracdo presente no Apéndice B.
Quanto a inversdo de polaridade, implementou-se um novo sistema elétrico para
obter dados mais precisos, com menor flutuacdo e maior estabilidade, assegurando

confiabilidade ao estudo.

A Figura 8 retrata a representacdo esquematica do reator durante os experimentos,
exibindo vistas superior e lateral. O escoamento do fluido seguiu conforme indicado
pelas setas, aumentando o contato entre o efluente e os coagulantes gerados nos
eletrodos. A medida que o fluido interagiu com as placas metalicas, fons de Al
foram liberados, iniciando o processo de desestabilizacdo da emulsédo. Coagulos se
formaram, permanecendo alguns dispersos, outros floculados, uma parcela retida
nos veértices, e o restante ascendeu e formou a lama que se acumulou proximo a
saida do reator, seguindo o sentido do fluxo de efluente. As amostras foram

coletadas na tubulacéo de saida.
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Figura 8 — Esquema do reator durante os experimentos.
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Fonte: A autora (2024).

A Figura 9 exibe uma fotografia das cinco amostras coletadas aos 0, 5, 10, 20 e
30 min de tratamento, apds um periodo de repouso de aproximadamente 2 h. Nota-
se a evolucdo da clarificacdo do efluente tratado, sugerindo que o processo
transcorreu conforme o esperado, com a remoc¢ao do 6leo emulsionado. Na amostra
obtida apds 30 min, observam-se os flocos que compdem a lama, os sedimentos, e
o efluente clarificado. Nestes flocos esta presente a quantidade de 6leo que foi

separada da emulsao.

Figura 9 — Fotografia das amostras ap6s 2 h de repouso.

Flocos ao fundo -

Fonte: A autora (2024).

O comportamento fluidodinamico do reator pode ser observado na Figura 10. Nesta,
evidencia-se o reator bombeado com agua destilada, e gotejado com tinta branca
para evidenciar o trajeto percorrido pelo efluente no interior do reator. Nota-se a
formacao de regibes mortas (areas estagnadas) nas quinas entre as paredes e as
placas, assim como nos cantos formados pelo encontro das paredes do proprio

reator. Visto que um reator com este formato busca promover uma mistura eficiente
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e 0 escoamento turbulento do fluido, estas regifes indicam onde h& pouca ou
nenhuma movimentacdo do fluido, levando a uma ma mistura dos reagentes
(BRUNO; DI BELLA; DE MARCHIS, 2020). Isso resulta em uma distribuicdo nao
uniforme das concentracfes de reagentes e produtos, prejudicando a eficiéncia das

reagdes quimicas.

Figura 10 — Representac¢éo fluidodindmica do reator eletrolitico.

Legenda: A = Antes do gotejamento da tinta. B = Apds o gotejamento da tinta. C = Apés a tinta atingir
a saida do reator. D = Apo6s a estabilizacdo do processo fluidodinamico.
Fonte: A autora (2024).

Contudo, ainda na Figura 10, constata-se um comportamento de acordo com o
esperado em um reator com eletrodos em formato de chicanas, pois, mesmo as
regides mortas ja eram esperadas. Assim, observa-se que, neste layout, de fato as
proprias placas agiram como chicanas, condicionando o efluente a passar por todas,
aumentando a possibilidade de que a reacdo eletrolitica ocorra de forma mais

eficiente.

4.1.1.Andlise estatistica preliminar

Os resultados referentes a remocao do teor de 6leos e graxas, demanda quimica de
oxigénio, e turbidez, obtidos em 30 min de EC, estdo apresentados no Apéndice H.
Esses dados correspondem ao planejamento preliminar 22 com pontos centrais. No
mesmo apéndice, também é exibida a superficie de resposta gerada a partir desses

resultados, que apresenta um plano em fungéo das variaveis analisadas.
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Verificou-se que, no plano, as faixas distintas apresentam uma curvatura que sdo
um indicativo importante e visual de uma tendéncia n&o linear, mas quadratica, que
relacionam as variaveis independentes e as variaveis de dependentes. Em modelos
onde espera-se uma relacdo linear entre varidveis, as faixas de resposta,
representadas pelas cores, geralmente se apresentam em linhas ou regides retas.
Quando essas faixas se curvam, isso sugere que a relacdo entre as variaveis
dependentes e independentes ndo é linear e que ha uma interacdo complexa ou
curvilinea entre tais fatores (MONTGOMERY, 2017).

Obteve-se R? de 0,86, 0,84 e 0,84, respectivamente, referente a %TOG30, %DQO030
e %Turbso, reforcam que a relacdo linear ndo € a melhor representacdo a ser
aplicada. Dessa forma, incluiram-se o0s pontos axiais para de analisar o

comportamento quadratico (BOX, 2005).

4.2. ANALISE ESTATISTICA DO %TOG

Os resultados referentes a remocéo do teor de Oleos e graxas em 30 min de EC

estéo disponibilizados na Tabela 8.

De acordo com a Resolucao 430 do CONAMA (2011), a concentragdo maxima de
Oleos e graxas em efluentes despejados em corpos hidricos € de 20 mg/L. Com
base nos resultados, o0s experimentos 1, 3, 6 e 8 atenderam a esse limite apos
30 min de EC. Além disso, 0s experimentos 5, 7 e 11 apresentaram valores
proximos ao exigido, indicando potencial para cumprimento da norma. Com 0s
dados da Tabela 8, realizou-se uma analise estatistica para identificar os fatores
significativos, utilizando o grafico de Pareto (Figura 11). Neste grafico, a linha
vermelha representa o nivel de significancia de 5%, permitindo a visualizagéo clara

dos efeitos mais relevantes para o processo.

Todos os fatores que ultrapassam essa linha sado considerados significativos. Os
efeitos, coeficientes, seus desvios padrao e os p-valores de cada fator estudado em
relacdo a remocao de TOG em 30 min estéo presentes no Apéndice I. Vale ressaltar
que o p-valor também pode ser utilizado na identificagdo dos fatores significativos.

No modelo estatistico ajustado (Equacdo 14) para remocdo de TOG aos 30 min

(%TO0G5,) apenas o fator quadratico relacionado ao tempo de inverséo de polaridade
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nao foi significativo. A vazao, tanto na forma linear quanto na quadréatica, mostrou-se
inversamente proporcional a remogdo de TOG, enquanto os demais fatores

influenciaram de forma diretamente proporcional.

Tabela 8 — %TOGao0 para cada condi¢cdo operacional.
Experimento Q (mL/s) ti, (S) TOGo(mg/L) TOGso(mg/L) %TO0G;,

1 3,00 15,00 151,03 10,18 93,26
2 5,00 15,00 146,61 110,23 24,82
3 3,00 25,00 153,49 13,80 91,01
4 5,00 25,00 150,46 45,69 69,63
5 4,00 20,00 154,40 24,84 83,91
6 4,00 20,00 148,89 15,10 89,86
7 4,00 20,00 149,22 21,18 85,81
8 2,58 20,00 152,66 6,69 95,62
9 5,42 20,00 145,19 100,37 30,87
10 4,00 12,93 155,46 34,49 77,82
11 4,00 27,07 154,84 23,69 84,70

Legenda: Q é a vazao volumétrica [mL/s], t;,, € 0 tempo de inversédo de polaridade [s], TGOo € o teor
de 6leos e graxas inicial [mg/L], TGOzo € o teor de 6leos e graxas em 30 min de EC [mg/L], € %T0G5,
€ o percentual de remocéao do teor de 6leos e graxas em 30 min de EC.

Fonte: Autora (2024).

Figura 11 — Grafico de Pareto padronizado para %TOGzo.

(DadL) ”—1 1,07
Q(Q) -5,04
1Lx2L 4,06
(2)Tinv(L) 3,193
Tinv(Q) -1,35
p=0,05

Efeito estimado padronizado (valor absoluto)

Legenda: Q é a vazao volumétrica [mL/s], t;,,, € 0 tempo de inverséo de polaridade [s], (L) s&o fatores
lineares e (Q) sao fatores quadraticos.

Fonte: A autora (2024).
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%TO0Gs = 86,52 — 22,63 * Q — 12,20 * Q% + 6,54 * Ty + 11,77 % Q * Typyy  (14)

Sabe-se que o coeficiente de determinacdo (R?) proporciona a variabilidade
explicada pelo modelo de regressdo, enquanto o R? ajustado considera a
complexidade do modelo e penaliza pela inclusdo de variaveis desnecessarias. Por
se obter um R? de 0,97 e R? ajustado de 0,94, valores dentro do esperado, a
qualidade deste modelo apresentou uma boa correlacdo entre os parametros

estudados e a remocao de Oleo. Este modelo é valido para os intervalos dos fatores
investigados nessa pesquisa.

A superficie de resposta da remocdo do teor de dleos e graxas em 30 min esta
disposta na Figura 12. A regido 6tima de remocao € ampla ao longo da superficie,
porém observa-se uma tendéncia para condicbes de menor vazdo e menor tempo

de inversdo de polaridade, indicando o comportamento ideal do processo para
maximizar a remocao de 6leo.

Figura 12 — Superficies de resposta para %TOG em 30 min.
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Fonte: A autora (2024).
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A analise dos residuos, em relacdo a %TOG nos 30 min, estd evidenciada na
Figura 13. Compreende-se, ao analisar os graficos de Valor normal esperado versus
Residuos (Figura 13a), que o percentual de remocédo do teor de Oleos e graxas
segue uma distribuicdo normal, ja que o0s pontos estdo proximos a linha de
referéncia. Ao avaliar a distribuicdo dos Residuos em funcdo dos valores preditos
(Figura 13b), notam-se mais pontos distribuidos entre os valores preditos de 80 e 90.
Apesar disso, mesmo esses pontos distribuem-se aleatoriamente, aferindo

independéncia dos erros.

Figura 13 — Graficos dos Residuos para %TOG em 30 min.
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Legenda: A: Valor normal esperado versus Residuos. B: Residuos versus Valores preditos.
Fonte: A autora (2024).

Nessa pesquisa, o0 maior %TOG (95,62%) ocorreu na menor condicdo axial de
Q (2,58mL/s) e na condicdo central do T;,,, (20s). Quanto as duas melhores resposta
seguintes (93,26% e 91,01%), ambas ocorreram na menor condicdo da vazao
(3mL/s); porém, uma na menor condi¢cdo do tempo de inversao de polaridade (15s) e
a outra ocorreu na maior (25s). Essas respostas fortalecem que, das condicdes

avaliadas, a vazao € a que mais influencia a variavel reposta estudada neste tépico.

Partindo do modelo estatistico obtido na Equacgéo 14, a fim de maximiza-la, pode-se
constatar que menores vazdes favorecem o %TOG, visto que este é um fator
inversamente proporcional a varidvel resposta. Este comportamento é consistente
com outros estudos recentes que exploram o impacto de parametros operacionais
em processos de eletrocoagulacdo. Moneer et al. (2023) demonstraram que a
diminuicdo da vazdo melhora a eficiéncia do processo ao aumentar o tempo de

contato entre as particulas e os eletrodos, favorecendo a remocdo de emulsbes
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oleosas. Observaram que uma vazéo elevada pode prejudicar a estabilidade da

emulséo, resultando em menor eficiéncia na remogao de contaminantes.

Quanto ao outro fator, maximiza-se a %TOG em maiores tempos de inversao de
polaridade, visto que sao diretamente proporcionais. Este proceder também foi
observado em outros trabalhos da literatura, como relatado por Chow e Pham
(2019). O estudo demonstrou que a inversdo de polaridade em intervalos menores
ajudou a minimizar o acumulo de incrustacdes nos eletrodos, resultando em maior
producdo de coagulantes e melhor eficiéncia na remocédo de contaminantes no

processo de eletrocoagulacao.

Os resultados estatisticos referentes aos tempos de 5, 10 e 20 min encontram-se no
Apéndice |, visto que nestes tempos 0 sistema ainda ndo havia atingido regime
permanente. Apesar disso, no tempo de 20 min pode-se observar que o

comportamento tende para o regime permanente.

4.3. ANALISE ESTATISTICA DO %DQO

Os resultados quanto a remocao da demanda quimica de oxigénio, em 30 min de
EC, estéo dispostos na Tabela 9.

N&o ha legislacdo nacional que determina o limite de DQO para o descarte de
efluentes no meio ambiente. Apesar disso, destacam-se os experimentos 1, 3, 6 e 8
pois estes atingiram os menores valores de DQO apds 30 min de EC. A partir dos
resultados obtidos na Tabela 9, realizou-se uma analise estatistica dos dados e
obteve-se os fatores significativos por meio do grafico de Pareto (Figura 14). Todos
os fatores que ultrapassam a linha vermelha sdo considerados significativos. Os
efeitos, coeficientes, seus desvios padrao e os p-valores de cada fator estudado em
relacdo a remocdo de DQO em 30 min estdo presentes no Apéndice J. Vale
ressaltar que o p-valor também pode ser utilizado na identificacdo dos fatores

significativos.
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Tabela 9 — %DQO0Os30 para cada condi¢cdo operacional.

Experimento Q (mL/s) t;, (S) DQOo (mgO2/L) DQOsz (mgO2/L) %DQO03,

1 3,00 15,00 407,76 40,12 90,16
2 5,00 15,00 399,89 346,89 13,25
3 3,00 25,00 426,17 47,76 88,79
4 5,00 25,00 415,72 212,33 48,93
5 4,00 20,00 434,23 95,91 77,91
6 4,00 20,00 402,43 73,34 81,77
7 4,00 20,00 411,34 68,44 83,36
8 2,58 20,00 420,17 13,00 96,91
9 5,42 20,00 386,31 259,74 32,76
10 4,00 12,93 437,56 293,18 33,00
11 4,00 27,07 433,73 92,36 78,70

Legenda: Q é a vazao volumétrica [mL/s], t;,, € 0 tempo de inversédo de polaridade [s], DQOo € a
demanda quimica de oxigénio inicial [mgO2/L], DQOs0 é a demanda quimica de oxigénio em 30 min
de EC [mgO2/L], e %DQ 05, é o percentual de remocéo da demanda quimica de oxigénio em 30 min

de EC.
Fonte: A autora (2024).

Figura 14 — Grafico de Pareto padronizado para %DQOzo.

(AL -I-H,o
(2)Tinv(L) 5,29
Tinv(Q) 4,53
QQ 2,91
12l 2,80
p=0,05

Efeito estimado padronizado (Valor absduto)

Legenda: Q é a vazao volumétrica [mL/s], t;,,, € 0 tempo de inverséo de polaridade [s], (L) s&o fatores
lineares e (Q) séo fatores quadraticos.

