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RESUMO

A oxidacdo eletroquimica tem se destacado como uma alternativa eficiente para o tratamento de efluentes
industriais contendo contaminantes recalcitrantes. Neste estudo, avaliou-se a degradacdo do corante azo Acid
Black 2 (AB2) em efluente sintético de curtume por meio da oxidagdo eletroquimica utilizando eletrodo de
diamante dopado com boro (DDB). Os experimentos foram conduzidos em sistema de batelada com recirculagao,
sendo investigada a influéncia da concentracdo inicial do corante, densidade de corrente elétrica, pH, concentragéo
de eletrolito e tempo de reacdo por meio de planejamento experimental do tipo Taguchi (L25). As respostas
analisadas incluiram remogdo de cor, demanda quimica de oxigénio (DQO), carbono organico total (COT) e
consumo especifico de energia. Elevadas eficiéncias de remogdo foram obtidas, alcangando até 95,7% para o
corante AB2, 97,4% para DQO ¢ 83,6% para COT. A otimizagdo multiobjetivo via fung@o desejabilidade indicou
condigdes operacionais associadas a pH acido, baixas concentra¢des iniciais de corante e densidades de corrente
moderadas, conciliando alta eficiéncia de tratamento ¢ menor consumo energético. Os estudos cinéticos revelaram
mudanca no mecanismo de degradagdo, com ajuste a modelo de segunda ordem em condigdes preliminares e
primeira ordem sob condi¢cdes otimizadas. Ensaios ecotoxicologicos com Artemia salina indicaram que o
tratamento eletroquimico ndo promoveu aumento significativo da toxicidade do efluente tratado. Os resultados
demonstram o elevado potencial da oxidacdo eletroquimica com eletrodo DDB como tecnologia avangada e
ambientalmente segura para o tratamento de efluentes de curtume contendo corantes recalcitrantes.
Palavras-chave: Processos oxidativos avancados; Planejamento experimental de Taguchi; Ecotoxicidade
aquatica; Demanda quimica de oxigénio.

ELECTROCHEMICAL OXIDATION OF A RECALCITRANT AZO DYE USING
BORON-DOPED DIAMOND ANODES: PERFORMANCE, OPTIMIZATION AND
ENVIRONMENTAL IMPLICATIONS

ABSTRACT
Electrochemical oxidation has emerged as an efficient alternative for the treatment of industrial effluents
containing recalcitrant contaminants. In this study, the degradation of the azo dye Acid Black 2 (AB2) in synthetic
tannery wastewater was evaluated using electrochemical oxidation with a boron-doped diamond (BDD) anode.
The experiments were carried out in a batch system with recirculation, investigating the influence of initial dye
concentration, current density, pH, electrolyte concentration, and reaction time through a Taguchi experimental
design (L25). The evaluated responses included color removal, chemical oxygen demand (COD) removal, total
organic carbon (TOC) removal, and specific energy consumption. High removal efficiencies were achieved,
reaching up to 95.7% for AB2, 97.4% for COD, and 83.6% for TOC. Multi-objective optimization using the
desirability function indicated optimal operating conditions associated with acidic pH, low initial dye
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concentrations, and moderate current densities, allowing high treatment efficiency with reduced energy
consumption. Kinetic studies revealed a shift in the degradation mechanism, with second-order behavior under
preliminary conditions and first-order kinetics under optimized conditions. Ecotoxicological assays using Artemia
salina showed no statistically significant increase in toxicity after electrochemical treatment. Overall, the results
demonstrate that electrochemical oxidation using a BDD anode, combined with statistical optimization tools,
represents a promising and environmentally safe advanced treatment technology for tannery effluents containing
recalcitrant azo dyes.

Keywords: Advanced oxidation processes; Taguchi experimental design; Aquatic ecotoxicity; Chemical oxygen
demand.
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INTRODUCAO

A industria de curtume apresenta expressiva relevancia econdmica no Brasil, com
centenas de unidades produtivas, elevada geragdo de empregos e significativa participagdo no
mercado internacional. De acordo com dados do Centro das Industrias de Curtume do Brasil
(2022), o setor conta com aproximadamente 250 curtumes em operacdo no pais, além de
milhares de industrias associadas a cadeia produtiva do couro, movimentando bilhdes de
dolares anualmente. Entretanto, apesar de sua importancia econdmica, trata-se de um segmento
industrial reconhecido pelo elevado potencial poluidor, uma vez que apenas parte da matéria-
prima processada ¢ incorporada ao produto final, resultando na geragdo de grandes volumes de
residuos e efluentes liquidos (PASCOAL et al., 2007).

Os efluentes gerados no processamento do couro apresentam composi¢do complexa,
caracterizada por elevadas concentragdes de demanda bioquimica de oxigénio (DBO), demanda
quimica de oxigénio (DQO), sélidos em suspensdo, nitrogénio organico, sulfetos e metais
potencialmente toxicos (MELLA et al., 2015). Além disso, em determinadas etapas do processo
produtivo, esses efluentes podem conter concentragdes significativas de corantes sintéticos,
com destaque para os azo corantes, que representam a classe mais amplamente utilizada pela
industria e sdao reconhecidos por sua elevada estabilidade quimica e toxicidade a satide humana
e aos organismos aquaticos (WAN et al., 2019).

