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Electrocoagulation Applied to Removal of Phosphates from Artificial Domestic
Effluent Prepared with Cola Beverage - An Undergraduate Experiment

Abstract: An undergraduate chemistry experiment on water pollution remediation is presented. It describes
the use of electrocoagulation to remove phosphates from an artificial domestic effluent prepared with cola
soft drink, using aluminum foil and aluminum metallic plates as electrodes. Phosphate concentrations in the
electrolytic solution were determined by a standard spectrophotometric methodology. Results using the
artificial effluent were comparable to those observed in an analogous procedure using a sample of urban
domestic effluent. Besides, electrodes constructed with aluminum foil gave similar results to those observed
with metallic plates, with the advantage of a lower experimental cost. Millimetric corrosion holes at the
aluminum paper anode and adsorption of beverage-colored material on the flocs, formed during
electrocoagulation, were easily visible at the end of the process. The experiment presents fundamental
chemistry techniques for environmental sanitation issues while introducing students to the aspects of
brazilian legislation regarding maximum allowable phosphor concentration in effluents.
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Resumo

Este artigo descreve um experimento de graduagdo sobre remediacdo de dguas poluidas, especificamente a
remogdo de fosfatos em efluente artificial preparado com refrigerante de cola por meio da eletrocoagulagao,
utilizando eletrodos de papel aluminio e placas metdlicas. As concentracdes de fosfato na solugdo eletrolitica
foram determinadas por metodologia espectrofotométrica padrdo. Os resultados obtidos com o efluente
artificial foram comparaveis aos obtidos em procedimento andlogo com uma amostra de esgoto doméstico
urbano. Além disso, os resultados da eletrocoagulagdo com eletrodos construidos com papel aluminio foram
semelhantes aos obtidos com placas metalicas, reduzindo-se o custo do experimento. Pequenas perfuracbes
decorrentes da corrosdo do papel aluminio, que atua como anodo, e a adsor¢do do corante da bebida
refrigerante nos flocos formados durante a eletrocoagulagdo sdo facilmente visiveis ao final do processo. O
procedimento experimental alia técnicas fundamentais de Quimica a solucdo de questdes ambientais, além
de apresentar aos estudantes aspectos da legislagdo brasileira que regulamenta a concentragdo maxima
permitida de fosforo em efluentes.
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1. Introdugao

Com a criagdo dos cursos de Ciéncias
Ambientais, Engenharia Ambiental e, mais
recentemente, Engenharia Quimica, na
Universidade de Brasilia, surgiu uma
demanda por experimentos que abordassem
conceitos fundamentais de Quimica em um

contexto relacionado as questdes ambientais,
compativeis com a infraestrutura dos nossos
laboratdrios de ensino de graduacao.

O tratamento de efluentes liquidos, de
origem doméstica ou industrial, € um tema
interdisciplinar que possibilita a discussdo de
inimeros  tdpicos de  Quimica. A
compreensao dos diferentes tipos de
tratamento de acordo com as caracteristicas
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fisicas, quimicas e bioldgicas do efluente,
bem como o conhecimento dos parametros
de qualidade das aguas para lancamento do
efluente no corpo receptor, conforme
estabelecido em legislacdo, exemplificam
aspectos que devem ser apresentados aos
estudantes para enriquecer a sua formagao
profissional.

A eletrocoagulagdo (EC) é uma técnica
eletroquimica para tratamento de efluentes
aquosos em que a adequagdo dos
parametros operacionais para diferentes
tipos de efluentes vem sendo muito
pesquisada em escala de laboratdrio nos
ultimos anos. Tal interesse deve-se ao menor
custo da EC em comparacdo com
tratamentos guimicos envolvendo
coagulacdo,’ facilidade de automacdo, além
de ser uma técnica que atende a muitos dos
preceitos da Quimica Verde, como a
diminuicdo do uso de reagentes quimicos e
seus eventuais contaminantes, auséncia de
contra-ions (sulfato e cloreto) presentes nos
agentes coagulantes convencionais e redugdo
da quantidade de lodo formada no
processo.”® A eventual adocdo de energia
elétrica na EC proveniente de fontes
renovaveis alternativas (energias solar e
edlica, por exemplo), tornaria a técnica ainda
mais afinada com os principios da Quimica
Verde.?

Efluentes contendo substancias com
certas caracteristicas fisico-quimicas,
toxicolégicas ou ecotoxicoldgicas e que,
eventualmente, nao sdo facilmente
biodegradaveis ou que inibem a degradagdo
microbiolégica, requerem um tratamento
diferenciado antes de serem enviados a uma
estacdo de tratamento de esgotos
domésticos ou langados em um corpo
receptor. Na literatura é possivel encontrar
varios exemplos de aplicagdo da EC no
tratamento de 4guas para abastecimento
humano” e de efluentes com caracteristicas
ambientalmente inaceitdveis devido a
presenca de substancias poluentes, incluindo
substdncias que conferem  coloragdo
destoante, odores  desagradaveis ou
alteracdes extremas de pH.?