Fonte: A autora (2024).

No modelo estatistico (equacdo 15) para %DQO no tempo de 30 min (%DQ0s,)
todos os fatores foram significativos. A vazéo, tanto na forma linear como na

quadratica, e o tempo de inversdo quadratico afirmaram-se inversamente
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proporcional. J& os demais fatores, influenciaram de forma diretamente proporcional.
Com R? (0,97) e R? — ajustado (0,95) dentro do esperado, a qualidade deste modelo
demonstra uma boa correlacdo entre os parametros estudados e a remocdo da

demanda quimica de oxigénio. Este modelo é valido para os intervalos dos fatores
estudados nessa pesquisa.

%DQ05, = 81,02 — 25,88 * Q — 8,05 * Q% + 12,37 * Tjp, — 12,62 15
* Ti?w + 9'26 * Q * Tinv ( )

A superficie de resposta da remoc¢do da demanda quimica de oxigénio em 30 min
esta disposta na Figura 15. A regido 6tima é ampla ao longo da superficie, porém

tendencia-se a menor vazao a regiao central do tempo de inversao de polaridade.

Figura 15 - Superficies de resposta para %DQO em 30 min.
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Fonte: A autora (2024).
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A analise dos residuos, em relacdo a %DQO nos 30 min, est4 evidenciada na
Figura 16. Compreende-se, ao analisar os graficos de Valor normal esperado versus
Residuos (Figura 16a), que o percentual de remocdo da demanda quimica de
oxigénio segue uma distribuicdo normal, ja que os pontos estdo préximos a linha de
referéncia. Ao avaliar a distribuicdo dos Residuos em funcdo dos valores preditos
(Figura 16b), notam-se mais pontos distribuidos entre os valores preditos de 80 e 90.
Apesar disso, mesmo esses pontos distribuem-se aleatoriamente, aferindo

independéncia dos erros.

Figura 16 — Graficos dos Residuos para %DQO em 30 min.
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Legenda: A: Valor normal esperado versus Residuos. B: Residuos versus Valores preditos.
Fonte: A autora (2024).

Ao observar os dados referente ao tempo de 30 min, nota-se que, semelhantemente
ao topico anterior, 0 maior %DQO (96,91%) ocorreu na menor condicao axial de
Q (2,58mL/s) e na condicao central do T;,,, (20s). Quanto as duas melhores resposta
seguintes (90,16% e 88,79%), ambas ocorreram na menor condicdo da vazao
(3mL/s); porém, uma na menor condicdo do tempo de inversdo de polaridade (15s) e
a outra ocorreu na maior (25s). Essas respostas fortalecem que, das condigdes

avaliadas, a vazao € a que mais influencia a variavel reposta estudada neste tépico.

Partindo do modelo estatistico obtido na Equagéo 15, a fim de maximiza-la, pode-se
constatar que menores vazoes favorecem o %DQO, visto que sdo inversamente
proporcionais. Esse comportamento foi semelhante ao observado por Ghernaout
et al. (2019), que também relataram que a reducdo da vazao de alimentacdo durante
o0 tratamento por eletrocoagulacdo melhorou significativamente a remocao de

poluentes organicos em emulsdes oleosas. Além disso, Azerrad, Isaacs e Dosoretz
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(2019) também corroboram esses achados, indicando que menores vazdes
permitem um maior tempo de contato entre os eletrodos e as particulas, favorecendo

a coalescéncia e a remocéao do oleo.

O efeito do tempo de inversdo de polaridade sobre a remocdo de DQO foi
significativo. A analise estatistica mostrou que o fator quadratico de inversdo de
polaridade influenciou negativamente o processo. Tal comportamento foi também
observado por Asaithambi et al. (2020) que relataram que inversbées muito
frequentes ou muito espacadas de polaridade tendem a reduzir a eficiéncia do
processo de eletrocoagulagdo, uma vez que podem interferir na formacgéo de flocos

c0eso0s necessarios para a remocao eficiente dos contaminantes.

Os resultados estatisticos referentes aos tempos de 5, 10 e 20 min encontram-se no
Apéndice J, visto que nestes tempos o0 sistema ainda ndo havia atingido regime
permanente. Apesar disso, no tempo de 20 min pode-se observar que o

comportamento tende para o regime permanente.

4.4. ANALISE ESTATISTICA DO %TURB

Os resultados quanto a remocédo de turbidez em 30 min de EC estdo dispostos na
Tabela 10. Segundo a Resolucdo 357 do CONAMA (2005), para que um efluente
seja classificado como aguas doces de classe 1, a turbidez ndo pode exceder
40 NTU. Sendo assim, podem ser classificados de tal forma os experimentos 1, 3, 5,
6, 7, 8, 10 e 11. Avalia-se também que o experimento 4 apresenta-se proximo a
atingir tal classificacdo. Vale ressaltar que, no topico 4.2, 0s experimentos que se
evidenciaram de acordo com a Resolugdo 430 do CONAMA (2011), apresentam-se
agui como agua doce de classe 1 pela Resolugdo 357 do CONAMA (2005).

Por meio destes, realizou-se uma andlise estatistica dos dados, e obteve-se os
fatores significativos por meio do grafico de Pareto (Figura 17). Neste grafico, a linha

vermelha representa o nivel de significancia de 5%.

Todos os fatores que ultrapassam essa linha sdo considerados significativos. Os
efeitos, coeficientes, seus desvios padréo e os p-valores de cada fator estudado em

relacdo & remocdo de Turbidez em 30 min estdo presentes no Apéndice K. Vale
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ressaltar que o p-valor também pode ser utilizado na identificacdo dos fatores

significativos.

Tabela 10 — %Turbso para cada condi¢do operacional.

Experimento Q (mL/s) t;, (S) Turbo(NTU) Turbso (NTU) %Turbs,
1 3,00 15,00 302,0 4,6 98,48
2 5,00 15,00 245,0 137,0 44,08
3 3,00 25,00 327,0 8,9 97,29
4 5,00 25,00 299,0 43,1 85,60
5 4,00 20,00 353,0 8,5 97,58
6 4,00 20,00 274,0 11,8 95,70
7 4,00 20,00 285,0 14,5 94,92
8 2,58 20,00 214,0 4,6 97,87
9 5,42 20,00 241,0 131,3 45,53
10 4,00 12,93 360,0 40,0 88,90
11 4,00 27,07 357,0 18,5 94,82

Legenda: Q é a vazao volumétrica [mL/s], t;,, € 0 tempo de inversédo de polaridade [s], Turbo € a
turbidez inicial [NTU], Turbso € a turbidez em 30 min de EC [NTU], e %Turb;, € 0 percentual de

remocéao de turbidez em 30 min de EC.
Fonte: Autora (2024).

Figura 17 — Grafico de Pareto padronizado para %Turbso.
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59

No modelo estatistico (equacdo 16) para %Turb no tempo de 30 min (%Turbsg)
apenas o tempo de inversao quadratico ndo foi significativo. A vazao, tanto na forma
linear como na quadratica, e o tempo de inversdao quadratico afirmam-se
inversamente proporcional. Ja os demais fatores, influenciam de forma diretamente
proporcional. Com R? (0,97) e R? — ajustado (0,93) dentro do esperado, a qualidade
deste modelo demonstra uma boa correlagédo entre os parametros estudados e a

remocao da turbidez. Este modelo € vélido para os intervalos dos fatores estudados
nessa pesquisa.

%Turbsy = 96,07 — 17,48 x Q — 12,21 * Q2 + 6,09 * T;p, + 10,68 * Q

* Tiny

(16)

A superficie de resposta da remocdo de turbidez em 30 min estd disposta na
Figura 18.

Figura 18 - Superficies de resposta para %Turb em 30 min.
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Fonte: A autora (2024).
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A regido 6tima € ampla ao longo da superficie, porém tendencia-se a menor vazao e
ao menor tempo de inversdo de polaridade. Tal superficie evidencia-se muito similar
a obtida para a variavel resposta %TOG, indicando uma correlacdo entre as
variaveis respostas em questdo. Essa correlacdo foi observada por Moneer et al.
(2023) que ambos poluentes estdo diretamente ligados em sistemas de
eletrocoagulacdo, uma vez que sao coagulados por mecanismos semelhantes de
aglomeracdo. O estudo de Mao, Zhao e Cotterill (2023) também confirma essa
relacdo, indicando que a eficiéncia na remocdo de emulsbGes oleosas é

frequentemente acompanhada pela reducéo da turbidez.

A analise dos residuos, em relacdo a %Turb nos 30 min, esta evidenciada na
Figura 19. Compreende-se, ao analisar os graficos de Valor normal esperado versus
Residuos (Figura 19a), que o percentual de remocdo de turbidez segue uma
distribuicdo normal, ja que os pontos estao préximos a linha de referéncia. Ao avaliar
a distribuicdo dos Residuos em funcao dos valores preditos (Figura 19b), notam-se
mais pontos distribuidos entre os valores preditos de 90 e 100. Apesar disso, mesmo

esses pontos distribuem-se aleatoriamente, aferindo independéncia dos erros.

Figura 19 — Graficos dos Residuos para %Turb em 30 min.
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Legenda: A: Valor normal esperado versus Residuos. B: Residuos versus Valores preditos.
Fonte: A autora (2024).

Ao observar os dados referente ao tempo de 30 min, nota-se que, o maior %Turb
(98,48%) ocorreu na menor condicdo de Q (3 mL/s) e na menor condicdo do
Tiny (158). Quanto a segunda melhor resposta (97,87%), ocorreu na menor condicéo

axial da vazao (2,58 mL/s) e condi¢ao central do tempo de inversédo de polaridade
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(20s). Essas respostas fortalecem que, das condi¢cdes avaliadas, a vazéo é a que

mais influencia a variavel reposta estudada neste topico.

Partindo do modelo estatistico obtido na Equacéo 16, a fim de maximiza-la, pode-se
constatar que menores vazdes favorecem o %Turb, visto que sao inversamente
proporcionais. Gautam et al. (2022) também observaram uma correlacdo negativa
entre a vazdo e a eficiéncia de remocdo de poluentes em sistemas de
eletrocoagulacdo. Em seus estudos, a reducdo da vazao permitiu maior tempo de

contato entre as particulas suspensas e o0s eletrodos, favorecendo a coagulacao.

Além disso, também se maximiza o %Turb em maiores tempos de inversdo de
polaridade, visto que sdo diretamente proporcionais. Esse efeito é consistente com
os resultados de (NASCIMENTO et al.,, 2023), que reportaram que tempos de
inversdo mais prolongados contribuem para a uniformidade na formacéo de flocos, o
que é crucial para a remocao eficiente de particulas oleosas e turbidez. Além disso,
Mohammed e Al-zuheri (2018) notaram que um tempo de inversdo adequado evita a

passivacao dos eletrodos, garantindo uma maior eficiéncia de tratamento.

Os resultados estatisticos referentes aos tempos de 5, 10 e 20 min encontram-se no
Apéndice K, visto que nestes tempos 0 sistema ainda n&o havia atingido regime
permanente. Apesar disso, no tempo de 20 min pode-se observar que o

comportamento tende para o regime permanente.

4.5. ANALISE DO DESGASTE DAS PLACAS

Nesta secdo encontram-se as andlises da perda de massa e as fotografias das
placas eletroliticas, a fim de se observar o desgaste das mesmas. Na Tabela 11
estdo dispostos os dados referentes a massa dos eletrodos antes e apds 0 processo
de EC, bem como sua variagdo massica e o percentual de perda de massa.
Percebe-se que a perda de massa € minima, variando entre 0,47% e 0,73% apos

30 min de reacéao eletrolitica continua.

Tais dados fortalecem a ideia de longevidade do aparato experimental, indicando
gue provavelmente os eletrodos podem ser reutilizados outras vezes até que se

acabe ou que perda sua funcionalidade por um outro motivo qualquer. Hakizimana
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et al. (2017) também observaram um desgaste minimo dos eletrodos de aluminio em
sistemas de eletrocoagulacéo, destacando a durabilidade e o custo-beneficio do uso

prolongado desses materiais.

Tabela 11 — Variagdo da massa do conjunto de eletrodos.
Massa total dos eletrodos (g)
Antes da EC Depois da EC

Experimento Q Tinp Variacao (g) % perda

1 3 15 75,87 75,44 0,43 0,56
2 5 15 75,17 74,78 0,39 0,51
3 3 25 76,08 75,59 0,49 0,65
4 5 25 76,06 75,62 0,44 0,57
5 4 20 76,32 75,87 0,45 0,59
6 4 20 74,58 74,16 0,42 0,56
7 4 20 75,01 74,59 0,42 0,56
8 258 20 75,97 75,42 0,56 0,73
9 542 20 75,37 75,01 0,35 0,47
10 4 12,93 74,62 74,25 0,36 0,49
11 4 27,07 75,55 75,11 0,44 0,58

Legenda: Q é a vazao volumétrica [mL/s], t;,,, € 0 tempo de inverséo de polaridade [s].
Fonte: A autora (2024).

Quanto a andlise individual da perda de massa dos eletrodos, obteve-se os dados
evidenciados na Tabela 12, que traz o percentual de perda de massa que cada
eletrodo sofreu. A titulo de visualizacdo, uma andlise mais completa pode ser feita
ao analisar a Figura 20, que evidencia graficamente os dados da tabela supracitada.
Nota-se, novamente, uma perda de massa total inferior a 1%, variando
individualmente de 0,28% a 0,91%.

Observa-se facilmente que os placas dispostas ao meio do reator (2, 3, 4 e 5)
sofreram as maiores perdas de massa, com destaque para a 5, localizada préxima a
saida do reator. O estudo de QI et al. (2020) sugerem que a localizacdo dos
eletrodos pode influenciar significativamente a taxa de desgaste. Ja Garcia - segura
et al. (2017) indicaram que o0s centrais tendem a sofrer maiores desgastes devido a

maior exposi¢ao a corrente eletrolitica.

Percebe-se também que a perda de massa dos eletrodos das extremidades (1 e 6) é
aproximadamente a metade da perda de massa dos demais. Isso sugere que O
tempo de vida util destes dois seja maior que o dos demais, se ndo o dobro. A

observacdo de que os eletrodos das extremidades sofrem menos desgaste sugere
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que o sistema pode ser otimizado com a rotacdo periddica dos destes. LOpez-
Guzman, Flores-Hidalgo e Reynoso-Cuevas (2021) propuseram o rodizio como uma
técnica eficaz para prolongar a vida util do sistema sem reduzir a eficiéncia da

remocao de poluentes.