Diante das limitagcdes dos processos convencionais de tratamento na remog¢ao desses
contaminantes, tecnologias avancadas t€ém sido investigadas com o objetivo de promover a
degradacao de compostos organicos recalcitrantes presentes em efluentes industriais. Nesse
contexto, os processos de oxidagdo eletroquimica avangada destacam-se como alternativas
promissoras, sobretudo pela simplicidade operacional e alto desempenho na degradacao de
poluentes de dificil remoc¢ao (CAMPOS et al., 2023).

Entre os materiais empregados nesses processos, os eletrodos de diamante dopado com
boro (DDB) tém recebido atengdo crescente, uma vez que apresentam elevada estabilidade
eletroquimica, ampla janela de potencial e elevada eficiéncia na geracdo de espécies oxidantes
capazes de promover a mineralizacdo de poluentes organicos. Estudos indicam que eletrodos
de DDB sdo particularmente eficazes na degradagdo de compostos organicos refratarios,
incluindo corantes sintéticos, superando o desempenho de dnodos tradicionais (MIGLIORINI
et al., 2014; CHEN et al., 2020). De acordo com Hamza et al. (2009), a elevada sobretensao
desses eletrodos favorece a mineralizagdo de compostos organicos, ampliando a eficiéncia do
processo de oxidacdo eletroquimica.

Resultados experimentais em escala de bancada tém demonstrado elevados percentuais
de remocao de corantes utilizando eletrodos de DDB, como observado por Campos et al.
(2023), que reportaram eficiéncias superiores a 90% na degradagao do corante Procion Yellow.
No entanto, apesar dos resultados promissores, aspectos relacionados ao consumo energético
do processo e a definicdo de condi¢des operacionais Otimas ainda representam desafios
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relevantes, especialmente quando se considera a viabilidade técnica e ambiental do tratamento,
incluindo possiveis efeitos adversos, como a toxicidade residual do efluente tratado.

Nesse cenario, o uso de ferramentas de planejamento experimental surge como uma
estratégia eficiente para a avaliagdo sistematica da influéncia das variaveis operacionais sobre
o desempenho da oxidacao eletroquimica. O método de Taguchi, aliado a func¢ao desejabilidade,
tem sido amplamente empregado para a otimizagdo de processos, permitindo a analise
simultanea de multiplos fatores com um numero reduzido de experimentos e contribuindo para
a obtencdo de condigdes operacionais mais robustas (LAMY et al., 2018; MEHAT,
KAMARUDDIN, 2012).

Dessa forma, o presente estudo tem como objetivo avaliar a degradagdo eletroquimica
do corante azo Acid Black 2 em efluente sintético de curtume por meio do uso de eletrodo de
diamante dopado com boro, com énfase na eficiéncia de remogao e no consumo energético do
processo. Adicionalmente, busca-se otimizar as condigdes operacionais por meio da aplicacao
de planejamento experimental, contribuindo para o aprimoramento técnico da oxidagao
eletroquimica como alternativa avancada para o tratamento de efluentes industriais.

REFERENCIAL TEORICO
Corantes azo e efluentes de curtume

Corantes sdo substancias capazes de absorver radiagdo na faixa do visivel e conferir
coloragdo a diferentes materiais, sendo utilizados em ampla escala industrial (Ortega; Lagunes
& Trigos, 2020; Benkhaya, M’Rabet & El Harfi, 2020). A predominancia de corantes sintéticos
e sua elevada persisténcia ambiental t€ém sido associadas a riscos a saide e impactos
ecossistémicos, uma vez que podem atuar como micropoluentes ¢ serem detectados em
diferentes compartimentos ambientais, incluindo agua, sedimentos e organismos aquaticos
(Srivastava & Sofi, 2020; Tkaczyk et al., 2020; Mota et al., 2023).

No setor coureiro, a presenga de corantes nos efluentes se soma a uma matriz complexa,
caracterizada por altas cargas orgdnicas e inorganicas, incluindo DBO, DQO, sulfetos, metais
e solidos em suspensdo, o que dificulta o tratamento por rotas convencionais e amplia o
potencial de impacto ambiental (Mella et al., 2015; Selvi et al., 2013; Sharma et al., 2023).
Além disso, o uso de determinados corantes pode aumentar o risco ambiental do efluente,
sobretudo quando associados a metais e complexos metalicos utilizados em formulagdes de
tingimento e acabamento (Mutlu, 2009).

Entre as classes de corantes sintéticos, os corantes azo destacam-se por serem
amplamente empregados em diferentes segmentos industriais, inclusive no curtume, e por
apresentarem o grupo azo (—N=N—) como caracteristica estrutural central (Ali et al., 2024).
Durante operagdes de tingimento, uma fracao relevante pode ndo ser fixada ao substrato e ser
carreada para o efluente, contribuindo para coloragdo persistente e efeitos adversos ao meio
aquatico (Zhang & Wu, 2014; Kieu et al., 2024). Nesse contexto, o corante Acid Black 2 (AB2)
¢ frequentemente utilizado como composto-modelo em estudos de degrada¢do, inclusive em
estudos envolvendo oxidagdo eletroquimica, por representar um contaminante recalcitrante de
interesse ambiental (Wan et al., 2019).