Na ultima década, diversos parametros

Vo

inerentes a técnica de EC, como o material e
configuracdo dos eletrodos, distancia
intereletrodo, pH inicial, voltagem, densidade
de corrente, condutividade e tempo de
eletrdlise, foram otimizados para o
tratamento especifico de efluentes
provenientes de industrias téxteis," de
processamento de 6leo,>® de galvanoplastia,’
fabricas de papel,® industrias
farmacéuticas,>’® além de efluentes muito
ricos em matéria organica, origindrios de
industrias petroliferas,’* de laticinios™ e de
abatedouros.”™*

Diversos estudos descrevem as condicoes
6timas para a EC de efluentes naturais ou
artificiais, inclusive solucdo lixiviada de solo
contaminado®™'® e d4guas poluidas de
rios,'”*®*  contendo  espécies  quimicas
potencialmente danosas ao meio ambiente,
como arsénio,” fluoreto,” fosfato,’**
sulfetos,” boro,” nitrato,” zinco, cobre,
cromo, niquel, cddmio, e chumbo.3#1923:24
Além da eficiéncia na remocao de substancias
dissolvidas ou emulsionadas, a EC vem sendo
empregada na remoc¢do de sdlidos em
suspensdao ou de particulas coloidais, como
argilas em geral,”> encontradas em efluentes
de mineradoras, ou em efluentes originarios
de industrias de processamento de
marmore.”

A EC é muitas vezes referida na literatura
como sindnimo de eletrofloculagdo™ ou
eletroflotacdo;®*' alternativamente, alguns
autores empregam a expressao
EC/flotac30™" com os termos associados. As
diversas designagGes mencionadas remetem
aos fendmenos fisicos e quimicos envolvidos
no processo, que se inicia em uma célula
eletroquimica, onde uma diferenca de
potencial é aplicada a eletrodos de metal, em
geral ferro ou aluminio, imersos na solucdo
eletrolitica a ser tratada. Sob a acdo de uma
corrente elétrica ocorre a formacdo da
espécie coagulante in situ, em decorréncia da
oxidacdo do metal de sacrificio no dnodo, e a
formacdo simultanea de ions hidroxido e gas
hidrogénio no catodo.

Os ions metdlicos em meio aquoso
formam  hidréxidos metdlicos neutros
M(OH)3, pouco soltuveis em uma determinada
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faixa de pH, ou espécies iGnicas complexas
M,(H,0),(OH),™. Os hidréxidos metalicos em
suspensado (“coagulados”) atraem substéancias
e particulas, neutras ou carregadas,
presentes no meio, formando agregados de
maior dimensdo (“flocos”), que podem
sedimentar ou ser carreados até a superficie,
pela acdo das bolhas de gds hidrogénio,
fendbmeno esse conhecido como flota¢do. Os
flocos contendo os poluentes originalmente
presentes na solucdo eletrolitica podem ser
recolhidos por um método de separacao
conveniente e encaminhados para a
destinacdo final mais adequada. Assim, nas
condicbes  descritas, ainda que os
mecanismos operantes na remog¢do dos mais
diversos tipos de poluentes por EC ndo sejam
totalmente compreendidos,>**’ é possivel
reconhecer trés fenGmenos induzidos
electroquimicamente: eletrocoagulacao,
eletrofloculagdo e eletroflotacao.

Do ponto de vista da Quimica, coagulacdo
e floculagdo sdo termos relacionados ao
fendbmeno da precipitacdo. Entretanto, na
area tecnoldgica, eletrocoagulacdo refere-se
a uma etapa inicial de producdo
eletroquimica de agentes quimicos
coagulantes, e eletrofloculacdo a etapa
seguinte em que ocorre a adsorgcdo de
espécies quimicas contaminantes, como ions
ou particulas coloidais presentes no meio em
tratamento, na superficie do agente
coagulante.”®

Enquanto na coagulagdo quimica (CQ) sdo
usados sais metalicos, polimeros ou
polieletrdlitos, na EC o coagulante é gerado in
situ pela oxidagdo eletrolitica de um metal
conveniente no anodo. Empregando-se
eletrodos de aluminio, as semi-reagdes nos
eletrodos sao:

Anodo: Al > AP* + 3e” (1)
Cétodo: 2H,0 + 26> H, + 20H" 2)

O cation aluminio (A**) gerado no anodo
reage com moléculas de agua produzindo
Al(OH); a espécie insoluvel considerada
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como o principal agente responsdvel pela
coagulagdo.”” Uma outra semi-reagdo a ser
considerada é a oxidacdo da agua no anodo,*
enquanto a reagdo catddica correspondente
é a mesma mostrada na equacdo 2.

Anodo: 2H,0 > 0, + 4H" + 4e (3)

Os gases gerados nos eletrodos,
hidrogénio (equacgdo 2) e oxigénio (equacao
3), formam correntes de microbolhas que
provocam a flotacdo dos materiais
coagulados. A eficiéncia do processo de
flotacdo esta associada ao tamanho das
bolhas, quanto menores, maior a superficie
de contato com as particulas poluentes, bem
como a sua adequada dispersdo no meio.

Ha alguns exemplos na literatura de
experimentos de laboratdrio simplificados
que empregam a eletrocoagulacdo no
contexto do ensino de Quimica voltado para
Ilbanez*’’ em

guestées ambientais. uma
revisdo das contribuicdes das técnicas
eletroquimicas aplicadas ao saneamento

ambiental apresentou um experimento
simples de eletrocoagulagdo para remocao
de corantes organicos de um efluente
artificial. Mais recentemente, a
eletrocoagulagdo de uma solugdo aquosa
contendo um azo corante foi apresentada
como um experimento de graduagdo.>

O presente artigo visa apresentar
didaticamente a técnica de EC, contribuindo
com a proposta de um experimento de baixo
custo e facil execugdo em laboratdrios de
ensino, empregando-se uma metodologia
analitica adotada em esta¢des de tratamento
de efluentes para o controle de um
importante poluente, o fosfato.