Tabela 12 — Percentual de perda de massa em cada eletrodo.
Eletrodo TOTAL
1 2 3 4 5 6

Experimento

1 0,37 069 067 064 067 034 0,56
2 0,30 064 061 060 063 031 0,551
3 040 o081 0,76 0,73 080 040 0,65
4 0,37 0,70 o066 067 0,71 034 0,57
5 0,34 0,72 0,73 0,70 0,71 0,36 0,59
6 0,31 o067 0,70 0,67 068 0,33 0,56
7 0,34 0,67 065 066 069 035 0,56
8 042 086 088 088 091 045 0,73
9 0,30 058 052 056 058 028 047
10 0,30 058 055 057 061 032 0,49
11 0,34 0,73 069 067 0,72 035 0,58

Fonte: A autora (2024).

Figura 20 — Grafico do percentual da perda de massa de cada eletrodo.
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Fonte: A autora (2024).

Na Figura 21 estdo dispostas as fotografias dos eletrodos antes e ap6s o

experimento que obteve maior %TOG na matriz principal 22. Destaca-se a escala da
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régua de referéncia sobreposta aos eletrodos € de 3 mm. Observa-se o surgimento
de regides esbranquicadas que podem ser atreladas ao desgaste do metal, devido a
reacao eletrolitica e a liberacdo do metal no meio. As fotografias dos eletrodos dos

demais experimentos estdo evidenciados no Apéndice M.

Figura 21 — Fotografias dos eletrodos antes e depois do experimento 1.
Eletrodo 1 Eletrodo Eletrodo 3 Eletrodo4 Eletrodo 5

Eletrod 6

Fonte: A autora (2024).

4.6. ANALISE DA CONCENTRACAO DE ALUMINIO

Realizou-se a andlise da concentracdo de aluminio pelo método colorimétrico
SMEWW 3500 (APHA, 2005) nas amostras do tempo de 30 min, em todos 0s

ensaios. Os resultados estédo dispostos na Tabela 13.

Esta analise é necesséria visto a necessidade de atender o limite estabelecido pela
Resolucdo 430 do CONAMA (2011) e 1,5 mg/L de AI** em efluentes para descarte.
Pode-se notar que, em todas as amostras, a concentracao de aluminio ultrapassou
os limites descritos pela legislacdo vigente. Essa realidade infere a necessidade de
adicionar um processo de separacdo a metodologia realizada neste trabalho. Isso a
fim de sequestrar as diferentes espécies de aluminio presentes no meio, e fazer com
gue o efluente tratado se torne adequado para o descarte no meio ambiente.

Mao. Zhao e Cotterill (2023) também observaram concentracbes elevadas de
aluminio apés EC, sugerindo a necessidade de uma etapa adicional de tratamento
para sequestro de ions metalicos. Além disso, Graca e Rodrigues (2022) destacam

que a presenca de aluminio residual pode ser problematica para o descarte seguro,
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reforcando a importancia de um tratamento posterior, como adsor¢ao ou

precipitacdo quimica.

Tabela 13 — Concentracao de aluminio apés 30 min de EC.
Experimento Q (mL/S) ti, (S) Caluminio (Mg/L)

1 3,00 15,00 3,96
2 5,00 15,00 3,34
3 3,00 25,00 4,18
4 5,00 25,00 3,92
5 4,00 20,00 5,10
6 4,00 20,00 4,94
7 4,00 20,00 5,34
8 2,58 20,00 4,50
9 5,42 20,00 10,24
10 4,00 12,93 6,14
11 4,00 27,07 5,83

Legenda: Q é a vazao volumétrica [mL/s], t;,,, € 0 tempo de inversédo de polaridade [s], € Cauminio € @
concentracdo de aluminio [mg/L].
Fonte: A autora (2024).

Algumas amostras, referentes as maiores e menores perdas de massa dos
eletrodos, foram enviadas ao Instituto Tecnolégico e de Pesquisas do Estado de
Sergipe para andlise da concentracdo de aluminio pelo método SMWEE 3111
(APHA, 2005). O obijetivo foi comparar esses resultados com os obtidos pelo método
desenvolvido nesta pesquisa. A Tabela 14 apresenta a comparacao dos resultados,
evidenciando-se a proximidade entre os valores obtidos, com destaque para o
experimento 2. Essa realidade evidencia a qualidade do método SMEWW 3500 bem
como das analises realizadas nesta pesquisa. Destaca-se ainda que este € um
método mais acessivel, que pode ser facilmente implementado em industrias que

necessitam de realizar esse tipo de analise.
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Tabela 14 — Concentragdo de aluminio ap6s 30 min de EC obtida por diferentes métodos.
Caiuminio (mg/L) obtida pelo método:

SMEWW 3500 SMEWW 3111

Experimento Q (mL/S) t;ny, (S)

1 3,00 15,00 3,96 3,88
2 5,00 15,00 3,34 3,33
3 3,00 25,00 4,18 4,30
8 2,58 20,00 4,50 4,07
9 5,42 20,00 10,4 10,18
10 4,00 12,93 6,14 5,86

Legenda: Q é a vazao volumétrica [mL/s], t;,, € 0 tempo de inversédo de polaridade [s], Caiuminio € @
concentracdo de aluminio [mg/L], e SMEWW é o Standard Methods for the Examination of Water and
Wastewater .

Fonte: A autora (2024).

4.7. ANALISE DO pH, CONDUTIVIDADE ELETRICA E
TEMPERATURA

Na Tabela 15 encontram-se os dados de pH das amostras ao longo dos diferentes
tempos avaliados, os quais estdo representados graficamente na Figura 22.
Observa-se, em todos 0s experimentos, um aumento progressivo do pH ao longo do
tempo. Tal comportamento € previsivel, visto a ocorréncia do acumulo de hidroxila
no meio devido a eletrélise da agua. Esse mesmo fendmeno foi relatado no trabalho
de Medina-Collana et al. (2023).

O pH inicial da emulsdo modelo variou entre 6,5 e 6,9, valores proximos ao neutro.
Ao final dos experimentos, o pH das amostras variou entre 7,5 e 8,0. De acordo com
a Resolucdo 430 do CONAMA (2011), o intervalo permitido para o descarte de
aguas residuais é entre 5 e 9. Essa analise é essencial para garantir a conformidade
ambiental, e os resultados demonstraram que todos o0s experimentos realizados
nesta pesquisa atenderam amplamente a esse requisito. Ressalta-se que o pH
méaximo de 8,0 representa um avanco, visto que estudos como de Kobya et al.
(2020) e Moussa et al. (2017) relatam valores proximos ao limite superior permitido

ou até mesmo acima dele.
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Tabela 15 — Dados do pH nos diversos tempos.

pH nos tempos de (min)
0 5 10 20 30

Experimento Q (mL/S) t;,, (S)

1 3,00 1500 68 74 75 7,7 7.8
2 5,00 1500 65 70 73 75 75
3 3,00 2500 69 73 74 75 80
4 5,00 2500 68 72 74 7,77 7,6
5 4,00 20000 68 75 73 74 71,7
6 4,00 2000 65 73 74 75 79
7 4,00 2000 66 73 73 75 7,6
8 2,58 20000 66 73 75 7,7 7.8
9 5,42 20000 66 71 72 73 7,6
10 4,00 1293 68 74 75 75 7,7

11 4,00 2707 69 74 74 76 7,8

Legenda: Q é a vazao volumétrica [mL/s], t;,,, € 0 tempo de inversédo de polaridade [s],e pH é o
potencial hidrogeniénico.
Fonte: A autora (2024).

Figura 22 — pH ao longo do tempo.
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Comparou-se os resultados de %TOG e de pH da melhor condicdo deste trabalho
com o estudo de Nascimento et al. (2023), destacando-se a maior %TOG alcancada

com um pH final em conformidade com as diretrizes do CONAMA. Em relacdo a
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%TOG, o estudo anterior alcancou remocdo de 91,5% de TOG, enquanto este
trabalho obteve-se 95,6%. Além disso, o pH apresenta a particularidade de, néo
apenas atender as regulamentacdes, mas também de manter-se ainda mais

préximos do pH neutro em comparacdo com os resultados dos estudos anteriores.

A condutividade sofreu pequenas alteracdes ao longo do tempo (Tabela 16),
comportando-se praticamente constante. Essa tendéncia a linearidade se da pela
guantidade de NaCl adicionada no preparo da emulsdo modelo. Os mesmos dados
podem ser observados graficamente na Figura 23, em que se pode observar que
pequenas variagcbes ocorrem com maior intensidade em 30 min de EC. Esse
aumento da condutividade pode ser atrelado a liberacdo de AI®* ao meio, como
corroborado pela literatura. (MAO; ZHAO; COTTERILL, 2023).

Esses resultados indicam uma consisténcia na presenca de ions no efluente,
fornecendo as condi¢cbes necessarias para que 0 processo eletrolitico pudesse
ocorrer ao longo de todo o experimento. Desempenho similar foi observado no
trabalho de Moussa et al. (2017).

Tabela 16 — Dados de condutividade nos diversos tempos.

Condutividade (uS/cm) nos tempos de (min)
0 5 10 20 30

Experimento Q (mL/S) t,, (S)

1 3,00 15,00 570 570 580 570 660
2 5,00 15,00 570 560 570 570 620
3 3,00 25,00 570 570 570 580 620
4 5,00 25,00 570 570 580 570 570
5 4,00 20,00 560 570 570 580 610
6 4,00 20,00 560 560 560 570 590
7 4,00 20,00 570 570 570 580 580
8 2,58 20,00 570 570 570 580 610
9 5,42 20,00 570 560 580 580 590
10 4,00 12,93 570 560 570 570 610

11 4,00 27,07 580 570 580 580 610

Legenda: Q é a vazao volumétrica [mL/s], e t;,, € 0 tempo de inverséo de polaridade [s].
Fonte: A autora (2024).
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Figura 23 — Condutividade ao longo do tempo.
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Fonte: A autora (2024).

Registrou-se que a temperatura da emulsdo modelo anteriormente ao inicio do
processo de EC estava na faixa de 23,5 a 24,54 °C. A variacao de temperatura da
emulsdo (antes e apdés o tratamento), dentro do reator, esta disposta na Tabela 17.
Pode-se observar valor minimo de 1,8 °C e maximo de 2,7 °C, constatando-se que
as variacbes sdo sempre positivas. Associa-se 0 aumento de temperatura ao
processo eletrolitico, visto que a passagem de corrente elétrica culmina em calor. O
aumento da temperatura pelos motivos supracitados esta de acordo com o
observado por Mao, Zhao e Caotterill (2023).

Esta andlise afirma-se necessaria visto que a temperatura afeta o processo de EC,
positiva e negativamente (MOUSAZADEH et al., 2021). Além de evitar que o
processo fosse afetado negativamente, a temperatura néo foi adotada como variavel
de entrada a ser estudada, sendo assim, mesmo sua influéncia positiva no processo
de EC néao fora desejada. Ao observar as pequenas variagbes de temperatura ao
longo de todo o processo, pode-se afirmar que esta nao variou o suficiente a ponto
de interferir significativamente no processo, e nem ao ponto do sistema entrar em

ignicao.
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Tabela 17 — Dados de variagéo de temperatura.
Experimento Q (mL/S) t;u,, (S) AT (°C)

1 3,00 15,00 2,3

2 5,00 15,00 1,7
3 3,00 25,00 2,5
4 5,00 25,00 2,4
5 4,00 20,00 1,8
6 4,00 20,00 2,1
7 4,00 20,00 2,2
8 2,58 20,00 2,7
9 5,42 20,00 1,9
10 4,00 12,93 2,0
11 4,00 27,07 2,4

Legenda: Q é a vazao volumétrica [mL/s], t;,,, € 0 tempo de inversédo de polaridade [s], e AT é a
variacdo da temperatura [°C].
Fonte: A autora (2024).

Evidenciou-se a estabilidade do processo, reduzindo a possibilidade de ignicdo do
sistema e minimizando impactos de uma eventual liberacdo do efluente tratado ao
meio ambiente. Com base nas temperaturas iniciais e nestas poucas variacbes com
o tempo, sabe-se que, em todos os experimentos, o efluente tratado manteve-se
com a temperatura necessaria (<40°C) para ser descartado no meio ambiente
segundo a Resolucédo 430 do CONAMA (2011).

4.8. ANALISE DO POTENCIAL ZETA

Na Figura 24 observa-se o grafico do potencial zeta em uma titulacdo de pH para a
emulsdo modelo antes do processo de EC, considerando diferentes ensaios.
Potenciais zeta distantes de zero indicam maior estabilidade das particulas, o que
reflete a estabilidade da emulsdo apresentada no grafico. Isso sugere que nao ha

evidéncias de separacao espontanea do o0leo e da agua.

Em pH mais acidos, o potencial zeta tende a se aproximar de 0 mV, indicando uma

diminuicdo da estabilidade em comparagcdo com valores mais altos de pH. No



71

entanto, ndo foram observados pontos isoelétricos, nem proximidade significativa de
0 mV para que alguma amostra seja considerada instavel. Portanto, todas as

amostras se mantiveram estaveis.

Figura 24 — Potencial zeta em titulacdo de pH das amostras iniciais (0 min) em casa ensaio.
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Fonte: A autora (2024).

O grafico da Figura 25 apresenta o potencial zeta em titulacdo de pH da emulséo
modelo apdés o tratamento por EC. Diferente do comportamento mais estavel
observado antes do tratamento, este grafico exibe um ponto isoelétrico na faixa de
pH de 4,5 a 6,5, sugerindo que o processo de eletrocoagulacdo afeta a carga
superficial das particulas, desestabilizando a emulséo. Vale ressaltar que o efluente
apos 30 min de EC contém uma concentracdo reduzida de 6leo quando comparado

ao efluente inicial, além de ser rico em ions de aluminio.

Os resultados indicam que o processo de EC foi eficaz na modificagdo do potencial
zeta das amostras, levando valores proximos de zero em determinados intervalos de
pH. A reducdo indica que a estabilidade da emulséo foi comprometida, facilitando a
separacgdo das fases. Comportamento similar foi observado por Chen et al. (2020).
Khalifa et al. (2020), que também relataram que a eletrocoagulacdo reduz a
estabilidade de emulsbes oleosas, especialmente em faixas de pH acidos, onde o

comportamento de desestabilizacdo se torna mais pronunciado.
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Figura 25 — Potencial zeta em titulacdo de pH das amostras finais (30 min) em casa ensaio.
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Figura 26 — Medicdo simples do potencial zeta de todas as amostra em casa ensaio.
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Fonte: A autora (2024).

