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RESUMO

KACUTA, Stephanie Luri. Irradiacdo de micro-ondas e Air Stripping em sistema continuo
para remocéao de amoénia de agua residuaria. 2015. 43p. Trabalho de Conclusédo de Curso
— Universidade Tecnoldgica Federal do Parana, Londrina, 2015.

Nesta pesquisa foi investigada a remocao de N-amoniacal pela combinacédo de micro-
ondas e air stripping em sistema continuo. Foi avaliada a influéncia do pH inicial (9 a 12),
da vazao do liquido (60 a 100 mL.min't) e da concentragao inicial de N-NHs (1 a 5 g.Lt)
na remocgado de N-NHs, utilizando-se planejamento estatistico Delineamento Composto
de Central Rotacional (DCCR), totalizando 20 ensaios. A poténcia de irradiagdo do micro-
ondas foi mantida em 100% (555 W) e a vazdo de ar 0,95 m3.minl. Os resultados
indicaram que o percentual de remocdo de N-NH3 pode ser representado por modelo
matematico, com intervalo de confianca de 95%. O valor do pH inicial teve maior
influéncia nos resultados, enquanto que o efeito da vazdo da bomba e concentracao
inicial de N-NHs foram menos expressivos. O efeito da irradiacdo de micro-ondas no
sistema foi menos significativo quando comparado ao pH, visto que a vazdo da bomba
esta relacionada com o tempo de detencaol/irradiacdo do afluente dentro do aparelho.
Possivelmente, o intervalo de valores adotados para a vazdo da bomba pode ter
influenciado a pequena variacdo da temperatura na saida do aparelho de micro-ondas,
com valores entre 77 a 64°C. A porcentagem maxima de remocao de amdnia foi de
81,1%, indicando o potencial da combinacao da irradiagcdo de micro-ondas e torre de air
stripping no desempenho de um sistema operado continuamente.

Palavras-chave: Air Stripping. Micro-ondas. Remocdo de aménia. Agua Residuaria
Sintética.



ABSTRACT

KACUTA, Stephanie Luri. Microwave irradiation and air stripping continuous system for
removal of ammonia from wastewater. 2015. 43p. Work Completion of course - Federal
Technological University of Parand, Londrina, 2015.

In this final project, it was investigated the removal of N-ammonia by combining microwave
and air stripping in a continuous system. It was evaluated the influence of the initial pH (9
to 12), the liquid’s flow (60 to 100 mL.min1) and the initial concentration of N-NHz (1 to 5
gL?) through statistical planning Composite Design of Rotational Central (CDRC),
totalizing 20 trials. The power of microwave irradiation was maintained at 100% (555 W)
and the airflow 0.95 m3.mint. With the analysis of ammoniac N of both initial and final
samples of the process, it was possible to calculate the removal percentage. The main
results indicate that the linear term of the independent variable pH has greater significance
with 5% level, followed by the quadratic term pH, linear term of initial concentration of
nitrogen and, the last one, the linear term of the pump flow, being the others not
considered significant. The microwave effect in the system was less significant if
compared to the pH, since the pump flow rate is related to the retention time of the influent
in the apparatus. The low significance of the independent variable pump flow may have
been experienced by the short amount of flow range. With these pump flows at the exit of
the wastewater microwave oven, water reached a temperature range of 77 to 64°C, with
only 13°C difference. The maximum removal percentage of ammonia in this continuous
system was 81.1%, indicating the combination potential of microwave irradiation and air
stripping tower in the performance of a continuously operated system.

Keywords: Air Stripping. Microwave. Ammonia removal. Wastewater.



LISTA DE FIGURAS

Figura 1 — Grafico da proporcéo entre a amdnia gasosa e o ion amonio em funcao do pH
do meio, com temperatura de 25°C........oooiiiiiiiieiiiir e 16

Figura 2 — Relagdo de temperatura e pH com a porcentagem de amonia na agua......... 17
Figura 3 — (a) Influéncia do pH (nitrogénio amoniacal de 500 mg/L, 750 W de poténcia de

micro-ondas, tempo de radiacdo de 3 minutos) e tempo de radiacdo MO com e sem
aeracao (b) (nitrogénio amoniacal de 500 mg/L, MW de poténcia de 750 W, pH 11) sobre