Oxidagao eletroquimica e eletrodos de diamante dopado com boro

Os Processos Oxidativos Avangados (POAs) sdo definidos pela geracdo in situ de
espécies fortemente oxidantes, como os radicais hidroxila, capazes de promover a degradagao
de compostos organicos persistentes em aguas residudrias (Martinez-Huitle & Brillas, 2009).
Diferentes aplicacdes indicam a eficacia desses processos em efluentes industriais e matrizes
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complexas, com destaque para alternativas que combinam eficiéncia de oxidacao e flexibilidade
operacional (Andreozzi et al., 2000; Hassaan & El Nemr, 2017; Singh & Garg, 2021; Litter,
2020).

Dentro desse conjunto de tecnologias, a oxidagao eletroquimica tem sido apontada como
alternativa promissora no tratamento de efluentes, por permitir a geracao de espécies oxidantes
diretamente no sistema e possibilitar o controle operacional de parametros criticos, como
densidade de corrente, eletrolito suporte e pH (Chen, 2004; Mohan, Subramanian &
Balasubramanian, 2001; Woisetschliger et al., 2013). Em estudos aplicados a matrizes contendo
poluentes organicos, técnicas eletroquimicas também tém demonstrado potencial de integragao
com outras rotas de tratamento, ampliando a eficiéncia e o espectro de aplicagdo (Costa et al.,
2008; Asmussen, Tian & Chen, 2009).

O desempenho da oxidagao eletroquimica depende fortemente do material anoddico.
Nesse sentido, eletrodos de diamante dopado com boro (DDB) destacam-se por apresentarem
elevada estabilidade, ampla janela de potencial e alta eficiéncia na geracdo de espécies
oxidantes, favorecendo a degradacdo e mineralizacdo de compostos organicos refratarios,
incluindo corantes (Alfaro et al., 2006; Vasconcelos et al., 2016; Chen et al., 2020). A oxidagao
em DDB esta associada a formac¢ao de radicais hidroxila adsorvidos na superficie do anodo,
que atuam na degradacdo de compostos organicos dissolvidos na solugdo (Veroli et al., 2017).
Além disso, a elevada sobretensdo desses eletrodos favorece condigdes que podem intensificar
a mineralizacdo, superando anodos tradicionais em diferentes aplicacdes (Hamza et al., 2009).

Para o tratamento de efluentes contendo corantes, revisdes e estudos experimentais
indicam que a oxidagdo eletroquimica com anodos avancados pode atingir elevadas eficiéncias
de remogao, embora a viabilidade do processo dependa de condi¢des operacionais adequadas,
especialmente em relagdo ao consumo energético e a otimizagdo conjunta de multiplas respostas
do tratamento (Brillas & Martinez-Huitle, 2009; Wan et al., 2019; Campos et al., 2023).

Planejamento experimental e otimiza¢do de multiplas respostas

Processos eletroquimicos aplicados ao tratamento de efluentes envolvem multiplas
variaveis operacionais que podem influenciar simultaneamente a eficiéncia de remocao e o
consumo energético, como concentragdo inicial do contaminante, densidade de corrente, pH,
eletrolito suporte e tempo de reacdo (Mohan, Subramanian & Balasubramanian, 2001). Dessa
forma, o emprego de planejamento experimental € relevante para avaliar a influéncia conjunta
dos fatores e reduzir o nimero de ensaios necessarios, mantendo consisténcia estatistica e
confiabilidade dos resultados (Kempthorne, 1983; Roy, 2001).

O método de Taguchi utiliza arranjos ortogonais para investigar multiplos fatores com
um numero reduzido de experimentos, sendo amplamente aplicado para otimizag¢do de
processos e aumento de robustez operacional (Taguchi, 1986; Taguchi, 1987; Taguchi,
Chowdhury & Wu, 2005; Mehat & Kamaruddin, 2012). A analise pode ser complementada por
ferramentas como ANOVA e razao sinal-ruido, permitindo identificar fatores mais influentes e
niveis operacionais associados a melhor desempenho do processo (Taguchi, Chowdhury & Wu,
2005; Maranho, 1996).

Quando associado a abordagens de otimizagdo multiobjetivo, como a fun¢do
desejabilidade, torna-se possivel buscar simultaneamente condi¢des que maximizem respostas
de remog¢do e minimizem consumo de energia, permitindo maior aderéncia a critérios técnicos
e operacionais do tratamento (Derringer & Suich, 1980; Lamy et al., 2018; Cho et al., 2022).

| REVISTAUNIARAGUAIA (Online) | Goignia |  v.21 | n. 1 | JanJ/Abr.2026 | 154 |

Esta obra esta licenciada com uma Licenga Creative Commons Atribui¢do 4.0 Internacional (https://creativecommons.org/licenses/by/4




Ecotoxicologia como ferramenta complementar de avaliacdo

A caracterizagdo de efluentes exclusivamente por parametros fisico-quimicos pode ser
insuficiente para representar o risco ambiental, uma vez que a toxicidade pode depender de
interagdes entre componentes, formas quimicas e condi¢des do meio (Goldstein et al., 1983;
Costa et al.,, 2008). Nesse sentido, ensaios ecotoxicoldgicos constituem ferramentas
complementares para avaliar os efeitos biologicos de amostras antes e apds tratamentos,
permitindo verificar se a degradacao de compostos organicos reduz, mantém ou altera o
potencial toxico do efluente (Truhaut, 1977; Cunha, 2011).