Na Figura 26 estdo dispostos os resultados de uma medi¢cdo simples do potencial
zeta para todas as amostras em todos os ensaios. Todos 0s pontos estao afastados
do 0 mV, evidenciando que, mesmo ap0s o processo de EC, as amostras se
permaneceram estaveis nas faixas de pH entre 6,5 a 8. Isso confirma a estabilidade
observada nas titulagGes de pH anteriores. Observa-se ainda que, de 0 a 10 min, 0s

potenciais zeta tenderam-se a se aproximar de 0 mV. Enquanto de 10 a 30 min, os
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potenciais afastaram-se de 0 mV, indicando que 0 meio se tornou cada vez mais
estavel. Tal comportamento pode estar atrelado a liberacdo ions de aluminio ao
meio, aumentando a estabilidade do efluente a medida que o processo ocorre
(KALININA, 2022).

Vale inferir ainda que, observa-se que em 10 min de EC, a eficiéncia do processo
(inclusive nos demais parametros) € inferior quando comparado aos tempos de 5, 20
e 30 min. Tal desempenho pode ser associado a uma camada protetora que estas
placas metalicas recebem em suas fabricacoes, a fim de aumentar sua durabilidade
e resistir a corrosao. Um pré tratamento dos eletrodos possivelmente anularia tal
situacdo. Apds 10 min, entende-se que a camada protetora foi vencida, e o processo

de EC pbde ocorrer sem este interferente.

4.9. EFICIENCIA ENERGETICA

Nesta secdo encontram-se as analises estatisticas do Consumo de energia e da

Eficiéncia energética na forma de %TOG/Cen.

4.9.1.Andlise estatistica do Consumo de Energia

Os resultados quanto consumo de energia durante o processo de EC estédo
dispostos na Tabela 18. Por meio destes, realizou-se uma analise estatistica dos
dados, e obteve-se os fatores significativos por meio do grafico de Pareto
(Figura 27). Neste grafico, a linha vermelha representa o nivel de significancia de
5%. Os efeitos, coeficientes, seus desvios padréo e o p-valor de cada fator estudado
em relacdo ao Cen estéo expressos no Apéndice L.

No modelo estatistico (Equacdo 17) para o Cen, apenas a vazdo (linear e
qguadratica) foi significativa. A vazao na forma linear atuou inversamente proporcional
ao Cen, enquanto a vazéo na forma quadratica influenciou diretamente proporcional.
Com R? (0,99) e R? — ajustado (0,99) dentro do esperado, a qualidade deste modelo
pode ser atestada. Este modelo € valido para os intervalos dos fatores estudados

nessa pesquisa.
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Tabela 18 — Cen para cada condi¢@o operacional.
Ensaio Q Tiw Cen (KW.h/m3)

1 3,00 15,00 2,86
2 5,00 15,00 1,72
3 3,00 25,00 2,87
4 5,00 25,00 1,78
5 4,00 20,00 2,19
6 4,00 20,00 2,10
7 4,00 20,00 2,08
8 2,58 20,00 3,32
9 5,42 20,00 1,56
10 4,00 12,93 2,05
11 4,00 27,07 2,15

Legenda: Q é a vazao volumétrica [mL/s], t;,, € 0 tempo de inversdo de polaridade [s], e Cen € o
consumo de energia elétrica [kW.h/m3].

Fonte: Autora (2024).

Figura 27 — Grafico de Pareto padronizado para Cen.
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Legenda: Q é a vazao volumétrica [mL/s], t;,,, € 0 tempo de inversao de polaridade [s], (L) séo fatores
lineares e (Q) séo fatores quadraticos.
Fonte: A autora (2024).

Cony = 2,12 — 0,59 % Q + 0,17 * Q2 (17)

A superficie de resposta do consumo de energia estd disposta na Figura 28. A
regido Otima encontra-se na menor vazao e ao longo de toda a faixa de tempo de
inversao de polaridade. Indicando mais uma vez que a vazao € o fator que de fato
influencia na variavel resposta de analise. Estudos recentes, como o de Mao, Zhao e
Cotterill (2023), apontam que maiores vazOes geralmente reduzem o consumo

energético devido a diminuicdo do tempo de residéncia das particulas no reator.
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Figura 28 — Superficies de resposta para Cen em 30 min.
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Fonte: A autora (2024).

A analise dos residuos, em relacdo ao Cen esta evidenciada na Figura 29.
Compreende-se, ao analisar os graficos de Valor normal esperado versus Residuos
(Figura 29a), que o percentual de remogao de turbidez segue uma distribuicdo
normal, ja que os pontos estdo proximos a linha de referéncia. Ao avaliar a
distribuicdo dos Residuos em funcdo dos valores preditos (Figura 29b), notam-se
mais pontos distribuidos entre os valores preditos de 2 e 2,0. Apesar disso, mesmo

esses pontos distribuem-se aleatoriamente, aferindo independéncia dos erros.

Ao observar os dados referente a, nota-se 0 menor consumo de energia
(1,56 kwW.h/m?) ocorreu na maior condicdo axial de Q (5,42 mL/s) e na condicédo
central do T, (20 s). Quanto a segunda (1,72 kW.h/m?3) e terceira (1,78 kW.h/m3)
melhores respostas, ambas ocorreram na maior condicdo da vazéo (5 mL/s), porém
a segunda na menor condicdo do tempo de inversdo de polaridade (15 s) e a
terceira na maior (25 s). Essas respostas fortalecem que, das condi¢cdes avaliadas, a

vazao é a que mais influencia a variavel resposta estudada neste topico.
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Figura 29 — Gréficos dos Residuos para Cen em 30 min.
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Legenda: A: Valor normal esperado versus Residuos. B: Residuos versus Valores preditos.
Fonte: A autora (2024).

Do ponto de vista energético, buscam-se processos eficazes que consumam a
menor quantidade de energia possivel. Com os dados analisados, pode-se aferir que
maiores vazfes garantem o menor consumo de energia. Em contrapartida, como
visto em andlises estatisticas anteriores, maiores vazdes nao favorecem o
tratamento de emulsdes modelo. O trabalho de Jasim e Aljaberi (2023) ressaltou que
em fluxos muito altos, a eficiéncia do tratamento pode ser prejudicada devido a
reducdo do tempo de contato entre as particulas oleosas e 0s coagulantes
eletrogerados. Com isso, tornasse necessario avaliar a regido que garante maior

eficiéncia energética no processo estudado neste trabalho.

4.9.2.Andlise estatistica do %TOG pelo Cen

Sobretudo, a resposta que melhor representa 0 sucesso no tratamento de emulsdes
O/A é 0 %TOG. Sendo assim, para avaliar a eficiéncia energética neste estudo,
obteve-se a relacdo %TOG/Cen para cada condicdo operacional, que pode ser

avaliada na Tabela 19.

Por meio destes, realizou-se uma analise estatistica dos dados, e obteve-se o0s
fatores significativos por meio do grafico de Pareto (Figura 30). Neste grafico, a linha
vermelha representa o nivel de significancia de 5%. Os efeitos, coeficientes, seus
desvios padréo e o p-valor de cada fator estudado em relagcdo ao % TOG/Cen estao

expressos no Apéndice L.
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Tabela 19 — %TOG/Cen para cada condicdo operacional.
Ensaio @ Tinw %TOG / Cen (%/kW.h/m?)

1 3,00 15,00 32,61
2 5,00 15,00 14,41
3 3,00 25,00 31,67
4 5,00 25,00 39,18
5 4,00 20,00 38,25
6 4,00 20,00 42,82
7 4,00 20,00 41,23
8 2,58 20,00 28,81
9 5,42 20,00 19,80
10 4,00 12,93 38,01
11 4,00 27,07 39,40

Legenda: Q é a vazéo volumétrica [mL/s], t;,, € 0 tempo de inversdo de polaridade [s], %TOG é o
percentual de remocéao do teor de 6leos e graxas, e Cen é o consumo de energia elétrica [kKW.h/m3].

Fonte: Autora (2024).

Figura 30 — Grafico de Pareto padronizado para %TOG/Cen.
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Legenda: Q é a vazao volumétrica [mL/s], t;,,, € 0 tempo de inversao de polaridade [s], (L) séo fatores
lineares e (Q) séo fatores quadraticos.

Fonte: A autora (2024).

No modelo estatistico apresentado na equacédo 18, referente a %TOG/Cen, apenas
os termos de vazdo quadratica e a interacdo entre os dois fatores foram
significativos. A interagdo entre os dois fatores apresentou uma influéncia
diretamente proporcional sobre a variavel resposta. Com um R? de 0,90,
considerado dentro do esperado, e um R? — ajustado de 0,80, abaixo do desejado, a
gualidade deste modelo pode ser contestada. No entanto, ele ainda oferece
percepcdes Uteis para analise. Ressalta-se ainda que este modelo é valido apenas

dentro dos intervalos dos fatores estudados nessa pesquisa.
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%TOG /Cgy = 40,76 — 8,68 * Q% + 6,43 * Q * Ty, (18)

A superficie de resposta da eficiéncia energética (%TOG/Cen) esta disposta na
Figura 31. A regido 6tima encontra-se na condi¢do central da vaz&do e ao longo de
toda a faixa de tempo de inversdo de polaridade, com destaque para a condicéo de

maior t;,,,. Uma vez analisados tais resultado, infere-se mais uma vez que a vazéo é

o fator que de fato mais influencia a variavel resposta de analise.

Figura 31 — Superficies de resposta para %TOG/Cen.
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Fonte: A autora (2024).

A analise dos residuos, em relagdo a %TOG/Cen esta evidenciada na Figura 32.
Compreende-se, ao analisar os graficos de Valor normal esperado versus Residuos
(Figura 32a), que a razdo segue uma distribuicdo normal, j& que os pontos estdo

proximos a linha de referéncia. Ao avaliar a distribuicdo dos Residuos em funcgéo

dos valores preditos (Figura 32b), notam-se que o0s pontos se distribuem
aleatoriamente, aferindo independéncia dos erros.
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Figura 32 — Gréficos dos Residuos para %TOG/Cen.

3,0 6
A) B)

25
2,0
15 o
1,0 C e

05 e ]

0,0 S

Residuos

0,5 o

Valor noral esperado

10 e
145"
20

=251

L T N O O O T

t
-3,0
-5 -4 -3 -2 -1 0 1 2 3 4 5 6 15 20 25 30 35 40 45

Residuos Valores preditos
Legenda: A: Valor normal esperado versus Residuos. B: Residuos versus Valores preditos.
Fonte: A autora (2024).

Ao observar os dados referente a %TOG/Cen, nota-se que 0S ensaios que
obtiveram maior razdo (42,82 e 41,23 %.m3kW.h) ocorreram nos pontos centrais.
Entdo, considera-se este como 0 melhor ponto no que tange a eficiéncia energética.
Estudos como o de Lopez-Guzman, Flores-Hidalgo e Reynoso-Cuevas (2021)
sugerem que a otimizagdo de processos de eletrocoagulacdo em escala industrial
pode levar a uma reducdo significativa nos custos operacionais. Ressaltam ainda
gue a otimizacao das condi¢cdes operacionais € essencial para atingir altos niveis de

eficiéncia.

4.10. ANALISE DOS ENSAIOS COMPLEMENTARES

Para os ensaios complementares, a condicdo experimental ideal foi determinada
como sendo a menor vazao (3 mL/s) e o menor tempo de inversdo (15 s) de acordo
com os resultados apresentados no topico 4.2. Foi realizado um experimento com
reuso de eletrodos por 60 min de EC, e utilizando placas perfuradas, possibilitando a

comparacao desses ensaios com o ensaio padrao.

Na Figura 33 pode-se observar os gréficos de remocao de TOG, DQO e Turbidez
(TOG, %DQO e %Turb) ao longo do tempo. Nota-se um comportamento
semelhante entre 0s ensaios, especialmente em momentos especificos. Em relacao
a remocao de TOG e turbidez, eletrodos perfurados obtiveram maiores percentuais

de remocéo, enquanto o reuso foi mais eficaz na remocao de DQO.
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Figura 33 — Graficos dos percentuais de remocao de TOG, DQO e Turb em funcéo do tempo para
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Legenda: A: %TOG versus tempo. B: %DQO versus tempo.
Fonte: A autora (2024).
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Os resultados reforcam a ideia de que a remocgédo da camada de protecdo dos
eletrodos contribui para o aumento da eficiéncia da EC. Nos graficos, observa-se um
comportamento linear nos resultados de reuso das placas ap6s 30 min de EC,
sinalizando que a partir desse momento o reator atingiu regime permanente, com
uma estabilizacdo dos processos de coagulacdo e separagcdo. Esse comportamento
também foi observado por Al-qodah e Al-shannag (2017), que discutiram a influéncia

do tempo de operacao prolongado na eficiéncia da eletrocoagulacéo.

A Tabela 20 dispde a variacdo total de massa dos eletrodos nos trés ensaios. O
experimento com placas perfuradas apresentou uma perda de massa semelhante ao
ensaio padrao (uma diferenca de 0,02%), enquanto o reuso dos eletrodos por 60 min
resultou em uma perda de massa quase duas vezes maior. Esse aumento na
corrosdo do metal esta relacionado com o tempo prolongado de reacéo eletrolitica.
Essa relagdo foi corroborada por Ingelsson, Yasri e Roberts (2020), que apontaram
que o tempo de eletrocoagulagcdo pode causar maior corrosdo, influenciando a

eficiéncia geral do processo.

Tabela 20 — Variacéo da massa do conjunto de eletrodos para ensaios complementares.
Massa total dos eletrodos (g)
Antes da EC  Depois da EC

Experimento Variagdo (g) % perda

Padréo 75,87 75,44 0,43 0,57
Reuso por 60 min 75,44 74,62 0,82 1,09
Placas perfuradas 73,87 73,44 0,43 0,58

Fonte: A autora (2024).