0O aumento da concentragao de nutrientes
em ecossistemas aquaticos, em especial
fosforo e nitrogénio, favorece o crescimento
excessivo de biomassa. Este fendmeno,
denominado  eutrofizacdo, traz como
consequéncias aumento na demanda
bioldgica de oxigénio, alteracdo de pH,
turbidez da 4gua, liberacdo de toxinas,
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podendo ocasionar morte de peixes e
animais. Geralmente, a excessiva
concentracdo de fésforo em corpos hidricos
estd relacionada a despejos industriais, a
atividade agropecuaria ou, ainda, a efluentes
domésticos, sendo os detergentes para lavar
roupa uma das principais fontes de ions
fosfato. A Resolu¢do CONAMA n° 357 de
17/3/2005 classifica os corpos de agua
superficiais e, conjuntamente com a
Resolucdo CONAMA n° 430 de 13/5/2011,
estabelece as condicbes e padroes de
langcamento de efluentes. De acordo com as

citadas resolugbes, os limites maximos
permitidos para fésforo total (P) em
efluentes a serem lancados direta ou

indiretamente em corpos de agua doce
variam de 0,030 mg L' a 0,15 mg
L™

No experimento de graduacdo aqui
proposto, a integracdo de aspectos técnicos e
regulatdrios usados no tratamento de agua e
efluentes em geral é uma contribuicdo
adicional para a formacdo abrangente do
graduando em Quimica, Ciéncias Ambientais
e dreas correlatas.

2. Parte Experimental

2.1. Materiais e métodos

Neste trabalho, foi feito o tratamento
eletroquimico de uma amostra artificial de
esgoto doméstico que simulou as
caracteristicas de coloragdo e concentragdo
de fosfato observadas no efluente coletado
do decantador primario (EDP) de uma
estacdo de tratamento de esgoto urbano de
um bairro residencial de Brasilia. O uso de
amostras que simulam o esgoto teve por
finalidade evitar a insalubridade relacionada
ao manuseio de amostras de esgoto em
laboratérios de ensino.

Visando estabelecer o0s parametros
metodolégicos, incluindo a selecdo do
material de construcdo dos eletrodos,

inicialmente foram empregadas solucdes

Vo

aquosas de di-hidrogenofosfato de potassio
(KH,PO,) como amostra artificial de esgoto
para a eletrélise. Esse composto ¢é
frequentemente utilizado para simular a
presenca de fosfato em efluentes artificiais
em estudos de otimizacdo da EC para
remoc3o de fésforo.?%*

Todos os reagentes utilizados tinham grau
de pureza analitico. Previamente ao uso, di-
hidrogenofosfato de potdssio (marca CAAL)
foi seco em estufa a 110 °C por 3 horas e
armazenado em dessecador. As solugbes de
reagentes empregadas na determinacdo de
fosforo na forma de fosfato livre nas
amostras e para a construgdo da curva
padrdo analitica foram preparadas usando-se
agua destilada. As solugGes de simulagdo de
efluentes, preparadas com KH,PO, ou
refrigerante de cola e submetidas ao
processo de eletrocoagulacdo para reducao
do teor de fosfato, foram preparadas com
dgua da torneira, que permitiu uma
conducdo de corrente comparavel a
registrada na eletrélise da amostra de
esgoto, na concentracdo de fésforo de 10 mg
LY. Essa concentragio de fdsforo
corresponde ao valor médio aproximado
encontrado nos afluentes das estagdes de
tratamento de esgoto de Brasilia e entorno.*
A amostra de efluente do decantador
primario da estacdo de tratamento de
esgotos da Asa Norte (ETE-Norte) fornecida
pela Companhia de Saneamento Ambiental
do Distrito Federal (CAESB) foi coletada as 10
horas do dia 28 de dezembro de 2010 e
eletrolisada no mesmo dia. Nos processos
eletroliticos utilizou-se uma fonte de
corrente continua da marca ICEL — Manaus,
modelo PS 4100, com saida de 0-30V / 0-3A.
A andlise foi feita em espectrofotometro
Genesys 10 UV, efetuando-se a leitura das
amostras a 690 nm em temperatura
ambiente, entre 20 e 30 °C.

A andlise de fosfato nas amostras foi

efetuada empregando-se o método do
cloreto estanoso (SnCl,) descrito pela
American  Public  Health  Association,®

seguindo-se um procedimento similar ao
usado para determinacdo de fdsforo na
forma de ortofosfato em efluentes pela
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CAESB. A metodologia é fundamentada na
andlise espectrofotométrica da espécie
intensamente azul (azul de molibdénio)
formada pela reducdo do acido
fosfomolibdico (H;PMo01,04 - produto da
reacdo do ion fosfato com o ion molibdato
em solucdo 4cida) com cloreto estanoso. O
teor de fésforo nas amostras foi calculado
com referéncia a curva padrdao analitica
construida conforme brevemente descrito a
seguir.

2.2. Preparo de solugdes

Solugdo 0,020 mol/lL de molibdato de
aménio ((NH;)sMo0,0,4.4H,0)

A solucdo foi preparada dissolvendo-se
6,255 g de molibdato de amonio tetra-
hidratado em 40 mL de agua destilada. A
solucdo de molibdato, adicionou-se
lentamente solugdo ja resfriada de 70 mL de
acido sulfirico concentrado em 100 mL de
agua destilada. Transferiu-se a mistura para
um baldo volumétrico de 250 mL e
completou-se o volume. A solucdo foi
conservada em geladeira.

Solugdo de cloreto estanoso (SnCl,.2H,0)

A solugdo foi preparada dissolvendo-se
2,535 g de cloreto estanoso di-hidratado em
50 mL de glicerol com aquecimento em
banho-maria e agitacdo. A solugdao obtida é
estdvel e ndo requer cuidados de
armazenamento.