Ensaios de toxicidade aguda sdao amplamente utilizados para avaliagdo de efeitos em
curto periodo de exposi¢ao, fornecendo métricas como CL50/CES0, que sintetizam a resposta
biologica frente a diferentes concentragdes da amostra (Costa et al., 2008; Brentano et al.,
2006). No contexto de efluentes contendo corantes, testes com organismos-teste como Artemia
salina tém sido empregados como alternativa pratica e padronizavel para indicar efeitos agudos,
contribuindo para uma avaliacdo mais abrangente do desempenho do tratamento além da
remogao quimica do contaminante (ABNT NBR 16530, 2021; Costa et al., 2008).

MATERIAL E METODOS
A metodologia adotada neste estudo ¢ apresentada de forma esquematica na Figura 1, a
qual sintetiza as principais etapas experimentais desenvolvidas, desde a preparagdo do efluente

sintético até a avaliagdo ecotoxicoldgica do efluente tratado.

Figura 1 — Esquema representativo da metodologia experimental adotada no estudo.

Sistema Eletroquimico Monitoramento analitico Analises complementares

P

AAAARA

Fonte: Autores (2026).

De forma geral, o trabalho envolveu a preparacdo de um efluente sintético contendo o
corante azo Acid Black 2 (AB2), a aplicacdo da oxidagdo eletroquimica em sistema de batelada
com recirculagdo utilizando eletrodo de diamante dopado com boro (DDB), a otimizagao das
condi¢des operacionais por meio de planejamento experimental do tipo Taguchi, o
monitoramento analitico dos parametros fisico-quimicos, a analise cinética da degradag¢ao do
corante e, por fim, a avalia¢do ecotoxicologica do efluente antes e apds o tratamento.
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Preparagdo do efluente sintético

O efluente sintético utilizado nos experimentos foi preparado a partir do corante azo
Acid Black 2 (AB2), amplamente empregado na industria de curtumes, cuja formula quimica ¢
C22H14N6OoS:2. O sulfato de s6dio (Na2SO.) foi utilizado como eletrolito suporte, com o objetivo
de aumentar a condutividade elétrica da solucdo e favorecer a conducdo do processo
eletroquimico. Todas as solugdes foram preparadas com agua ultrapura, sem tratamento
adicional.

O ajuste do potencial hidrogenionico (pH) das solugdes foi realizado conforme as
condig¢des experimentais definidas, utilizando-se solug¢des de acido cloridrico (HCI) e hidroxido
de so6dio (NaOH), ambos em grau analitico. As solugdes sintetizadas foram preparadas
imediatamente antes da realizagdao dos experimentos, a fim de evitar alteragdes na composicao
do efluente.

Sistema eletroquimico e condi¢des operacionais

Os experimentos de oxidagdo eletroquimica foram conduzidos em regime de batelada
com recirculagdo, utilizando um sistema eletroquimico composto por uma célula de fluxo, um
reservatorio, uma bomba peristaltica e uma fonte de corrente continua. A célula eletroquimica
foi equipada com um eletrodo de diamante dopado com boro (DDB), utilizado como anodo, ¢
um eletrodo metalico como catodo, dispostos de forma paralela e separados por espagadores
confeccionados em Viton® e Teflon®. A area efetiva de superficie do eletrodo DDB foi de 14
cm?.

O sistema operou com recirculagao continua da solugdo a partir de um reservatorio de
250 mL, garantindo a homogeneizacdo do efluente durante o tratamento eletroquimico. A
corrente elétrica aplicada foi fornecida por uma fonte de alimentagdo regulavel, operando em
corrente continua, conforme os niveis definidos no planejamento experimental. A temperatura
da solugdo foi monitorada ao longo dos experimentos, sem controle externo.

Planejamento experimental

O planejamento experimental foi desenvolvido com base no método de Taguchi, com o
objetivo de avaliar a influéncia dos principais parametros operacionais no desempenho do
processo de oxidagdo eletroquimica e otimizar as condi¢des de tratamento. Foi empregada uma
matriz ortogonal L25 (5°), permitindo a avaliagdo de cinco fatores em cinco niveis distintos,
totalizando 25 experimentos.

Os fatores investigados foram: concentragao inicial do corante AB2, concentra¢do de
eletrolito suporte, densidade de corrente elétrica aplicada, pH da solucdo e tempo de reagdo. As
respostas analisadas incluiram a remog¢ao do corante AB2, a remoc¢do da demanda quimica de
oxigénio (DQO), a remog¢do do carbono orgéanico total (COT) e o consumo especifico de
energia.

Os fatores e seus respectivos niveis avaliados no planejamento experimental sdo
apresentados na Tabela 1.
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Tabela 1 — Fatores e niveis do planejamento experimental de Taguchi.