A concentracdo de aluminio ao final dos trés experimentos esta listada na Tabela 21.
O experimento com placas perfuradas apresentou resultados semelhantes ao
padrdao, com uma diferenca de 0,12 mg/L. Ja o ensaio com reuso de placas resultou
uma diminui¢cdo da concentracdo de aluminio na saida do reator apés 60 min, com
uma diferenca de 1,28 mg/L, indicando uma possivel tendéncia a diminuicdo da
concentracdo de aluminio apdés os 30 min de reacdo. Essa tendéncia pode ser
atrelada a incorporacdo dos ions de aluminio a lama, bem como a decantagao
destes; sendo ambos séao favorecidos com o aumento do tempo de experimento.

Apesar da concentracdo de aluminio se manter acima do permitido pelas normas
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ambientais, esta foi uma diminuicdo significativa e pode ser melhor explorada em

trabalhos futuros.

Tabela 21 — Concentracéo de aluminio ao final da EC para ensaios complementares.
Experimento Caluminio (Mmg/L)

Padréo 3,96
Reuso por 60 min 2,68
Placas perfuradas 3,84

Legenda: Cauminio € @ concentracdo de aluminio [mg/L].
Fonte: A autora (2024).

A Figura 34 exibe os graficos de variacdo de pH e condutividade ao longo do tempo.
Os ensaios complementares obtiveram resultados mais amenos quando
comparados ao padrdo, com pH mantendo-se distante dos limites estabelecidos pela
legislac@o. No experimento com reuso de placas, o pH maximo foi de 7,5 ap0ls
60 min de reacao, destacando-se como um resultado positivo. Estudos como o de
Liu et al. (2019) destacam a relevancia de manter o pH neutro durante o processo de

EC para minimizar impactos ambientais e garantir a eficiéncia do tratamento.

Figura 34 — pH e condutividade pelo tempo para ensaios complementares.
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Legenda: A: pH versus tempo. B: Condutividade versus tempo.
Fonte: A autora (2024).

Quanto a variacdo de temperatura, o ensaio com placas perfuradas obteve AT de

2,4°C, semelhante ao ensaio padrdo. Ja o experimento com reuso de placas por
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60 min, apresentou uma variacdo AT de 3,7°C, indicando uma relacdo entre o tempo

de EC e 0 aumento de temperatura.
N&o se realizaram analises de potencial zeta nos ensaios complementares.

Por fim, a Tabela 22 disponibiliza o consumo energético e a relacéo entre %TOG e 0
consumo de energia. Os ensaios complementares apresentam melhores resultados
em termos de consumo e eficiéncia energética, com destaque para o reuso de
placas por 60 min, que evidenciou 0 menor consumo de energia, € 0 uso de
eletrodos perfurados, que se destacou com maior eficiéncia energética. Zhang et al.
(2021) relataram que o aumento no tempo de operacao pode favorecer a eficiéncia

energética do processo de EC.

Tabela 22 — Cen e %TOG/Cen para ensaios complementares.

Ensaio Cen (KW.h/m3)  %TOG / Cen (kW.h/m3)
Padrao 2,86 32,61

Reuso por 60 min 2,76 34,67

Placas perfuradas 2,78 34,91

Legenda: Cen é o consumo de energia elétrica [kW.h/m3], e %TOG é o percentual de remocéo do
teor de éleos e graxas.

Fonte: A autora (2024).
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5. CONCLUSAO

Com base nos resultados obtidos, conclui-se que a eletrocoagulacéo utilizando
eletrodos em formato de chicanas é uma técnica promissora para o tratamento de
efluentes oleosos, demonstrando elevado eficiéncia na remog¢ao de contaminantes e
consumo energético. A partir do planejamento de experimentos definiram-se o0s
modelos estatisticos para a modelagem estatistica das variaveis respostas (%TOG,
%DQO, %Turb e consumo energético) resultou em coeficientes de determinacéo
ajustados (R? — ajustado) variando entre 0,93 e 0,99. Isso comprova a qualidade dos

modelos por meio da analise dos residuos.

Nas condicbes experimentais que proporcionaram a maior remocao de
contaminantes (Q = 2,58 mL/s e t;,, = 20 s), alcancaram-se 95,62% para %TOG,
96,91% para %DOQ, 97,87% para % Turb, com um consumo energético de
3,32 kW.h/m3 e pH variando entre 6,6 e 7,8. Em relacdo a maior eficiéncia
energeética, nas condicdes de vazao de 4 mL/s e tempo de inverséo de polaridade de
20 s, obtiveram-se 89,86% para %TOG, 81,77% para %DOQ, 95,70% para % Turb,
com um consumo energético de 2,10 kwW.h/m?3 e pH variando entre 6,5 e 7,9.

A andlise do potencial zeta indicou que o processo de EC reduz significativamente a
estabilidade de emulsGes oleosas, especialmente em faixas de pH mais &cidas.
Observou-se que o pH do sistema apresentou um comportamento favoravel
alcangando um valor maximo de 8, mantendo-se dentro dos limites estabelecidos
pelas normas ambientais. Esse resultado € promissor em comparacdo a estudos
gue frequentemente ultrapassam esse limite. Além disso, o reuso dos eletrodos
relevou-se uma estratégia eficiente com desgaste minimo das placas e o sistema
atingindo regime permanente em 30 min. A utilizacdo de eletrodos perfurados
também contribuiu para melhorar 0 desempenho na remocédo de contaminantes,

indicando uma oportunidade para otimizacao adicional dos resultados.

Embora os resultados tenham sido satisfatorios, as concentracdes residuais de
aluminio excederam os limites permitidos, indicando a necessidade de etapas
adicionais de tratamento. No geral, este estudo demonstra que, com ajustes e
otimizacdes, a eletrocoagulagdo combinada ao design de eletrodos pode ser uma

solucéo viavel para o tratamento de efluentes oleosos em escala industrial.
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6. SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Com base nos resultados obtidos e nas lacunas identificadas, algumas sugestbes

para trabalhos futuros incluem:

Exploracdo de Técnicas Hibridas: Investigar o uso de técnicas hibridas que
combinem a eletrocoagulacdo com outros processos afim de reduzir as
concentracdes residuais de metais como aluminio.

Utilizacao de placas perfuradas: Explorar o comportamento de um reator com
eletrodos perfurados em formato de chicanas atuando na EC.

Pré-tratamento dos eletrodos: Analisar a influéncia da remocédo da camada
protetora na eficiéncia do processo.

Variacdo de Concentracfes de Eletrolitos: Avaliar o impacto de diferentes
concentracfes de eletrdlitos atrelada a esse novo design de eletrodos.
Andlise de Potencial Zeta: Ampliar os estudos sobre o potencial zeta,
especialmente em diferentes condicdes de pH.

Escalonamento do Processo: Realizar estudos de escalonamento do
processo para validar a aplicacdo da EC em sistemas maiores, visando a

implementacéao industrial.
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Anexo A: Cinética de separacao de 6leo

Figura Anexo 1 — Cinética de separacao de 6leo na emulsao.
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Fonte: Nascimento et al. (2023).



APENDICE A: Reator de acrilico

Tabela Al - Dimens@es dos parametros do reator.

Parametro Valor de dimenséo (mm)
Comprimento interno do reator 215
Largura interna do reator 142
Altura interna do reator 140
Altura interna de entrada do reator 32
Altura interna de saida do reator 123
Espessura do eletrodo 1
Comprimento do eletrodo 95
Altura do eletrodo 150
DEE 30

Legenda: DEE é a distancia entre eletrodos [mm].
Fonte: Autora (2024).

Figura Al — Fotografia do reator de acrilico.

Batente de fixa¢dao | Entrada Batente de fixagéo

Legenda: A = vista lateral. B = vista superior.
Fonte: A autora (2024).
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APENDICE B: Calibracdo da bomba peristéltica

Realizou-se a alimentacdo do sistema de EC por uma bomba peristaltica acoplada
ao tanque de armazenamento da emulsdo sintatica. Para garantir que a vazéo
correta seja aplicada em cada experimento, realizou-se a calibracdo da bomba. Para
este procedimento utilizou-se efluente modelo oleoso, ajustou-se diferentes valores
de tensdo na fonte DC, ao passo que a corrente foi mantida em 2A. A mangueira de
succ¢ao da bomba foi interligada a um recipiente contendo emulsdo modelo oleosa e
a direcionou-se a mangueira de saida a uma proveta de 100 mL vazia. Em seguida,
a fonte de alimentacdo foi acionada e marcou-se o tempo até que a proveta fosse
preenchida; apos, a fonte foi desligada. Por fim, verificou-se e registrou-se o tempo

decorrido. Todo o procedimento foi realizado em triplicata.

Dessa forma, para cada valor de tensdo ajustado, observou-se o tempo em que a
bomba transferiu 100 mL para a proveta. Indiretamente, obteve-se a vazao
volumétrica. Na Tabela B1 estdo dispostos os dados experimentais que relacionam

a vazao volumétrica do efluente modelo e a tensdo aplicada.

Tabela B1 - Vazéao volumétrica em diferentes valores de tensao.

Tenséo Q4 Q- Qs Qmsdgia  Desvio Padréo
(V) (mL/s) (mL/s) (mL/s) (mL/s) amostral (mL/s)
1,2 2,59 2,68 2,62 2,63 0,04
1,3 2,86 2,97 2,88 2,90 0,06
15 3,23 3,33 3,26 3,27 0,05
1,7 3,68 3,93 3,74 3,78 0,13
1,9 4,22 4,20 4,22 4,21 0,01
2,1 4,73 4,75 4,74 4,74 0,01
2,3 5,26 5,33 5,28 5,29 0,04
2,5 5,67 5,81 5,70 5,73 0,08
2,7 6,27 6,27 6,27 6,27 0,00

Legenda: Q é a vazao volumétrica [mL/s].
Fonte: A autora (2024).

Plotou-se o grafico da curva de calibracdo para a bomba (Figura B1), em que se
pode notar um ajuste linear adequado com coeficiente de correlacdo (R?) de 0,99.
Calculou-se, entdo, um modelo de regressédo linear utilizando uma ferramenta
computacional, resultando na Equacdo Bl. Assim, tornou-se possivel calcular a

vazao volumétrica a partir da tenséo aplicada.



Vazdo (mL/s)

Figura B1 - Curva de calibragdo para a bomba peristaltica.
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Q = 2,27 = tensao (B1)
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APENDICE C: Metodologia para estimar TOG

Curva de calibracao:

Inicialmente realizou-se a curva de calibracdo da concentracdo de 6leo por meio da
absorbancia de solu¢des diluidas de 6leo lubrificante 15W-40 em hexano. Para isso,
preparou-se uma solugdo contendo 250 mg/L de 6leo, e uma parte dela foi diluida
para se obter solucbes contendo 5, 10, 20, 40, 80, 120, 160 e 200 mg/L; resultando
em 9 pontos distintos com concentracdo de 6leo de 5 a 250 mg/L. Todo o
procedimento foi realizado em duplicata.

Mediu-se a absorbéncia dessas amostras por um espectrofotometro QUIMIS®,
modelo 4802 UV/VIS Double Beam Spectrophotometer com faixa de varredura de
comprimento de onda de 200 a 300 nm e passo de 1 nm. Na Figura C1 observa-se o
grafico da varredura de solucdes de diferentes concentracdes do 6leo de motor
semissintético 15W-40 da marca Lubrax®, utilizando o solvente hexano. Observou-
se a maior banda de absorbancia, livre de ruidos, em 260 nm; a partir disso, este foi

escolhido como base para a curva de calibracéo.

Figura C1 - Grafico da varredura do 6leo de motor 15W40 em hexano.
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Fonte: A autora (2024).

Na Tabela C1 estdo dispostas as absorbancias referentes a cada concentracéo de
Oleo trabalhada, bem como sua média e desvio padrdo no comprimento de onda

adotado.
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Tabela C1 - Absorbancias em 260 nm para TOG.

TOG Absorbancia Absorbancia Absorbancia Desvio
(mg/L) 1 2 Média Padrao Amostral
5 0,01 0,03 0,02 0,01
10 0,01 0,02 0,02 0,00
20 0,02 0,02 0,02 0,00
40 0,04 0,04 0,04 0,00
80 0,09 0,11 0,10 0,01
120 0,14 0,15 0,15 0,01
160 0,19 0,20 0,19 0,01
200 0,23 0,28 0,25 0,03
250 0,28 0,31 0,30 0,02

Legenda: TOG é o teor de 6leos e graxas [mg/L].
Fonte: A autora (2024).

Dessa forma, plotou-se o gréafico da curva de calibracao para o TOG (Figura C2), em
que se pode notar um ajuste linear adequado com coeficiente de correlacédo (R?) de
0,99.

Figura C2 - Curva de calibragéo para o TOG em 260 nm.
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Fonte: A autora (2024).
Calculou-se, entdo, um modelo de regressdo linear utilizando uma ferramenta

computacional, tornando possivel calcular a concentracdo de TOG a partir da leitura

de absorbancia de amostras experimentais pela Equacao C1.
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TOG = 820,75 * Absorbancia (C1)

Procedimento experimental para anélise:

Para realizar as analises nas amostras tratadas por eletrocoagulacéo, realizou-se a
extracdo de 6leo com hexano. Para isso, transferem-se 50 mL da amostra para um
funil de separacédo de 125 mL, com adicdo de 5 mL de hexano e 2 gotas de acido
sulfdrico. Agita-se o funil por 2 min, com alivios periddicos de pressao interna
através da abertura da véalvula. Apos a agitacao, o funil € deixado em repouso em
um suporte universal por 10 min para permitir a separacao de fases. A fase aquosa,
localizada na parte inferior, € removida e descartada, enquanto a fase organica,
composta de 6leo e hexano, € filtrada em papel de filtro contendo 1 grama de sulfato
de sddio anidro a fim de remover eventuais goticulas de agua. Transfere-se a fase
organica filtrada para um baldo volumétrico de 25 mL, completando-o com hexano

até o menisco. Por fim, o contetdo do baldo é homogeneizado.

Para quantificagcdo do TOG, realiza-se a leitura das absorbancias por um
espectrofotometro QUIMIS®, modelo 4802 UV/VIS Double Beam Spectrophotometer
com faixa de varredura de comprimento de onda de 200 a 300 nm e passo de 1 nm.
O comprimento de onda alvo deve ser de 260 nm, para que a partir da Equacéo C1,

determina-se o TOG para as amostras colhidas.
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APENDICE D: Metodologia para estimar DQO

Inicialmente preparou-se trés solucdes. Para o preparo da solucdo de digestéo,
dissolveu-se 10,12 g de dicromato de potassio (previamente seco a 150 °C por 2 h)
em 500 mL de &gua destilada. Em seguida, adicionou-se lentamente 167 mL de
acido sulfarico concentrado e 33,3 g de sulfato de mercurio. Apés completa
homogeneizacéao, realizou-se a diluicdo com agua destilada, até a solucdo atingir o

volume de 1 L. Por fim, armazenou-se adequadamente.