Solugdo estoque de fésforo (500 mg L)

A solugdo estoque de foésforo foi
preparada com 1,0965 g de di-
hidrogenofosfato de potassio (KH,PO,) seco e
agua destilada em baldo volumétrico de 500
mL. A solucdo foi conservada em geladeira.

Avellar, I. G. J. et al.

Solugdo intermedidria de fosforo (5,0 mg
L)

A solucdo foi preparada por diluicdo 1:100
da solugdo estoque de fésforo, pipetando-se
5 mL da solugdo estoque de fésforo descrita
acima, transferindo-se para um baldo
volumétrico de 500 mL e completando-se o
volume com a&gua destilada. A solucdo
intermediaria de fésforo foi conservada em
geladeira.

2.3. Curva padrao analitica

De acordo com o procedimento para
determinacdo de fésforo na forma de
ortofosfato em efluentes pela CAESB, foi
construida uma curva padrdo relacionando
concentracdes conhecidas de solugdes de
fosforo entre 0,0 a 2,0 mg L™ e os respectivos
valores das absorbancias medidas em 690
nm. Para a construcdo da curva padrdo,
transferiram-se doze aliquotas de 0 a 20,0 mL
(0,0 mL; 0,5 mL; 1,0 mL; 2,0 mL; 4,0 mL; 6,0
mL; 8,0 mL; 10,0 mL; 12,0 mL; 14,0 mL; 18,0
mL; 20,0 mL) da solucdo intermedidria de
fosforo (5,0 mg L") para baldes volumétricos
de 50 mL. Em cada baldo contendo a aliquota
adicionaram-se 4 mL da solucdo de molibdato
de amobnio e, em seguida, 10 gotas da
solucdo de cloreto estanoso. Apds completar
rapidamente o volume a marca de afericdo e
homogeneizar a solugdo, esperou-se de 10 a
12 minutos para o desenvolvimento da cor
antes de fazer a leitura da amostra (o tempo
de pausa, em temperatura ambiente, foi
mantido uniforme para todas as amostras).
As solugbes preparadas dessa forma tinham
respectivamente as seguintes concentragdes
de fosforo: 0,0 mg L 0,05 mg L%0,1 mg L
1; 0,2 mg L'l; 0,4 mg L'l; 0,6 mg L"l; 0,8 mgl
11,0 mglh 1,2 mgLl 1,4 mglh 1,8 mgl
1. 2,0 mg L. Empregando-se a equacdo da
reta obtida para a curva padrdo, construida
usando-se o resultado médio de trés
experimentos independentes para cada
ponto da curva (R> = 0,9952), foi possivel
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determinar a concentracdo de fdsforo na
solucdo eletrolitica durante a EC, medindo-se
os valores de absorbancias das aliquotas
recolhidas ao longo do processo. O instrutor
poderda optar pela construcdo da curva
padrdo previamente a aula em que serd
realizado o experimento de eletrocoagulacao,
com ou sem a participacao dos alunos.

2.4. Construgdo da célula eletrolitica

A célula eletrolitica consistiu de béquer de
400 mL, onde dois eletrodos metalicos
perfurados a cerca de 1 cm da borda superior
foram transpassados e mantidos suspensos

Va

por bastdo fino de vidro, conforme mostrado
na Figura 1. Os eletrodos, separados em
cerca de 3 cm um do outro por pequenos
blocos de isopor ou esponja sintética e
mantidos sem contato com as paredes do
recipiente, foram conectados a fonte de
corrente continua por intermédio de
conectores do tipo jacaré (Figura 2).
Tipicamente, nos primeiros dez minutos da
eletrdlise foram obtidas leituras de corrente
de 0,05 A, estabilizando-se entre 0,03 ou 0,02
A até o final do processo. Esses valores de
corrente sdo eficientes na remocdo de
fosfato por eletrocoagulacdo, conforme
descrito na literatura em condigbes
semelhantes.®

Figura 1. Montagem experimental da eletrocoagulacdo de solugdo artificial de esgoto
doméstico preparada a partir da diluicdo de bebida refrigerante do tipo cola
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Figura 2. Detalhe do posicionamento dos eletrodos de papel aluminio suspensos por um
bastdao de vidro e separados por blocos de espuma sintética. Notar o estagio final da
eletrocoagulagdo onde se observa o sélido flocoso de cor castanha devido a adsorgdo do
corante da bebida refrigerante empregada na superficie da fase liquida

Anodos

Usou-se sempre aluminio metalico como
material de constituicdo do anodo (eletrodo
de sacrificio). O eletrodo é consumido no
processo, ja que o metal sofre oxidacdo ao
estado +3 nos processos de eletrocoagulagao.
Placas de aluminio (10 cm de comprimento x
4 cm de largura x 0,3 cm de espessura) e de
papel aluminio em dobradura retangular (10
cm x 3 cm) funcionaram como anodos (Figura
3) em dois conjuntos independentes de
experimentos de eletrocoagulagdo de
solucdo de KH,PO, (0,000322 mol L") com
teor de 10 mg L* de fésforo, usada na
padronizagdo do procedimento, sem que
fossem observadas diferengas nos aspectos
guantitativos do processo.