Niveis
Parametros
1 2 3 4 5

Concentragio Inicial AB2 (mg L?) 30 60 90 120 150
Concentragdo de eletrdlito (M) 0,020 0,035 0,050 0,065 0,080
Densidade de corrente (mA cm?) 6 9 12 15 18
pH 6 7 8 9 10
Tempo (min) 20 40 60 80 100

Fonte: Autores (2026).
Determinagao dos parametros fisico-quimicos

A concentracdo residual do corante Acid Black 2 (AB2) foi determinada por
espectroscopia UV-Vis. Inicialmente, foi realizada uma varredura espectral em solu¢des padrao
do corante, com o objetivo de identificar o comprimento de onda de maxima absor¢ao (Amax).
Apos a definicdo do Amax, foi construida uma curva de calibracao a partir de solu¢des padrao
preparadas em agua ultrapura, a qual foi utilizada para a quantificacdo do corante ao longo dos
experimentos.

As analises de demanda quimica de oxigénio (DQO), carbono organico total (COT), pH,
temperatura e condutividade elétrica foram realizadas conforme metodologias padronizadas
descritas no Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater (APHA, 2017).
O pH foi determinado por método potenciométrico, a temperatura por termometria direta e a
condutividade elétrica por condutivimetria.

Estudos cinéticos

Os estudos cinéticos foram conduzidos em duas etapas. Na primeira, foram realizados
experimentos preliminares com diferentes condigdes operacionais, com o objetivo de
determinar o tempo maximo necessario para a estabilizagdo da concentragdao do corante durante
o processo de degradacdo eletroquimica. Na segunda etapa, os estudos cinéticos foram
realizados utilizando as condigdes operacionais otimizadas, obtidas a partir da aplicacdo do
método de Taguchi.

A partir dos dados experimentais, foram avaliados modelos cinéticos de ordem zero,
primeira ordem e segunda ordem, por meio do ajuste linear das equagdes correspondentes e da
determinagdo dos coeficientes de correlagao (R?). A constante cinética aparente (k) foi calculada
para o modelo que apresentou melhor ajuste aos dados experimentais.

Célculo das respostas do processo

A eficiéncia de remocao do corante AB2, da demanda quimica de oxigénio (DQO) e do carbono
organico total (COT) foi calculada a partir das concentracdes inicial e final de cada parametro,
conforme a Equacao (1):

C' —
27 %100 (1)

Remocao (%) = C
0
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em que (€ a concentragdo inicial e Cr€ a concentragao final do pardmetro avaliado (AB2, DQO
ou COT).

O consumo especifico de energia (CE), expresso em kWh m™, foi calculado de acordo com
Brillas e Martinez-Huitle (2015), conforme a Equagao (2):

Eo -1t
CE =—"-—— 2
v (2)

em que CE¢ o consumo especifico de energia (kWh m™), E,;;é a tensdo média da célula durante
aeletrolise (V), I¢é a corrente aplicada (A), té o tempo de eletrolise (h) e Vi€ o volume da solugao
tratado (m™).

Ensaios de ecotoxicidade

A avaliagdo ecotoxicologica foi realizada por meio de ensaio de toxicidade aguda
utilizando o microcrusticeo Artemia salina como organismo-teste. Os ensaios foram
conduzidos de acordo com os procedimentos estabelecidos na norma ABNT NBR 16530, que
descreve as condicdes experimentais, o preparo das solugdes e os critérios de avaliagdao da
toxicidade.

Os testes foram realizados com amostras do efluente antes e apds o tratamento
eletroquimico, sendo determinada a concentragdo letal capaz de provocar mortalidade em 50%
dos organismos expostos (CLso), apoés o periodo de exposi¢do definido pela norma. Os
resultados obtidos permitiram avaliar possiveis alteragdes na toxicidade do efluente decorrentes
do processo de oxidagao eletroquimica.

RESULTADOS E DISCUSSAO
Caracterizagao espectroscopica do corante Acid Black 2
A caracterizagdo espectroscopica do corante Acid Black 2 foi realizada com o objetivo
de identificar o comprimento de onda de maxima absor¢do (Amax), assegurando maior

sensibilidade e confiabilidade na quantificagdo do corante residual ao longo dos experimentos
de oxidacao eletroquimica.
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Figura 2 — Espectros de absor¢do UV-Vis do corante Acid Black 2 para diferentes concentragdes
iniciais.
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Fonte: Autores (2026).

A partir da varredura espectral, observaram-se dois picos caracteristicos de absorbancia,
localizados aproximadamente em 300 nm e 584 nm. O comprimento de onda de 300 nm foi
selecionado para as analises subsequentes, por apresentar maior intensidade de absorbancia e
melhor linearidade em rela¢do a concentracdo do corante. Conforme amplamente reportado na
literatura para corantes azo, que apresentam forte absor¢@o na regido do ultravioleta préximo,
conforme amplamente reportado na literatura.