No preparo da solucéo de biftalato de potassio, dissolveu-se 0,17 g de biftalato de
potéssio (previamente seco a 120 °C em estufa até atingir peso constante) em agua
destilada até atingir volume de 200 mL. Assim, resultou-se em uma solu¢cdo com
concentracdo de 850 mg/L, equivalente a DQO de 1000 mgO2/L. Além disso,
preparou-se 1 L de solucdo catalisadora de acido argénico dissolvendo 10,0659 de
sulfato de prata em &cido sulfarico concentrado, armazenou-a, e tornou-se Util para

uso apés 2 dias de repouso.
Curva de calibracao:

Para a construcdo da curva de calibracao, realizou-se dissolu¢des da solucdo de
biftalato de potassio para obter valores préximos a 100, 200, 400, 500, 600, 700 e
800 mgO2/L de DQO, resultando em 8 pontos na faixa de aproximadamente 100 a
800 mgO2/L. Em tubos de digestdo adicionou-se 2,5 mL das diluicbes preparadas,
3,5 mL da solucéo catalisadora e 1,5 mL da solucdo digestdo. Para a andlise do
branco adicionou-se 2,5 mL de &gua destilada ao invés das diluicbes. Os tubos
foram submetidos a temperatura de 150 °C por 2 h em um termo reator o modelo
Dry Block MA4004 da marca MARCONI®. Todo o procedimento foi realizado em

duplicata.

ApoOs a agitacao, resfriou-se os tubos em banho de agua na temperatura ambiente.
Realizou-se as leituras de absorbancia por um espectrofotometro QUIMIS®, modelo
4802 UV/VIS Double Beam Spectrophotometer com faixa de varredura de
comprimento de onda de 540 a 650 nm e passo de 1 nm. Na Figura D1 observa-se o
grafico da varredura das solucdes padréao de biftalato de potassio apos a digestao
com DQO variando de aproximadamente 100 a 800 mgO2/L. Observou-se a maior

banda de absorbancia, livre de ruidos, em 600 nm, conforme indicado no Standard
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Methods for the Examination of Water and Wastewater (APHA, 2005). A partir disso,

este foi o comprimento de onda utilizado para a construcao curva de calibragéo.

Figura D1 - Gréfico da varredura de solucdes padrao de DQO.
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Fonte: A autora (2024).

Na Tabela D1 estdo dispostas as absorbancias referentes a cada concentracédo de

DQO trabalhada, bem como sua média e desvio padrdo no comprimento de onda

adotado.
Tabela D1 - Absorbancias em 600 nm para DQO.

DQO Absorbancia Absorbancia Absorbancia Desvio Padréo
(mgO2/L) 1 2 Média amostral
101,9 0,01 0,04 0,03 0,02
199,7 0,08 0,07 0,07 0,01
301,6 0,12 0,10 0,11 0,01
399,4 0,14 0,15 0,15 0,00
501,3 0,16 0,18 0,17 0,01
599,2 0,21 0,20 0,21 0,01
701,1 0,24 0,28 0,26 0,03
798,9 0,28 0,27 0,27 0,01

Legenda: DQO é a demanda quimica de oxigénio [mgOz2/L].
Fonte: A autora (2024).

Dessa forma, plotou-se o gréafico da curva de calibracéo para a DQO (Figura D2), em
que se pode notar um ajuste linear adequado com coeficiente de correlacdo (R?) de

0,99. Calculou-se, entdo, um modelo de regressao linear utilizando uma ferramenta
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computacional, tornando possivel calcular a concentracdo de DQO a partir da leitura

de absorbancia de amostras experimentais pela Equacgéao D1.

Figura D2 - Curva de calibracédo para a DQO em 600 nm.
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Fonte: A autora (2024).

DQO = 2856,1 * Absorbancia (D1)

Procedimento experimental para anélise:

A quantificacdo de DQO se dara pela adicdo, aos tubos de digestédo, de 2,5 mL da
amostra de fluente tratado, 3,5 mL da solucdo catalisadora, e 1,5 mL da solugéo
digestora. Para a analise do branco serdo adicionados 2,5 mL de agua destilada ao
invés das amostras. Os tubos serdo submetidos a agitacdo por 2 h a 150 °C em um
agitador do modelo Dry Block MA4004 da marca MARCONI®. Apos a agitacao, 0s

tubos seréo resfriados em banho em agua na temperatura ambiente.

As leituras de absorbancia serdo realizadas por um espectrofottmetro QUIMIS®,
modelo 4802 UV/VIS Double Beam Spectrophotometer com faixa de varredura de
comprimento de onda de 540 a 650 nm e passo de 1 nm. O comprimento de onda
alvo deve ser de 600 nm, para que a partir da Equacéo D1, determina-se a DQO

para as amostras colhidas.
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APENDICE E: Metodologia para estimar concentracéo de Aluminio

a partir de uma adaptacdo do método colorimétrico 3500-Al
Inicialmente preparam-se as sete solugcdes a seguir. Como ndo ha presenca de
fluoretos e fosfatos no meio a ser analisado, ndo se preparam outras solu¢des que

seriam necessarias para remocao e correcdo nesses compostos.

Solucdo estoque de aluminio: Dissolvem-se 2,1978 de alumen de potassio

(AIK(SO4)2 - 12H20) em &gua destilada até o volume de 250 mL. Obtém-se uma
solucdo com concentracdo de 8,791 gramas de aliumen de potassio por litro, que

corresponde, em termos de aluminio, a 500 mg/L.

Solucdo padrdo de aluminio: Dilui-se 1 mL da solugdo estoque de aluminio com

agua destilada até o volume de 100 mL. Obtém-se uma solu¢gdo com concentracao,

em termos de aluminio, de 5000 pg/L. Prepara-se novamente a cada dia de uso.

Solucéo de &cido sulfurico: Dilui-se acido sulfarico em agua até que se atinja 0,02N.

Solucdo de acido ascérbico: Dissolve-se 0,1 g de acido ascérbico em agua destilada

até o volume de 100 mL, obtendo-se uma solu¢cdo com concentracdo de 1 g/L.

Prepara-se novamente a cada dia de uso.

Solucédo tampéo: Dissolve-se 34 g de acetato de sodio (NaCz2Hs3O2 - 3H20) em agua

destilada e adiciona-se 40 mL de acido acético 1N. Dilui-se, em agua destilada, até o

volume de 1 L.

Solucédo estoque de corante: Dissolvem-se 150 mg de eriocromo cianina em cerca

de 50 mL de agua destilada, e corrige-se o pH até cerca de 2,9 com
aproximadamente 2 mL de &cido. Dilui-se com agua destilada até o volume de
100 mL. Obtém-se uma solu¢éo com concentracdo de 1500 mg/L. Por sua excelente
estabilidade, pode ser guardada por até mais de um ano.

Solucéo padréo de corante: Diluem-se 10 mL da solugéo estoque de corante, com

agua destilada, até o volume de 100 mL. Obtém-se uma solugdo com concentracao

de 150 mg/L. Esta é estavel por até mais de 6 meses.
Curva de calibragéo:

Para a construgéo da curva de calibragédo, adicionam-se volumes da solugéo padrao
de aluminio para baldes volumétrico de 25 mL, a fim de se obter, ao final,
equivalentes a 0 (branco), 24, 50, 74, 100, 150, 200, 226 e 250 ug/L. A cada balao
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volumétrico, adiciona-se 0,5 mL da solu¢do de &cido sulfdrico e agita-se. Apos,
adiciona-se 0,5 mL da solucdo de &cido ascorbico, e mistura-se. Posteriormente,
adicionam-se 5 mL da solucdo tampdao, e novamente agita-se. Com o auxilio de uma
pipeta volumétrica, adicionam-se 2,5 mL da solucdo padréo de corante e mistura-se.
Preenche-se os balbes volumétricos até o menisco, mistura-se novamente, e

deixam-se descansar de 5 a 10 min.

Entre 5 a 10 min de descanso, realiza-se a leitura de absorbancia do conteudo de
cada baldo volumétrico, visto que apds 15 min a cor pode desbotar. O equipamento
utilizado neste processo foi um espectrofotometro Thermo Scientific®, modelo
GENESYS 10S Series UV-Visible Spectrophotometers com faixa de varredura de
comprimento de onda de 490 a 650 nm e passo de 1 nm. A banda de absorbancia,
livre de ruidos, ocorre em 535 nm, conforme indicado no Standard Methods for the
Examination of Water and Wastewater (APHA, 2005). A partir disso, este foi o

comprimento de onda como base para a curva de calibracéo.

Na Tabela E1 dispdem-se as absorbancias referentes a cada concentracdo de
aluminio trabalhada no comprimento de onda adotado. Dessa forma, plotou-se o
grafico da curva de calibragao para a aluminio (Figura E1), em que se pode notar um
ajuste linear adequado com R? de 0,99. Calculou-se, entdo, um modelo de regresséao
linear, tornando possivel calcular a concentracdo de aluminio a partir da leitura de

absorbéancia de amostras experimentais pela Equacéo E1.

Tabela E1 - Absorbancias em 535 nm para determinag&o de aluminio.
Caiuminio (Mg/L) Absorbéancia

24 0,06
50 0,11
74 0,17
100 0,23
150 0,32
200 0,40
226 0,47
250 0,51

Legenda: Cauminio € @ concentracdo de aluminio [ug/L].
Fonte: A autora (2024).
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Figura E1 - Curva de calibragao para o calculo de aluminio em 535 nm.
300

= 250 o
I ®
Y
= oy
o
‘e 200 Q.-
£ °
3 ..
<
o 150 e
o©
= . y = 483,4x
g R?=0,99
£ 100 0 '
c
] e} . .
e et O  Dados experimentais
S 5o o)
e Linha de tendéncia
(@)
0
0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5

Absorbancia

Fonte: A autora (2024).

Caruminio = 483,4 * absorbancia (ED)

Procedimento experimental para anélise:

A guantificacdo de aluminio se da pela adicdo, a bal6es volumétricos de 25 mL para
cada aliquota, de 10 mL da amostra ou de agua destilada (para o branco). Em
seguida, adiciona-se 0,5 mL da solucdo de acido sulfirico e agita-se.
Semelhantemente, adiciona-se 0,5 mL da solucédo de &cido ascérbico, e mistura-se.
Posteriormente, adicionam-se 5mL da solucdo tampao, e novamente agita-se. Com
o auxilio de uma pipeta volumétrica, adicionam-se 2,5 mL da solu¢do padrdo de
corante e mistura-se. Preenche-se os baldes volumétricos até o menisco, mistura-se

novamente, e deixam-se descansar de 5 a 10 min.

Entre 5 a 10 min de descanso, realiza-se a leitura de absorbancia do contetudo de
cada baldo volumétrico. Realizam-se as leituras por um espectrofotbmetro Thermo
Scientific®, modelo GENESYS 10S Series UV-Visible Spectrophotometers com faixa
de varredura de comprimento de onda de 490 a 650 nm e passo de 1 nm. O
comprimento de onda alvo deve ser de 535 nm, para que a partir da Equacgéo E1,

determina-se a concentracdo de aluminio para as amostras colhidas.
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APENDICE F: Breve descricédo da metodologia para estimar

concentracdo de Aluminio pelo método 3111

A deteccdo de aluminio pelo método 3111 de absorcdo atbmica em chama é um
processo que envolve varias etapas, desde a preparacdo da amostra até a analise
final. A amostra a ser analisada deve ser cuidadosamente preparada. A amostra
deve ser diluida adequadamente para que a concentracao de aluminio esteja dentro
da faixa de deteccdo do método (5 a 100 mg/L). Se a amostra contiver uma alta
concentracdo de solidos dissolvidos, como em amostras de agua do mar ou salinas,
a diluicdo também diminui o acumulo de soélidos no bico do queimador (0 que

poderia causar interrupcdes na analise) e possiveis interferentes.

A amostra diluida é aspirada para dentro do sistema de espectrometria de absorcao
atbmica. O sistema utiliza uma chama de ar-acetileno, que € adequada para a
atomizacdo do aluminio. A chama é gerada pela mistura de ar e acetileno,
proporcionando a temperatura necessaria para dissociar as moléculas da amostra e
atomizar o aluminio presente. Na chama, a amostra aspirada é atomizada, ou seja,
0os atomos de aluminio sdo liberados de suas ligacbes moleculares e se tornam
atomos livres. Este processo é crucial, pois a absorcédo de luz pelo aluminio s6 pode

ser medida quando ele esta na forma atdmica.

Um feixe de luz, emitido por uma lampada de catodo oco especifica para aluminio, é
direcionado através da chama. O comprimento de onda de absorcdo caracteristico
do aluminio é de 309,3 nm. A luz passa pela chama, onde os atomos de aluminio
atomizados podem absorver a radiacdo. Um detector mede a intensidade da luz que
passa pela chama, sendo que a quantidade de luz absorvida pelos atomos de
aluminio é proporcional a concentracédo de aluminio na amostra. O sistema registra a

diminuicao da intensidade da luz, que é convertida em um sinal elétrico.

Para quantificar a concentracdo de aluminio, é necessario realizar uma calibragéo
utilizando padrdes de aluminio em concentracfes conhecidas. A comparacgao entre a
absorcdo medida da amostra e os padrdoes de calibracdo permite determinar a
concentracdo de aluminio na amostra. Apés a calibracdo e a medigéo, os dados séo
analisados. Os resultados sdo expressos em mg/L e devem ser interpretados

considerando as condicfes da amostra e as possiveis interferéncias.
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APENDICE G: Metodologia para leitura do Potencial Zeta

Realiza-se a leitura do Potencial Zeta no equipamento da marca Stabino®, e por

isso a metodologia aplicada seguiu 0 manual do proprio equipamento.

A priori realiza-se a calibracdo do sistema, etapa que é fundamental para garantir a
confiabilidade dos resultados. Para a calibragcdo do Potencial Zeta utiliza-se uma
dispersdo padrdao de + 50 mV, fornecida pelo fabricante. Enquanto, para o pH,
utilizam-se solucbes de calibracdo com pH 4, 7 e 10. Verifica-se a existéncia de
bolha nos tubos, visto que isso pode comprometer a eficacia da titulacdo. Caso haja,

aciona-se a correcao no proéprio software do sistema.