Antes do uso, as placas macicas de
aluminio foram limpas com algodao
embebido em acetona e, em seguida, lavadas
com solucdo aquosa de acido cloridrico a 6
mol/L (solugdo de HCl concentrado em &gua

na propor¢do de 1:1) para remogdo da
camada de 6xido - tal procedimento deve ser
efetuado apenas com as placas macicas de
aluminio. Na eletrdlise dos efluentes de
esgoto foram usadas placas de aluminio no
anodo. Na eletrdlise da solucdo de
refrigerante tipo cola (solucdo de efluente
artificial) foram usados exclusivamente
anodos constituidos de papel aluminio.

Os eletrodos de papel aluminio foram
construidos a partir de uma faixa de papel
aluminio de 10 cm de largura por cerca de 45
cm de comprimento dobrada de forma
continua, um lado sobre o outro, sempre no
mesmo sentido, de maneira a formar uma
“placa” de 3 cm x 10 cm, mantendo-se a
superficie brilhante do papel aluminio
voltada para o exterior. Dobradura em
sanfona ndo resultou em um bom eletrodo,
pois se observou a tendéncia da placa abrir
nas pontas. O emprego de papel aluminio
teve como objetivo a simplificacdo da
montagem e redu¢do de custos do
procedimento experimental (Figura 3).
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Figura 3. a) Anodos: a esquerda, construido com papel aluminio, e a direita, placa de aluminio;
b) Etapas da construcdao do anodo de papel aluminio

Catodos

No cdtodo ocorre a reducdo de 3agua e
observa-se a formacdo de bolhas de
hidrogénio. Placas de aco (10 cm de
comprimento x 4 cm de largura x 0,1 cm de
espessura) e de papel aluminio em dobradura
retangular (10 cm x 3 cm) funcionaram como
catodos em dois conjuntos independentes de
experimentos de eletrocoagulacdo de
solucdo de KH,PO, a 10 mg L? usada na
padronizagdo do processo, sem que houvesse
diferencas significativas nos resultados
guantitativos dos experimentos. Na eletrdlise
do efluente de esgoto foram usadas placas de
aco nas dimensdes acima como catodo. Nos
experimentos de eletrocoagulacdo de
solucdo de refrigerante tipo cola foram
empregados exclusivamente cdtodos de
papel aluminio em dobradura, construidos
conforme descrito no tdpico anterior sobre
os anodos.

2.5. Coleta das aliquotas da solugao
eletrolitica para quantificacio do teor de
fésforo e determinagao do pH

O teor de fésforo inicial de cada solugdo
eletrolitica (solucdo de KH,PO, — item 2.6;
solugdo de EDP - item 2.7; solugdo de
refrigerante de cola — item 2.8) foi verificado
antes de proceder a eletrocoagulacgao,

coletando-se uma aliquota de 5 mL e
transferindo-se esse volume para um baldo
volumétrico de 50 mL. Ao baldo contendo a
aliquota foram adicionados 4 mL da solugdo
de molibdato de amobnio e, em seguida, 10
gotas da solucdo de cloreto estanoso. Apds
completar rapidamente o volume a marca de
afericdo e homogeneizar a solugao, esperou-
se de 10 a 12 minutos para o
desenvolvimento da cor antes de fazer a
leitura da amostra (o tempo de pausa, em
temperatura ambiente, foi mantido uniforme
para todas as amostras). Esse mesmo
procedimento foi empregado para a
guantificacdo do teor de fésforo coletando-se
uma aliquota de 5 mL da solugdo sob
eletrdlise aos 10, 20, 30, 40, 50, 60 e 75
minutos de eletrocoagulacao.

A fim de reduzir o erro na amostragem e
evitar etapas experimentais adicionais de
filtracdo ou centrifugacdao da aliquota, é
aconselhdvel a introdugdo da ponta da pipeta
bem abaixo da camada superficial onde os
flocos se acumulam, procurando-se coletar a
aliquota sempre no mesmo ponto e a uma
mesma profundidade na célula,
preferencialmente fora da regido entre os
eletrodos. As medidas de pH foram efetuadas
mediante o uso de fita indicadora universal.
N3ao houve necessidade de ajuste do pH
durante os experimentos.
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2.6. Eletrocoagulagdo de solugao de
KH,PO,

Na célula eletrolitica descrita no item 2.4,
foram colocados 320 mL de uma solugdo
com teor de 10 mg L™ em fésforo preparada
com KH,PO, seco e agua da torneira. Em
seguida, aplicou-se uma diferenca de
potencial na amostra, para se obter uma
leitura de corrente de cerca de 0,05 A.
Recomenda-se verter a solucdo eletrolitica no
béquer com os eletrodos ja posicionados,
para maior controle do arranjo experimental.
Usando-se o método do cloreto estanoso,
cujo procedimento esta descrito no item 2.5,
determinou-se o teor de fdésforo na solucdo
eletrolitica ao inicio da eletrdlise (Ty).
Aliquotas de 5 mL da solugdo submetida a
eletrélise foram pipetadas aos 10, 20, 30, 40,
50, 60 e 75 minutos de reacdo e o teor de
fosforo foi determinado.

Para os experimentos feitos com solugdo
de KH,PO, foi investigado o efeito do
material de construcdo dos eletrodos. No
primeiro conjunto de experimentos, foram
empregadas placas de a¢o no catodo e placas
de aluminio no anodo. Em seguida, foram
usadas placas confeccionadas com papel
aluminio em dobradura como eletrodos. Os
experimentos de selegdo do material de
constru¢do dos eletrodos foram feitos em
triplicata (n = 3). Um registro de pH foi feito
no inicio e ao final da eletrdlise.