Remogao do corante Acid Black 2

A eficiéncia de remocao do corante Acid Black 2 foi avaliada a partir dos experimentos
conduzidos segundo o planejamento experimental de Taguchi, considerando diferentes
combinagdes das varidveis operacionais. Essa andlise permitiu compreender a influéncia dos
parametros de processo sobre a degradacdo do corante.
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Figura 3 — Eficiéncia de remocdo do corante AB2 nos experimentos do planejamento experimental.
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Fonte: Autores (2026).

Os resultados evidenciam elevadas eficiéncias de remogdo, com valores superiores a
85% em diversas condigdes experimentais e remogdes maximas de até 95,7%. Esses resultados
confirmam a elevada capacidade do eletrodo de diamante dopado com boro em promover a
degradacdo de compostos orgdnicos recalcitrantes, atribuida a intensa geragdo de radicais
hidroxila na superficie anddica.

A andlise estatistica indicou que o tempo de reagdo e a densidade de corrente elétrica
foram os fatores mais significativos e com efeito positivo sobre a remog¢ao do corante, enquanto
a concentragao inicial apresentou efeito inversamente proporcional. O pH e a concentracdo de
eletrélito ndo demonstraram influéncia estatisticamente significativa dentro da faixa estudada.

A interdependéncia entre o pH e o tempo de reagdo sobre a remogdo do corante €
apresentada na Figura 4.

Figura 4 — Superficie de resposta entre pH, tempo de reacdo e remogdo do corante AB2.

Remocio de AB2 versus pH; Tempo

Remogdo do
Corante (%)

u < 40

W 40 - 50

M 50 - 60
60 - 70

M 70- 80

M s0- 90

| = 90

20 30 40 50 60 70 80 %0 100
Tempo (min)
Fonte: Autores (2026).
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Observa-se que valores de pH mais baixos favorecem significativamente a degradagao
do corante, permitindo atingir remocgdes superiores a 90% em tempos inferiores a 40 minutos.
Em contraste, em condi¢gdes mais alcalinas, tempos consideravelmente maiores sdo necessarios
para alcancar a mesma eficiéncia. Esse comportamento pode ser associado a maior estabilidade
dos radicais hidroxila gerados no anodo DDB em meio 4cido, favorecendo os mecanismos de
oxidacao indireta do corante.

Remocdo da Demanda Quimica de Oxigénio (DQO)

A remocgao da demanda quimica de oxigénio foi utilizada como parametro global para
avaliar a degradacdo da carga organica do efluente sintético submetido ao tratamento
eletroquimico.

De modo geral, observaram-se eficiéncias de remogao superiores a 85% em diversas
condigdes experimentais, com valores maximos de até¢ 97,4%, indicando elevada eficiéncia do
processo na reducdo da carga organica.

A interdependéncia entre a concentragdo inicial do corante ¢ o tempo de reagdo na
remocao de DQO ¢ apresentada na Figura 5.

Figura 5 — Superficie de resposta entre concentragdo inicial de AB2, tempo de reagdo e
remogao de DQO.

Remocdo de DQO versus Concentracéo; Tempo

Remogdo de
DQO (%)
< 40
50
60
70
80
90
90

40
50
60
0
80

=
P
w

AE AN R T R |

100

Concentragéo inicial (mg.L-1)

20 30 40 50 60 70 80 90 100
Tempo (min)

Fonte: Autores (2026).

Observa-se que concentragdes iniciais mais elevadas exigem tempos maiores para
alcancar altas eficiéncias de remog¢do, enquanto concentracdes inferiores a aproximadamente
50 mg L' possibilitam remocdes superiores a 90% em tempos inferiores a 60 minutos. Esse
comportamento indica uma limitagao cinética do processo em concentragdes mais elevadas,
possivelmente associada a maior competicao por espécies oxidantes geradas no dnodo DDB.

Remocao do Carbono Organico Total (COT)

A remogao do carbono organico total foi avaliada com o objetivo de verificar o grau de
mineralizagdo do efluente sintético apds o tratamento eletroquimico.

Os resultados indicaram remoc¢des de COT superiores a 60% na maioria dos
experimentos, com valores maximos de aproximadamente 83,6%. A andlise estatistica revelou
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que o tempo de reacdo e a densidade de corrente elétrica foram os fatores mais significativos
para essa resposta, enquanto a concentragao inicial, o pH e a concentragao de eletrélito nao
apresentaram influéncia estatisticamente relevante.

Esses resultados indicam que, embora a remoc¢ao de cor ¢ DQO seja elevada, a
mineralizagdo completa do efluente demanda condigdes operacionais mais severas ou tempos
de reacao mais prolongados, comportamento tipico de processos eletroquimicos aplicados a
degradagdo de corantes azo.

Consumo especifico de energia

O consumo especifico de energia apresentou ampla variagdo entre os experimentos,
refletindo a forte dependéncia desse parametro em relagdo as condi¢des operacionais adotadas.
Foram observados valores inferiores a 20 kWh m™ em condigdes de baixa densidade de
corrente e tempos reduzidos, enquanto consumos superiores a 140 kWh m™ ocorreram em
condi¢des mais severas.

A relacdo entre o consumo especifico de energia, a densidade de corrente elétrica e o
tempo de reagdo ¢ apresentada na Figura 6.

Figura 6 — Superficie de resposta entre densidade de corrente elétrica, tempo de reacdo e
consumo especifico de energia.