O preparo da amostra consiste, inicialmente, em um processo de sedimentacéo por
2 h ap6s a EC. Apés, uma aliquota de 10 ml é coletada, na superficie da amostra, na
regido livre de lama e transferida para o copo medidor que foi reservado apenas
para amostras oleosas. Realiza-se, entéo, a insercao do pistdo de 0,4 nm no copo, e
acoplam-se ambos no equipamento. Verifica-se 0 estado da amostra a partir da

medicao simples em todas as amostras coletadas.

No preparo para a titulagdo, as solugdes titulantes sado preparas e acopladas ao
equipamento. Estas sdo: um é&cido forte (HCI 0,1 M) e uma base forte
(NaOH 0,025 M). No software do equipamento, criam-se métodos operacionais que
serdo selecionados no momento da titulacdo. Neste, determinou-se a faixa de pH de
4 a 9, visto que o comportamento da emulsdo no processo de EC também ¢é de
aumentar o pH com o tempo. A faixa de pH, as solugdes titulantes e suas
concentracdes foram escolhidas e adaptadas a partir do trabalho de Da Silva et al.
(2023).

Apds a medicao simples das amostras, realizasse a titulacdo de pH (apenas nas
amostras iniciais e finais). Apos a leitura, pode-se analisar e salvar os resultados
obtidos. Finaliza-se entdo com a limpeza adequada do copo medidor, do sensor de

pH e do pistao, afim de evitar quaisquer contaminagdes em futuras medicgoes.
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APENDICE H: Dados estatisticos para os experimentos
preliminares

Os elementos estatisticos para %TOG, %DQO e %Turb em 30 min estdo dispostos
na Tabela H1. As superficies de resposta referente aos dados dessa tabela estao
dispostas na Figura H1, H2 e H3.

Tabela H1 — %TOG30, %DQO0z30 € %Turbso para cada condi¢éo operacional do planejamento

preliminar.
Experimento Q (mL/s) t;, (S) %TO0G3y, %DQO3y %Turbs,
1 3,00 15,00 93,26 90,16 98,48
2 5,00 15,00 24,82 13,25 44,08
3 3,00 25,00 91,01 88,79 97,29
4 5,00 25,00 69,63 48,93 85,60
5 4,00 20,00 83,91 77,91 97,58
6 4,00 20,00 89,86 81,77 95,70
7 4,00 20,00 85,81 83,36 94,92

Legenda: Q € a vazéo volumétrica [mL/s], t;,,, € 0 tempo de inversdo de polaridade [s], %T0Gs, € 0
percentual de remocéao do teor de 6leos e graxas em 30 min de EC, %DQOz0 € 0 percentual de
remocao da demanda quimica de oxigénio em 30 min de EC, e %Turbso € 0 percentual de remocao
de turbidez em 30 min de EC.

Fonte: Autora (2024).

Figura H1 — Superficies de resposta para %TOG em 30min de EC.
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Figura H2 — Superficies de resposta para %DQO em 30min de EC.
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Legenda: A: 5 min; B: 10 min; C: 20 min.

Figura H3 — Superficies de resposta para %Turb em 30min de EC
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Legenda: A: 5 min; B: 10 min; C: 20 min.



APENDICE I: Dados estatisticos para %TOG

Os elementos estatisticos para %TOG em 30 min estéo dispostos na Tabela I1.

Tabela 11 — Elementos estatisticos para %TOG em 30 min.

Desvio padréo

dos coeficientes

Fator Efeito Desvio padréo p-valor Coeficiente
Média 86,52 1,75 0,00* 86,52
Q (L) -45,25 2,14 0,00* -22,63
Q (Q) -24,40 2,54 0,01* -12,20
Tinw (L) 13,08 2,15 0,03* 6,54
Tinw (Q) -6,60 2,56 0,12 -3,30
Q (L) € Ty (L) 23,53 3,03 0,02* 11,77

1,75
1,07
1,27
1,07
1,28
1,52

Legenda: R? = 0,97; R2 — ajustado = 0,94. L = linear; Q = quadratico. *: p-valor < 0,05.
Fonte: Autora (2024).
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Os resultados quanto a remocao do teor de Oleos e graxas, em 5, 10 e 20 min de

EC, estdo dispostos na Tabela 2. Por meio destes, realizou-se uma andlise

estatistica dos dados. Os efeitos, coeficientes, seus desvios padrdo e o p-valor de

cada fator estudado em relacdo ao %TOG nos diferentes tempos estdo expressos

na Tabela I3.

Tabela 12 —%TOG em 5, 10 e 20 min de EC.

%TOG nos tempos de (min)

Experimento Q (mL/s) ti,, (S) 10 50
1 3 15 19,42 21,52 69,79
2 5 15 31,82 2,87 13,71
3 3 25 28,26 55,60 80,71
4 5 25 50,34 12,26 37,25
5 4 20 33,65 21,16 49,145
6 4 20 32,35 10,40 44,56
7 4 20 29,18 3,77 53,59
8 2,58 20 0,09 65,43 92,92
9 5,42 20 27,63 7,32 23,32
10 4 12,93 62,6601 23,09 29,32
11 4 27,07 51,2680 10,66 55,84

Legenda: Q é a vazao volumétrica [mL/s], t;,, € 0 tempo de inverséo de polaridade [s], %TOG € o
percentual de remocao do teor de Oleos e graxas.

Fonte: Autora (2024).
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Tabela I3 — Elementos estatisticos para %TOG.

Desvio padréo

t (min) Fator Efeito Desvio padréo p-valor Coeficiente d e
0s coeficientes

Média 31,72 1,33 0,00* 31,72 1,33

Q (L) 18,32 1,62 0,01* 9,16 0,81

c Q (Q) -19,21 1,92 0,01* -9,61 0,96

Tiny (L) 2,81 1,62 0,23 1,41 0,81

Tinp (Q) 23,73 1,94 0,01* 11,87 0,97

Q (L) e Ty, (L) 4,84 2,30 0,17 2,42 1,15

Média 11,77 5,07 0,15 11,77 5,07

Q (L) -35,98 6,19 0,03* -17,99 3,10

10 Q (Q) 22,70 7,34 0,09 11,35 3,67

Tiny (L) 6,48 6,21 0,41 3,24 3,10

Tiny (Q) 3,37 7,39 0,69 1,68 3,70

Q (L) e Ty (L) -12,34 8,78 0,29 -6,17 4,39

Média 49,10 2,60 0,00* 49,10 2,61

Q (L) -49,39 3,19 0,00* -24,69 1,59

20 Q (Q) 8,98 3,78 0,14 4,49 1,89

Tinp (L) 17,99 3,19 0,03* 9,00 1,60

Tiny (Q) -6,50 3,80 0,23 -3,25 1,90

Q (L) e Ty, (L) 6,30 4,51 0,30 3,15 2,26

Legenda: Em 5 min: R? = 0,91; R? — ajustado = 0,81. Em 10 min: R? = 0,84; R? — ajustado = 0,68. Em
20 min: R? = 0,99; R? — ajustado = 0,99. L = linear; Q = quadratico. *: p-valor < 0,05.
Fonte: Autora (2024).

Na analise do tempo de 5 min, nota-se que o tempo de inverséo linear e a interacéo
dos dois fatores ndo foram significativas, obtendo p-valor > 0,05, portanto ndo sao
representados no modelo matematico do %TOG para o tempo de 5 min (%T0Gs)
presente na Equacao 11. Em contra partida, os demais fatores foram significativos,
sendo a Q (L) e o T;,, (Q) diretamente proporcional a variavel resposta, enquanto a
Q (Q) é inversamente proporcional. Apesar deste modelo possuir um R? (0,91)
regular, a qualidade deste pode ser contestada visto que possui R? — ajustado de
0,81, menor do que o valor desejavel (acima de 0,90).

%TOGs = 31,7177 + 9,1603 = Q — 9,6057 * Q2 + 11,8671 x T3, (12)

Em relacdo ao percentual de remoc¢éo do teor de 6leos e graxas no tempo de 10 min
(%TOGu10), apenas a Q (L) foi significativa, com um efeito inversamente proporcional,
evidenciada na Equacéo I2. Este modelo néo indica confiabilidade, visto que tanto o
R? (0,84) como o R? — ajustado (0,68) estdo abaixo do desejavel.
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%TO0G,, = —17,99 * Q (12)

Na analise do tempo de 20 min, nota-se que a Q (L) interage inversamente
proporcional a %TOG, enquanto o Ty, (L) € diretamente proporcional. Estas foram
0s Unicos fatores significativos para o modelo matematico do %TOG para o tempo
de 20 min (%T0G,,) presente na Equacédo 13. Com R? (0,99) e R? — ajustado (0,99)

acima de 0,90, a qualidade deste modelo pode ser atestada.

%TO0G,, = 49,10 — 24,69 * Q + 9,00 * Ty, (13)

As equacglOes 11-I13 sdo vélidas para os intervalos dos fatores estudados nessa
pesquisa. A superficies de resposta da remocdo do teor de 6Oleos e graxas nos
diferentes tempos estdo dispostas na Figura 11. Em 5 min, pontos 6timos séo
encontrados na regido central de Q e nos extremos de T;,,. Aos 10 min a regido
Otima encontra-se na menor vazao e maior tempo de inversédo de polaridade. Em 20
min a regido se mantém na menor Q, porém se estende por toda faixa de Tj,,

estudada.
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Figura I1 — Superficies de resposta para %TOG em 5, 10 e 20 min de EC.
A) B)

(%) D0L%

[TARIY

X
0L0:0:9,95 i
QORI 2 — - > o0
22, <24 B <64
<4 <44

B <24
<

(/o) D0L%

I >80
B <64
[1<44
B <24
. <4

o

Legenda: A: 5 min; B: 10 min; C: 20 min.
Fonte: A autora (2024).

Os graficos de Valor normal esperado versus Residuos, em relagdo a %TOG para
todos os tempos avaliados, estdo evidenciados na Figura 12. Compreende-se que,
para os tempos de 5 e 10 min, o percentual de remocé&o do teor de 0Oleos e graxas
segue uma distribuicdo normal ja que os pontos estdo aleatoriamente proximos a
linha de referéncia. JA no tempo de 20 min, ndo se pode aferir distribuicdo normal
visto que os pontos néo estdo dispostos aleatoriamente.



Figura 12 — Valor normal esperado versus Residuos para %TOG em 5, 10 e 20 min de EC.
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Legenda: A: 5 min; B: 10 min; C: 20 min.
Fonte: A autora (2024).

Na Figura I3 pode-se avaliar a distribuicdo dos Residuos em fungédo dos valores
preditos, notando-se regides mais densas de pontos. Apesar disso, mesmo esses
pontos distribuem-se aleatoriamente, sem padrdo, indicando certa independéncia

dos erros.



Residuos

Figura 13 — Residuos versus Valores preditos para %TOG em 5, 10 e 20 min de EC.
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APENDICE J: Dados estatisticos para %DQO

Os elementos estatisticos para %DQO em 30 min estédo dispostos na Tabela J1.

Tabela J1 — Elementos estatisticos para %DQO em 30 min.

Desvio padréo

dos coeficientes

Fator Efeito Desvio padrédo p-valor Coeficiente
Média 81,02 1,62 0,00* 81,02
Q (L) -51,75 1,98 0,00* -25,88
Q (Q) -16,11 2,34 0,02* -8,05
Tiny (L) 24,74 1,98 0,01* 12,37
Tiny (Q) -25,23 2,36 0,01* -12,62
Q (L) e Ty (L) 18,52 2,80 0,02* 9,26

1,62
0,99
1,17
0,99
1,18
1,40

Legenda: R? = 0,97; R? — ajustado = 0,95. L = linear; Q = quadratico. *: p-valor < 0,05.
Fonte: Autora (2024).
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Os resultados quanto a remocao da demanda quimica de oxigénio nos tempos de 5,

10 e 20 min estéo dispostos na Tabela J2.

Tabela J2 — %DQO em 5, 10 e 20 min de EC.

%DQO nos tempos de (min)

Experimento Q (mL/S)  tin (S) 0 50
1 3 15 16,06 20,73 57,32
2 5 15 19,60 16,09 18,85
3 3 25 25,97 33,51 74,91
4 5 25 26,84 10,38 26,10
5 4 20 10,85 4,04 17,35
6 4 20 15,61 4,28 21,36
7 4 20 12,23 2,10 34,85
8 2,58 20 10,04 62,20 85,10
9 5,42 20 7,45 7,73 22,04
10 4 12,93 26,65 20,62 29,06
11 4 27,07 34,82 7,70 42,60

Legenda: Q é a vazao volumétrica [mL/s], t;,,, € 0 tempo de inversao de polaridade [s], %DQO €é o
percentual de remoc¢éo da demanda quimica de oxigénio.
Fonte: A autora (2024).
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Por meio destes, realizou-se uma andlise estatistica dos dados. Os efeitos,
coeficientes, seus desvios padréo e o p-valor de cada fator estudado em relacdo ao

%DQO nos diferentes tempos estdo expressos na Tabela J3.

Ao analisar os elementos estatisticos nota-se que apenas o T;,,, (Q) evidenciou-se
significativo para o modelo estatistico (Equacdo J1) do percentual de remocdo da
demanda quimica de oxigénio em 5 min (%DQO0s), tendo um efeito diretamente
proporcional. A qualidade desde modelo é atestada, visto que possui R? (0,95) e

R? — ajustado (0,91) acima do desejado.

%DQOs = 12,90 + 9,51 x T2, J1)

Tabela J3 — Elementos estatisticos para %DQO.

Desvio padréo

t (min) Fator Efeito Desvio padrdo p-valor Coeficiente o
dos coeficientes

Média 12,90 1,42 0,01* 12,90 1,42

Q (L) 0,18 1,73 0,93 0,09 0,87

5 Q (Q) -2,96 2,05 0,29 -1,48 1,03

Tiny (L) 7,18 1,73 0,05 3,59 0,87

Tiny (Q) 19,02 2,07 0,01* 9,51 1,03

Q (L) e Ty (L) -1,33 2,45 0,64 -0,67 1,23

Média 3,46 0,69 0,04* 3,46 0,69

Q (L) -26,17 0,85 0,00* -13,09 0,42

10 Q0 (Q) 29,14 1,00 0,00* 14,57 0,50

Tiny (L) -2,80 0,85 0,08 -1,40 0,42

Tiny (Q) 8,56 1,01 0,01* 4,28 0,50

Q (L) e Ty (L) -9,25 1,20 0,02* -4,62 0,60

Média 24,52 5,29 0,04* 24,52 5,29

Q (L) -44,03 6,47 0,02* -22,01 3,23

20 Q (Q) 28,67 7,67 0,06 14,34 3,83

Tiny (L) 11,00 6,48 0,23 5,50 3,24

Tinw (Q) 11,17 7,72 0,29 5,58 3,86

Q (L) e Ty (L) -5,17 9,17 0,63 -2,59 4,58

Legenda: Em 5 min: R? = 0,95; R? — ajustado = 0,91. Em 10 min: R? = 0,86; R? — ajustado = 0,73. Em
20 min: R? = 0,97; R? — ajustado = 0,94. L = linear; Q = quadratico. *: p-valor < 0,05.
Fonte: Autora (2024).