2.7. Eletrocoagulacao de EDP da ETE-
Norte-CAESB

A amostra de efluente de esgoto
doméstico urbano foi submetida ao processo
de eletrocoagulacdao, empregando-se placa
de aluminio no anodo e placa de ag¢o no
catodo na célula descrita no item 2.4.
Aplicou-se corrente inicial de 0,05 A em cerca
de 320 mL de amostra, determinando-se a
concentracdo de fésforo em aliquotas de 5
mL coletadas aos 10, 20, 30, 40, 50, 60 e 75
minutos de reacgao.
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2.8. Eletrocoagulacdo de solugdo de
refrigerante de cola

Como simulacdo de efluente doméstico
rico em fosfato, foi preparada uma solugdo
de refrigerante de cola (embalagem PET de
600 mL, tradicional). Apds agitacdo por cerca
de 10 minutos com bastdo de vidro para
retirada do excesso de gds carbdnico, 30 mL
de refrigerante a temperatura ambiente
foram pipetados e diluidos a 500 mL com
dgua da torneira. Determinou-se a
concentragdo de fdsforo na solugao diluida
de refrigerante previamente a eletrdlise. Em
seguida, 350 mL da solucdo diluida de
refrigerante de cola foram transferidos para a
célula eletrolitica e aplicou-se uma corrente
inicial de 0,05 A, determinando-se a
concentracdo de fésforo em aliquotas de 5
mL coletadas aos 10, 20, 30, 40, 50, 60 e 75
minutos de reagdo. Os eletrodos do processo
foram feitos de papel aluminio em
dobradura, conforme descrito no item 2.4.

O experimento foi feito em triplicata (n =
3) a partir de trés diferentes garrafas PET de
600 mL da mesma marca de refrigerante
adquiridas em ocasibes e estabelecimentos
distintos. A depender do tipo de bebida
refrigerante contendo fosfato e de sua
embalagem (lata ou embalagem PET), o
instrutor devera adequar a quantidade de
refrigerante usada na preparagao da solugao
a ser eletrolisada, de modo que a
concentragdo inicial de fésforo seja em torno
de 10 mg L™

Para o cdlculo da concentragao de fosfato,
abateu-se dos valores de absorbancia
medidos ao longo da analise a soma dos
valores de absorbancia do branco e da
solucdo eletrolitica antes do inicio da
eletrdlise devido a sua ténue coloragdo
amarelada resultante dos corantes da bebida
refrigerante empregada (absorbancia de
fundo). A absorbancia de fundo foi
determinada a partir de uma solugdo diluida
a 50 mL de uma aliquota de 5 mL da solucgdo
a ser eletrolisada. Os valores das
absorbancias de fundo encontrados para
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aliquotas da solucdo eletrolitica antes do
inicio da EC foram extremamente baixos no
comprimento de onda empregado (690 nm),
tipicamente 0,001. Nos calculos da
determinacdao da concentracdo de fdsforo,
empregou-se o valor de absorbancia de
fundo medido exclusivamente antes do inicio
da EC em cada experimento. A determinacdo
da absorbancia de fundo para cada aliquota
retirada ao longo da EC ocasionaria um
decréscimo substancial do volume da solucdo
eletrolitica, comprometendo a eficiéncia da
eletrélise, além de aumentar o nimero de
etapas experimentais.

3. Resultados e Discussao

3.1. Desenvolvimento da metodologia e
eletrocoagulagdo de EDP da ETE-Norte-
CAESB

O estabelecimento das condi¢cbes de um
processo  eletrolitico adequado  para
graduacdo foi feito mediante o uso de
solucGes de KH,PO, com teor de 10 mg Lrem
fésforo, preparadas com dagua da torneira,
simulando  um  efluente  simplificado.
Constatou-se redugao no teor de fésforo de
91% na eletrocoagulagdo da solugdo de
KH,PO, apds 75 min de eletrélise com anodo
de placa macica de aluminio e cdtodo de
placa de ago. Com o intuito de avaliar o
comportamento da eletrocoagulagdo, e a
consequente redug¢do da concentragdo de
fésforo, em uma amostra real de esgoto,
complexa, rica em matéria organica e
particulados, foi feita a eletrélise de uma
amostra do EDP da estacdo de tratamento de
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esgotos da Asa Norte, bairro residencial de
Brasilia, fornecida pela CAESB, nas mesmas
condi¢Bes. A amostra apresentava aparéncia
turva e tonalidade acinzentada. O teor inicial
de fésforo encontrado na amostra do EDP foi
igual a 4,29 mg L. Apds 75 min de eletrdlise
o teor de fésforo medido atingiu 0,32 mg L
correspondendo a uma redugdo de cerca de
93%.

Os resultados da eletrocoagulacdo dessas
solugbes, usando-se anodos construidos de
placas de aluminio e cdtodos de aco, foram
comparados na Figura 4. Apesar das
diferengas na complexidade das matrizes e
nos teores iniciais de fdésforo nas duas
solucdes, o decréscimo nas concentragdes de
fésforo no efluente simplificado e na amostra
de EDP evoluiu de modo semelhante,
conforme evidencia a analise dos valores de
concentracdo de fosforo normalizados aos
valores iniciais. Do ponto de vista qualitativo,
o processo de eletrocoagulagdo contribuiu
para uma acentuada diminuicdo da turbidez
da amostra real de esgoto, percebendo-se
um sobrenadante flocoso pardo oriundo da
eletrocoagulagao.