Consumo de Energia versus Corrente elétrica; Tempo

.

Consumo de
Energia
(KWh.m-3)
< 20
40
60
80

20 -

40 -

60 -

80 - 100

100 - 120

120 - 140
= 140

Corrente elétrica (mA.cm-2)

20 30 40 50 60 70 80 90 100
Tempo (min)

Fonte: Autores (2026).

Observa-se que o aumento simultdneo da densidade de corrente elétrica e do tempo
resulta em elevagdo expressiva do consumo energético. A andlise estatistica indicou que o
tempo de reac¢do e a densidade de corrente elétrica foram os fatores mais influentes sobre o
consumo energético, enquanto a concentracdo inicial apresentou efeito inversamente
proporcional. O pH e a concentracao de eletrélito ndo demonstraram influéncia estatisticamente
significativa.
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Otimizacao das condi¢gdes operacionais por Taguchi e fungdo desejabilidade

A otimizacdo simultanea das respostas remocao de AB2, DQO, COT e consumo
especifico de energia foi realizada por meio do método de Taguchi associado a fungdo
desejabilidade, visando identificar condigdes operacionais que maximizassem a eficiéncia
global do processo. Ressalta-se que os valores 6timos ndo correspondem necessariamente aos
niveis discretos avaliados, pois foram obtidos a partir da otimizagdo do modelo estatistico
ajustado, podendo resultar em valores intermediarios dentro do dominio experimental.

Tabela 2 — Condigdes operacionais e respostas preditas pelo modelo, associadas aos maiores valores de

desejabilidade global.
Exp. Conc. Inicial Eletrdlito Corrente elétrica pH Tempo
(mg L?) (M) (mA cm?) (min)

1 30,0 0,020 6,00 6,00 100
2 30,0 0,064 6,00 6,00 96
3 30,0 0,029 6,00 6,00 76
4 30,0 0,020 9,89 6,00 64
5 30,0 0,020 13,90 6,00 63
6 30,0 0,020 9,15 6,00 64
7 69,0 0,031 9,77 6,10 87
8 73,3 0,023 12,66 6,00 80
9 30,0 0,020 6,00 6,00 63

Exp. Remocdode Remogéo Consumo de Remocéo Desejabilidade

COT (%) de DQO Energia (kWh m?) de AB2
(%) (%)

1 76,54 100,00 82,49 83,94 0,7633
2 69,15 100,00 75,33 81,96 0,7431
3 68,54 93,28 56,61 73,02 0,7272
4 69,73 89,43 65,10 74,93 0,7113
5 72,93 90,09 85,61 82,18 0,7089
6 69,04 89,14 60,96 73,43 0,7086
7 71,87 91,03 82,06 79,81 0,7078
8 73,47 88,72 90,17 81,89 0,6924
9 66,25 88,17 43,84 67,28 0,6915

Fonte: Autores (2026).

Observou-se que as condi¢des Otimas tendem a ocorrer em valores mais baixos de pH
dentro da faixa experimental, associados a baixas concentragdes iniciais de corante e densidades
de corrente moderadas. Os valores de desejabilidade foram proximos entre si, indicando
robustez do modelo e consisténcia dos dados, além de refor¢ar as tendéncias observadas nas
superficies de resposta.
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Com o objetivo de avaliar a confiabilidade do modelo estatistico, foi realizada a
comparagdo entre os valores preditos e os resultados experimentais obtidos nas mesmas
condi¢des operacionais.

Tabela 3 — Comparagdo entre valores preditos e experimentais de remogao de AB2.

Exp. AB2 Predito (%) AB2 Experimental (%)
1 83,94 99,14

2 81,96 99,50

3 73,02 89,68

4 74,93 100,00

5 82,18 88,46

6 73,43 96,48

7 79,81 100,00

8 81,89 94,92

9 67,28 64,51

Fonte: Autores (2026).

Observa-se que os valores experimentais de remog¢ao de AB2 foram, em sua maioria,
superiores aos preditos pelo modelo, indicando uma tendéncia de subestimagdo. Ainda assim,
o modelo apresentou boa capacidade de representar as tendéncias do sistema, evidenciando
coeréncia na influéncia dos fatores operacionais.

Essa diferenca pode ser atribuida a natureza do método de Taguchi, que considera
predominantemente os efeitos principais, podendo ndo capturar integralmente interacdes e
efeitos ndo lineares entre as variaveis. Além disso, os elevados valores experimentais de
remocdo reforcam a eficiéncia do processo na degradacdo do corante AB2 nas condigdes
avaliadas.

Estudos cinéticos

Os estudos cinéticos foram conduzidos com o objetivo de compreender o mecanismo
de degradagdo do corante Acid Black 2 sob diferentes condigdes operacionais.

Tabela 4 — ParAmetros cinéticos obtidos para os modelos de ordem zero, primeira ¢ segunda ordem.

Experimento Pardmetros Ordem zero Primeira Segunda ordem
ordem
N1 R? 0,9154 0,9695 0,9944
k -0,4739 -0,0063 0,00009
CND R? 0,8359 0,9683 0,9861
k -0,9275 -0,0205 0,0006
- R? 0,9480 0,9619 0,6261
Validagdo 01 k -0,2674 -0,0311 0,0066

Fonte: Autores (2026).