Em relacdo ao percentual de remoc¢édo da demanda quimica de oxigénio no tempo
de 10 min (%DQO10), apenas o T;,,, (L) ndo foi significativo. A Q (L) e a interacdo dos
dois fatores atuaram inversamente proporcional a variavel resposta, enquanto as

demais atuaram diretamente proporcional (Equagéo J2). Este modelo nado indica
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confiabilidade, visto que tanto o R? (0,86) como o R? — ajustado (0,73) estédo abaixo
do desejavel.

%DQ0;, = 3,46 — 13,09 * Q + 14,57 * Q% + 4,28 x T2, — 4,63 * Q

* Tinv

(J2)

Na analise do tempo de 20 min, nota-se que apenas a Q (L) é significativa, e
interage inversamente proporcional a %DQO (Equacgdo J3). Com R? (0,97) e R? -

ajustado (0,96) acima de 0,90, a qualidade deste modelo pode ser atestada.

%DQ0,, = 24,52 — 22,01 * Q (33)

As equacgles J1-J3 sao validas para os intervalos dos fatores estudados nessa

pesquisa.

A superficies de resposta da remo¢do da demanda quimica de oxigénio nos
diferentes tempos estdo dispostas na Figura J1. Em 5 min, pontos 6timos séo
encontrados ao longo de toda faixa de Q e nos extremos de T;,,. Aos 10 min a
regido Otima encontra-se na menor vazdo e ao longo de toda faixa de tempo de
inversdo de polaridade. Em 20 min a regido 6tima se mantém com os padrdes do

tempo de 10 min.
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Figura J1 - Superficies de resposta para %DQO em 5, 10 e 20 min de EC.
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Legenda: A: 5 min; B: 10 min; C: 20 min.
Fonte: A autora (2024).

Os graficos de Valor normal esperado versus Residuos, em relagdo a %DQO para
todos os tempos avaliados, estdo evidenciados na Figura J2. Compreende-se que,
para os tempos de 5 e 10 min, o percentual de remocdo da demanda quimica de
oxigénio segue uma distribuicdo normal jA que os pontos estdo aleatoriamente
proximos a linha de referéncia. JA no tempo de 20 min, ndo se pode aferir

distribuicdo normal visto que os pontos ndo estdo dispostos aleatoriamente.
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Figura J2 — Valor normal esperado versus Residuos para %DQO em 5, 10 e 20 min de EC.
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Fonte: A autora (2024).

Na Figura J3 pode-se avaliar a distribuicdo dos Residuos em funcdo dos valores
preditos, notando-se regides mais densas de pontos. Apesar disso, mesmo esses
pontos distribuem-se aleatoriamente, sem padrdo, indicando certa independéncia

dos erros.



Figura J3 — Residuos versus Valores preditos para %DQO em 5, 10 e 20 min de EC.
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APENDICE K: Dados estatisticos para %Turb

Os elementos estatisticos para % Turb em 30 min estdo dispostos na Tabela K1.

Tabela K1 — Elementos estatisticos para %Turb em 30 min.

Desvio padréo
dos coeficientes

Fator Efeito Desvio padréo p-valor Coeficientes
Média 96,07 0,79 0,00* 96,07
Q (L) -34,96 0,97 0,00* -17,48
Q@ -24,42 1,15 0,00* -12,21
Tinv (L) 12,17 0,97 0,01* 6,09
Tinv (Q) -4,47 1,15 0,06 -2,23
Q (L) e Tinv (L) 21,36 1,37 0,00* 10,68

0,79
0,48
0,57
0,48
0,58
0,69

Legenda: R? = 0,97; R2 — ajustado = 0,93. L = linear; Q = quadratico. *: p-valor < 0,05.

Fonte: Autora (2024).
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Os resultados quanto a remocgéo de turbidez nos tempos de 5, 10 e 20 min estéo

dispostos na Tabela K2.

Tabela K2 — %Turb em 5, 10 e 20 min de EC.

%Turb nos tempos de (min)

Experimento Q (mL/s)  ti,. (S) c 0 0
1 3 15 57,68 50,59 95,05
2 5 15 47,27 9,15 17,45
3 3 25 40,05 95,09 97,73
4 5 25 82,46 24,12 53,81
5 4 20 65,92 30,31 88,75
6 4 20 60,20 23,98 85,76
7 4 20 62,97 52,55 91,85
8 2,58 20 22,89 86,34 96,80
9 5,42 20 58,81 11,19 23,92
10 4 12,93 67,97 42,77 36,77
11 4 27,07 69,04 28,90 87,24

Legenda: Q é a vazao volumétrica [mL/s], t;,,, € 0 tempo de inverséo de polaridade [s], %Turb € o
percentual de remocéao da turbidez.
Fonte: A autora (2024).
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Por meio destes, realizou-se uma analise estatistica dos dados. Os efeitos,

coeficientes, seus desvios padréo e o p-valor de cada fator estudado em relagéo ao

%Turb nos diferentes tempos estdo expressos na Tabela K3.

Ao analisar os elementos estatisticos nota-se que apenas o Tj,,, (L € Q) ndo foram

significativos para o modelo estatistico (Equacédo K1) do percentual de remocéo da

demanda quimica de oxigénio em 5 min (%Turbs). Entre os fatores significativos,

apenas a Q (Q) foi inversamente proporcional a variavel resposta. A qualidade desde

modelo é atestada, visto que possui R? (0,96) e R? — ajustado (0,92) acima do

desejado.

Tabela K3 — Elementos estatisticos para %Turb.

%Turbs = 63,04 + 10,33 * Q — 10,48 x Q2 + 13,21 * Q * Tjp, (K1)

t (min) Fator Efeito Desv~|o p-valor Coeficientes Desvio P"’!dra"
padréo dos coeficientes
Média 63,04 1,65 0,00* 63,04 1,65
Q (L) 20,67 2,02 0,01* 10,33 1,01
Q (Q) -20,97 2,40 0,01* -10,48 1,20
5 Tinv (L) 4,77 2,02 0,14 2,38 1,01
Tinv (Q) 6,52 2,41 0,11 3,26 1,21
L)e
'?in(v )(L) 26,41 2,86 0,01* 13,21 1,43
Média 35,62 8,67 0,05 35,62 8,67
Q (L) -54,55 10,59 0,04* -27,28 5,30
Q(Q) 14,27 12,55 0,37 7,13 6,28
10 Tinv (L) 9,96 10,61 0,45 4,98 5,31
Tinv (Q) 1,47 12,64 0,92 0,73 6,32
L)e
'(I?in(v)(L) -14,77 15,01 0,43 -7,38 7,50
Média 88,80 1,76 0,00* 88,80 1,76
Q (L) -56,02 2,15 0,00* -28,01 1,07
Q (Q) -25,88 2,55 0,01* -12,94 1,27
20 Tinv (L) 27,61 2,15 0,01* 13,80 1,08
Tinv (Q) -24,44 2,56 0,01* -12,22 1,28
L)e .
'?in(v)(L) 16,84 3,05 0,03 8,42 1,52

Legenda: Em 5 min: R? = 0,96; R? — ajustado = 0,92. Em 10 min: R? = 0,84; R? — ajustado = 0,67. Em
20 min: R? = 0,98; R? — ajustado = 0,95. L = linear; Q = quadratico. *: p-valor < 0,05.

Fonte: Autora (2024).

Em relacdo ao percentual de remocao de turbidez no tempo de 10 min (%Turbio),

apenas o Q (L) foi significativo (Equacdo K2), sendo inversamente proporcional a
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variavel resposta. Este modelo ndo indica confiabilidade, visto que tanto o R? (0,84)
como o R? — ajustado (0,69) estdo abaixo do desejavel.

%Turby, = —27,28 * Q (K2)

Na analise do tempo de 20 min, nota-se que todos os fatores foram significativos. A
Q (L e Q) e 0 Ty (Q) interagiram inversamente proporcional a %Turb (Equacéo K3),
e os demais atuaram diretamente proporcional. Com R? (0,98) e R? — ajustado (0,95)

acima de 0,90, a qualidade deste modelo pode ser atestada.

%Turby, = 88,80 — 28,01  Q — 12,94 * Q2 + 13,80 * T, — 12,22

* T2

inv + 8,42 * Q * Tinv (K3)

As equacbes K1-K3 sdo vdlidas para os intervalos dos fatores estudados nessa

pesquisa.

A superficies de resposta da remocao de turbidez nos diferentes tempos estdo
dispostas na Figura K1. Em 5 min, pontos 6timos sdo encontrados nos extremos do
Tiny © entre a regido central e a extremidade superior da Q. Aos 10 min a regiédo
Otima encontra-se na menor vazao e no maior tempo de inversdo de polaridade. Em
20 min a regido 6tima se expande na superficie, com destaque para a menor Q e

para a regiao central do t;y,,.
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Figura K1 - Superficies de resposta para %Turb em 5, 10 e 20 min de EC.
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Legenda: A: gmin; B: 10 min; C: 20 min.
Fonte: A autora (2024).

Os gréficos de Valor normal esperado versus Residuos, em relagdo a %Turb para
todos os tempos avaliados, estdo evidenciados na Figura K2. Compreende-se que,
para o tempo de 20 min, o percentual de remocdo de turbidez segue uma
distribuicdo normal ja que os pontos estdo aleatoriamente proximos a linha de
referéncia. J& nos tempos de 5 e 10 min, ndo se pode aferir distribuicdo normal visto
gue os pontos nao estao dispostos aleatoriamente.



Figura K2 — Valor normal esperado versus Residuos para %Turb em 5, 10 e 20 min de EC.
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Legenda: A: 5 min; B: 10 min; C: 20 min.
Fonte: A autora (2024).

Na Figura K3 pode-se avaliar a distribuicdo dos Residuos em fun¢éo dos valores
preditos, notando-se regides mais densas de pontos. Apesar disso, mesmo esses
pontos distribuem-se aleatoriamente, sem padrdo, indicando certa independéncia

dos erros.



Residuos

Figura K3 — Residuos versus Valores preditos para %Turb em 5, 10 e 20 min de EC.
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APENDICE L: Elementos estatisticos para Cen e %TOG/Cen

Os elementos estatisticos para Cen e %TOG/CEN em 30 min estdo dispostos na
Tabela Ll e L2.

Tabela L1 — Elementos estatisticos para o Cen.

Fator Efeito  DoSVI®  pvalor  Coeficientes D°SVIO padrao

padréo dos coeficientes
Média 2,12 0,04 0,00* 2,12 0,04
QW) -1,18 0,04 0,00* -0,59 0,02
Q@ 0,33 0,05 0,02* 0,17 0,03
Tinv (L) 0,05 0,04 0,34 0,03 0,02
Tinv (Q) -0,01 0,05 0,92 -0,00 0,03
Q (L) e Tinv (L) 0,02 0,06 0,77 0,01 0,03

Legenda: R? = 0,99; R? — ajustado = 0,99. L = linear; Q = quadratico. *: p-valor < 0,05.
Fonte: Autora (2024).

Tabela L2 — Elementos estatisticos para %TOG/Cen.

Fator Efeito Desvio p-valor Coeficiente Desvio padrdo

padréo dos coeficientes
Média 40,76 1,34 0,00* 40,76 1,34
Q (L) -5,85 1,64 0,07 -2,92 0,82
Q@) -17,36 1,94 0,01* -8,68 0,97
Tinv (L) 6,45 1,64 0,06 3,23 0,82
Tinv (Q) -3,12 1,96 0,25 -1,56 0,98
Q(L)eTinv(L) 12,86 2,32 0,03* 6,43 1,16

Legenda: R? = 0,90; R? — ajustado = 0,81. L = linear; Q = quadratico. *: p-valor < 0,05.
Fonte: Autora (2024).
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APENDICE M: Fotografias dos eletrodos antes e apés a EC

Figura M1 — Fotografias dos eletrodos antes e depois do experimento 2.
Eletrodo 1 Eletrodo 2 Eletrodo 3 Eletrodo 4

)

Eletrodo 6

= N

Figura M2 — Fotografias dos eletrodos antes e depois do experimento 3.
Eletrodo 1 _Eletrodo 2 Eletrodo 3 Eletrodo 4

Figura M3 — Fotografias dos eletrodos antes e depois do experimento 4.
Eletrodo 1 Eletrodo 2 Eletrodo 3 4 Eletrodo 5
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Figura M4 — Fotografias dos eletrodos antes e depois do experimento 5.
Eletrodo 1 Eletrodo 2 Eletrodo 3 Eletrodo 4

Eletrodo5  Eletrodo6

Figura M5 — Fotografias dos eletrodos antes e depois do experimento 6.

Eletrodo 1 Eletrodo 2 Eletrodo 3
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Fonte: A autora (2024).

Figura M6 — Fotografias dos eletrodos antes e depois do experimento 7.
Eletrodo 1 Eletrodo 2 Eletrodo 3 Eletrodo 4

g% )

Fonte: A autora (2024).
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Figura M7 — Fotografias dos eletrodos antes e depois do experimento 8.

Eletrodo2  Eletrodo3 Eletrodo 4 Eletrodo 5 Eletrodo 6

&

Fonte: A autora (2024).

Figura M8 — Fotografias dos eletrodos antes e depois do experimento 9.
Eletrodo 2 Eletrodo 3 Eletrodo 4 Eletrodo 5 Eletrodo 6
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Figura M9 — Fotografias dos eletrodos antes e depois do experimento 10.
Eletrodo 1 Eletrodo 2 Eletrod Eletrodo Eletrodo 5

Al
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Figura M10 — Fotografias dos eletrodos antes e depois do experimento 11.
Eletrodo 1 Eletrodo 2

Eletrodo 3 Eletrodo 4 Eletrodo5  Eletrodo 6