Embora o experimento tenha mostrado
com muita clareza a eficiéncia do
procedimento na remediacdo de efluentes, o
uso de amostras reais de esgoto em
laboratdérios de graduagdo traz varios
inconvenientes, o mais importante deles é o
risco biolégico. Por esse motivo, buscou-se
preparar uma simulacdo de esgoto adequada
para evidenciar a eficiéncia da
eletrocoagulagdo na remogao de fosfato e, se
possivel, outros de seus multiplos aspectos,
como redugdo da turbidez, clareamento da
solugdo, desgaste do eletrodo.
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Figura 4. Decaimento da Concentracio de fésforo em mg L' contra Tempo de
Eletrocoagulagdo (min) na EC de solugdes de KH,PO, (A, n = 3 + desvio padrdo) e de uma
amostra de EDP (®), empregando-se eletrodos constituidos de catodo de placa de a¢o e dnodo

de placa de aluminio .
solugbes de KH,PO, (A) e do EDP (®)

Visando simplificar a montagem do
experimento, foi feito um estudo da
substituicdo das placas de aluminio e ago por
eletrodos  confeccionados com  papel
aluminio, de facil aquisicdo e construcdo,
além do menor custo. Os resultados dos
experimentos de eletrocoagulacdo realizados
com solugbes de KH,PO,, com teor de 10 mg
L em fésforo, usando-se eletrodos de placas
metdlicas, aluminio no anodo e aco no

catodo, e papel aluminio dobrado foram

Na figura menor inserida, os mesmos resultados normalizados nas

semelhantes, observando-se um decréscimo
médio no teor de fosfato de 91% e 96%,
respectivamente (Figura 5). O experimento
serviu como validagdo da escolha de
eletrodos construidos por dobradura do
papel aluminio.

Nesses experimentos de estabelecimento
das condicdes de EC registrou-se o pH da
solucdo eletrolitica em torno de 6 antes do
inicio do procedimento, alcancando pH 7 ao
final da eletrdlise.
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Figura 5. Decaimento da Concentracio de fésforo em mg L' contra Tempo de
Eletrocoagulacdo (min) de solugdo de KH,PO, empregando-se eletrodos constituidos de catodo
de placa de a¢o e dnodo de placa de aluminio (A, n = 3 + desvio padrio) e de solugdo de
KH,PO, empregando-se eletrodos construidos com papel aluminio (A, n = 3 &+ desvio padrao)

3.2. Eletrocoagulacdo de solugao de
refrigerante de cola

A escolha de simular uma amostra de
efluente de esgoto urbano empregando-se
uma solucdo de refrigerante de cola deveu-se
ao fato de que, além de rica em fosfato, essa
matriz apresenta coloracdo semelhante a
amostra do EDP, além de substancias
organicas, tais como agucares, aromatizantes,
corantes, cafeina, permitindo observar a
mesma riqueza de fendbmenos observados na
eletrdlise da amostra do efluente de esgoto
doméstico estudado. A mais notavel
diferenca entre a amostra do EDP e a
amostra de esgoto artificial se relaciona a
turbidez inicial, inexistente na amostra
simulada. As eletrélises das solugbes de
refrigerante de cola foram efetuadas
empregando-se eletrodos construidos com
papel aluminio.

Durante a eletrocoagula¢do, as solugdes
diluidas de bebidas refrigerantes de cola se
comportaram como a amostra do efluente
sintético preparado com KH,PO, eletrolisada

com eletrodos de papel aluminio no tocante
a reducdo do teor de fdsforo, observando-se
uma queda de cerca de 95% (Figura 6). Mais
além, alguns aspectos macroscdpicos da
eletrocoagulacdo da solucdo de refrigerante
foram semelhantes aquelas observadas
durante a eletrdlise da amostra de esgoto:
observou-se o clareamento da coloragdo e a
formacdo de um sélido flocoso de tom
castanho, menos denso que a solucdo,
oriundo da eletrocoagulacdo de fosfatos de
aluminio insollveis e material corante
presente na bebida refrigerante.

Os eletrodos construidos com papel
aluminio permitiram evidenciar o consumo
do metal no dnodo (eletrodo de sacrificio),
bastando ao final do processo desdobrar o
papel, apds lavagem em d4gua corrente, e
observar as inimeras perfuragdes
milimétricas que advém do processo. O uso
de fonte de corrente continua favorece a
percepg¢do das reagdes que ocorrem em cada
um dos eletrodos, contribuindo de forma
muito didatica para a compreensdo do
processo eletrolitico.

Rev. Virtual Quim. |Vol 7| |No. 6| |2255-2272|



LVq

Na EC da solugdo de refrigerante cola
registrou-se o pH inicial em torno de 5-6,
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alcangando pH 7 ao final da eletrdlise.

'

40 60 80
Tempo de Eletrocoagulagdo (min)

Figura 6. Decaimento da Concentracio de fésforo em mg L' contra Tempo de
Eletrocoagulacdo (min) de solucdo de refrigerante de cola (@ , n = 3 + desvio padrdo) e de
solugdo de KH,PO, empregando-se eletrodos construidos com papel aluminio (A, n =3 £

desvio padrdo)

Em todos os processos de eletrdlise
realizados foi observado uma discreta
elevagdo do pH, inicialmente na faixa de 5-6 e
atingindo valores finais entre 7-8. Tal
elevagdo pode ser racionalizada levando-se
em considerag¢do que a redu¢do da agua no
catodo gera ions hidroxido (OH’) que ndo sdo
em sua totalidade consumidos para formar
espécies insoltveis de aluminio no meio.”®
Considerando que em valores de pH
proximos a neutralidade a dissolugdo quimica
do metal dos eletrodos ndo é um processo
que merece ser considerado,’® a oxidacdo do
aluminio decorre exclusivamente do processo
eletroquimico. Os cations aluminio e ions
hidréxido gerados nas reacbes de eletrodos
(equacbes 1 e 2) reagem formando vdrias

espécies monomeéricas, como Al(OH)*,
Al(OH),", AL(OH),", além de espécies
poliméricas Alg(OH) s>, Al;(OH)5*,