Os resultados indicaram que, nas condi¢des iniciais dos experimentos preliminares, a
degradagdo do corante se ajustou predominantemente a um modelo cinético de segunda ordem.
Entretanto, sob as condigdes otimas determinadas pela funcdo desejabilidade, observou-se
melhor ajuste a um modelo de primeira ordem, evidenciando que as condigdes operacionais
exercem influéncia direta sobre o mecanismo de degradagao eletroquimica.
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Avaliag@o ecotoxicoldgica e parametros fisico-quimicos complementares

A avaliagdo ecotoxicoldgica foi realizada com o objetivo de verificar possiveis efeitos
adversos do tratamento eletroquimico sobre a toxicidade do efluente tratado.

Figura 7 — Resultados dos ensaios de toxicidade aguda com Artemia salina para o efluente bruto e
tratado.
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Fonte: Autores (2026).

Os ensaios indicaram que o tratamento eletroquimico com eletrodo de diamante dopado
com boro ndo promoveu aumento estatisticamente significativo da toxicidade do efluente
tratado. As concentragdes letais médias (CLso) obtidas para o efluente bruto e tratado foram
préximas, indicando que o processo ndo gerou subprodutos mais toxicos que o efluente original.

No entanto, observa-se que também ndo houve reducdo significativa da toxicidade,
sugerindo que, embora o tratamento tenha sido eficiente na remocao do corante, a mineralizagdo
completa dos compostos responsaveis pela toxicidade ndo foi alcangada. Esse resultado
evidencia uma limitacdo do processo nas condi¢des avaliadas, indicando a necessidade de
etapas complementares de tratamento para redugao efetiva da toxicidade.

Adicionalmente, observou-se aumento da temperatura e da condutividade elétrica ao
final dos experimentos, fendmeno associado ao efeito Joule e a formagdo de espécies iOnicas
durante o processo de oxidagdo -eletroquimica, comportamento tipico de sistemas
eletroquimicos operando sob corrente continua.

CONCLUSAO

Conclui-se que a oxidagdo eletroquimica utilizando eletrodos de diamante dopado com
boro (DDB) constitui uma tecnologia eficiente para a degradacao do corante azo Acid Black 2
em efluente sintético de curtume, promovendo elevadas remocgdes de cor, demanda quimica de
oxigénio (DQO) e carbono organico total (COT). Em condigdes operacionais adequadas, foram
alcancadas eficiéncias superiores a 95% na remoc¢do do corante, evidenciando o elevado
potencial oxidativo do sistema eletroquimico baseado em anodos de DDB.

A aplicagdo do planejamento experimental de Taguchi associado a func¢do desejabilidade
mostrou-se uma ferramenta robusta para a otimizacdo simultanea de multiplas respostas do
processo, permitindo a identificagdo de condigdes operacionais que conciliam alta eficiéncia de
remog¢ao com redugdo do consumo especifico de energia. As condigdes Otimas estiveram
predominantemente associadas a valores mais baixos de pH dentro da faixa investigada, além
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de baixas concentragdes iniciais de corante ¢ densidades de corrente moderadas, em
consonancia com as tendéncias observadas nas analises de superficies de resposta.

A analise estatistica indicou que o tempo de reagdo e a densidade de corrente elétrica
foram os fatores mais influentes no desempenho global do processo, afetando tanto as
eficiéncias de remogdo quanto o consumo energético. Observou-se ainda que concentragdes
iniciais de corante superiores a aproximadamente 50 mg L' impdem limitacdes cinéticas ao
processo, demandando tempos de reagdo mais longos para alcancar elevadas remogdes, com
impacto direto sobre a viabilidade energética do tratamento.

Os estudos cinéticos evidenciaram que o mecanismo de degradagdo do corante depende
das condi¢des operacionais adotadas. Enquanto os experimentos preliminares apresentaram
melhor ajuste a um modelo cinético de segunda ordem, as condi¢des otimizadas indicaram
comportamento de primeira ordem, sugerindo maior eficiéncia na utilizacdo das espécies
oxidantes geradas no anodo de DDB e alteracdo no regime reacional.

A avaliacdo ecotoxicologica por meio de ensaios com Artemia salina indicou que o
tratamento eletroquimico ndo promoveu aumento estatisticamente significativo da toxicidade
do efluente tratado. No entanto, também nao foi observada reducdo significativa da toxicidade,
sugerindo que, apesar da elevada remog¢ao dos compostos organicos, a mineraliza¢do completa
das espécies responsaveis pelos efeitos toxicos nao foi alcangada. Esse resultado indica a
necessidade de etapas complementares de tratamento para efetiva mitigagdo da toxicidade.

De forma integrada, os resultados confirmam que a oxidacdo eletroquimica com
eletrodos de diamante dopado com boro, aliada a ferramentas estatisticas de otimizagao,
representa uma alternativa promissora e eficiente para o tratamento avancado de efluentes
contendo corantes recalcitrantes, especialmente como etapa complementar em sistemas que
demandam elevado desempenho de remocao aliado ao controle do consumo energético.
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