A|8(OH)204+1 A|1304(OH)247+, A|13(OH)345+, que

se convertem em precipitado amorfo de
AI(OH); com uma grande area superficial para
adsorc¢do de contaminantes. *°

De acordo com a literatura,® com
eletrodos de aluminio, a maior eficiéncia de
remogao de fosfato é atingida em pH 7.
Estudos sugerem que na eletrocoagula¢do de
efluentes aquosos sintéticos contendo
fosfato com valores de pH entre 6 e 8, as
espécies predominantemente formadas sdo
fosfatos de aluminio insoldveis e cations
poliméricos de aluminio, sobre cuja superficie
contaminantes anidnicos, como o fosfato,
também podem ser removidos por
adsorcdo.*”*®

Nos experimentos deste trabalho, ao final
dos 75 min de eletrdlise, a concentracdo de
fosforo ndo atingiu a concentracdo maxima
de fésforo total permitida (0,15 mg L) para
lancamento direto ou indireto em corpos de
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agua doce pelas resolugdes conjuntas do
CONAMA n° 357 de 17/3/2005 e n° 430 de
13/5/2011, apesar da expressiva redugdo do
teor de fdsforo alcangada, superior a 90% em
todos os procedimentos e amostras tratadas,
com um arranjo experimental simples.

Estudos na literatura com montagens
experimentais otimizadas, empregando um
numero maior de eletrodos na célula, liga de
aluminio como material do anodo e adicdo de
eletrdlitos, mostraram que a remocdo de
fosfato pode ser elevada até 99-100%.%**°
Um dos parametros frequentemente
estudados na literatura é a corrente aplicada,
geralmente expressa na forma de densidade
de corrente, o quociente entre a quantidade
de corrente (A ou mA) e a area superficial
geométrica do eletrodo (cm? ou dm?).

Neste trabalho, a densidade de corrente
inicial obtida foi 0,083 A dm?, estabilizando-
se em 0,042 A dm™ nos primeiros dez
minutos de EC. Uma modificacdo possivel
para o aumento da eficiéncia na remocgao de
fosfato no experimento proposto seria a
elevacdo da densidade de corrente para 0,1 A
dm?** mediante aumento da voltagem
fornecida pela fonte ou adicdo de eletrdlito
de suporte a solucdo a ser tratada. Nesse
caso, todavia, recomenda-se que o
procedimento seja realizado empregando-se
placas de aluminio ao invés do papel
aluminio, para evitar o desgaste acelerado do
eletrodo de sacrificio e desprendimento
descontrolado de fragmentos do papel
aluminio no meio sob corrente. A eficiéncia
da remoc¢do de fosfato também aumenta
com o tempo de eletrocoagulagdo, porém ha
um concomitante aumento no consumo de
energia,” o que se constitui em um fator de
exclusdo do parametro tempo quando se
considera a otimizacao da eletrocoagulacao
para fins tecnolégicos.

4. Conclusoes

Nesta pratica foram explorados conteldos
de eletroquimica e analise
espectrofotométrica, aplicados a questées
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ambientais. O experimento apresenta aos
estudantes uma alternativa ao processo
tradicional de floculagdo com sais de ferro
(1) e aluminio para a precipitacdo de
fosfatos, em uso em estacbes de tratamento
de esgoto. E um procedimento de baixo
custo, acessivel e de facil montagem em
laboratdrios de ensino de graduacdo em
Quimica, podendo ser executado em uma
aula experimental de quatro horas de
duragdo ou menos, mediante simplificacGes.

O uso de solucdes aquosas de refrigerante
de cola é uma opc¢ao valida e original para a
simulagdgo do comportamento de um
efluente doméstico rico em fosfato durante
um procedimento de eletrocoagulacdo. O uso
de eletrodos de papel aluminio dobrado
também se mostrou uma opcao eficiente e
econbmica, que permitiu observar a olho nu
o desgaste do eletrodo de sacrificio ao final
da eletrocoagulacao.

Para enriquecer as discussdes ao longo da
execucdo experimental ou na elaboragdo dos
relatérios, sugerimos algumas questoes
relacionados ao tema que o professor pode
abordar com seus alunos: (a) as principais
fontes de fésforo no esgoto doméstico; (b) as
providéncias cabiveis para diminuir o aporte
de fésforo em esgotos domésticos; (c) outros
tratamentos para a remocdo de fésforo em
efluentes aquosos; (d) o tratamento utilizado
para remoc¢dao de fdésforo na estagdo de
tratamento de esgoto da sua cidade; (e) o
teor de fosforo no efluente final da estagdo
de tratamento de esgoto da sua cidade; (f) a
correta destinagdo dos flocos gerados
durante o processo de EC para remocdo de
fosforo; (g) fontes de fosforo na natureza e
dimensdo atual das reservas; (h) consumo
atual de fésforo e projegdo de extingdo das
reservas naturais; (i) custo da obtencdo de
fosforo a partir das reservas naturais; (j)
avaliacdo técnica e econdmica da reciclagem
de fésforo; (k) propostas para reciclagem de
fosforo removido na EC.

Esse experimento é um exemplo de
integracdo de  aspectos  técnicos e
regulatdrios usados no tratamento de agua e
efluentes em geral, suscitando discussées
multidisciplinares que certamente
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enriquecerdo a formagdo do graduando na
area de Quimica e ciéncias correlatas.
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