a remocao de nitrogénio amoniacal por MO com € Sem aeragao...........ccccceeeeeeeeeeeeeeeennn. 19
Figura 4 - Esquema do sistema de remogao de amonia por air StrippiNg...........coevrereeeereerererens 21
Figura 5 — (a) Micro-ondas e (b) Parte interna do microondas..............ccceevvvvvivivnennceennn. 22
Figura 6 — Curva de calibrag&o do forno de micro-ondas...........ccccceeeiieeeeeiiniieiiicciiieiee 22
FIQUIa 7 — SOPFATOr 08 A ......ueiiiiiiiiiiiieee ettt e e e e e e e e eb e 23
Figura 8 — BOMDA AOSAUOIA. .....cevviiiiiiiiiiieeiee ettt eeee e 24
Figura 9 — (a) Torre de Air Stripping e (b) Entrada do efluente no topo da torre ............... 24
Figura 10 — RECNEIO JA TOITE......eiiiiiiiiiee ettt 25
Figura 11 — Armazenamento das amostras d0S ENSAIOS.........uuvrririirrieeeeeeeeerreririniiiieenns 26
Figura 12 — Gréfico de efeito padrao de Pareto...........coocveviiiiiiiiiiiiieeiiee e 30
Figura 13 — Curva de contorno para Concentracéo de N versus Vazao da bomba........... 33
Figura 14 — Curva de contorno para Concentragao de N versus pH.........cccccccoeeeiiiininnnnns 34
Figura 15 — Curva de contorno para pH versus Vazao dabomba...............cccooiviiiiinnnns 35
Figura 16 — Relacédo Vazao do liquido x temperatura x Remocao de N-NH3(%)............... 36

Figura 17 — Variacdo da remocéo em funcéo do pH dos ensaios nos pontos axiais (11 e
12) e média dos pontos centrais (15 @ 20).........ccoeiiiiiiiiiiiiiiciie e 37

Figura 18 - Variacdo da remocdo em funcdo da concentracédo de N (g.L') dos ensaios
nos pontos axiais (13 e 14) e média dos pontos centrais (15 a 20)........ccceeeeeeeriiiiiinnns 38



LISTA DE TABELAS

Tabela 1 — Remocéo de amonia em diferentes concentragies............ccccvvvvveeeeiiieeeeeeeenn. 20
Tabela 2 — Codigos em niveis e valores reais para o planejamento............cccccoevvvvveeeennn. 25
Tabela 3 — Matriz do planejamento DCCR com 3 varidveis em 5 niveis............cccccvvveeee.. 29
Tabela 4 — Coeficientes de regressao para remoc¢ao de amonia (%0)..........oeeeeeeeeeeereeenenns 30
Tabela 5 — ANOVA para remoGa0o de amMONIA........uueeeiiiiiiieieeeeeiiaeiii e 32
Tabela 6 — Remocéo de N-NH3 dos ensaios 9, 10 € 1580 20........uuceevieeeeeeeeeieieeeeeeieenniens 36

Tabela 7 — Relacdo remocao de N-NHz e energia CoNnSUMIda..........veeeeeeeeeeeeeieereeeeenninnns 39



LISTA DE QUADROS

Quadro 1 - Parametros e métodos utilizados



LISTA DE SIGLAS, ABREVIATURAS E ACRONIMOS

CONAMA Conselho Nacional do Meio Ambiente
DCCR Delineamento Composto Central Rotacional
MO Micro-ondas

N Nitrogénio

N-NHs3 Nitrogénio na forma de amonia livre

N-NH4* Nitrogénio na forma de amo0nia ionizada



SUMARIO

1. INTRODUGAO ...ttt ettt et e et et e et e e st e ere et eereeseeene e 12
2. OB I ET IV OS . e 13
2L O0BIETIVO GERAL ..o e e e, 13
2.2 OBJIETIVOS ESPECIFICOS. ..ottt et 13
4. REVISAO BIBLIOGRAFICA ... ettt ettt 14
4.1 NITROGENIO AMONIACAL: ASPECTOS FUNDAMENTAIS ..o, 14
4.2 AIR STRIPPING DA AMONIA ...ttt e e, 15
4.2 1 EFEItO 0O PH .o 16
4.2.2 Efeit0 da TEMPEIALUIA........ccoeiiiiiiiiii e e e e s e e e e e et e e e e e e e e e e et s e e e e e e eeeenees 17
4.2.3 Efeito da concentracao inicial de N-amoniacal............ccccccceeiiiiiiiiiiiiiiiini e, 20
5. MATERIAL E METODOS . ..ottt et ettt e et e e 21
5.1 INSTALACOES EXPERIMENTAIS ..ottt ettt sttt 21
5.1.1 Forno de micro-ondas MOifiCa0O0 ........oeneeee e 22
R Ao o] = Uo (o] e [ A 23
ST IRCH 2 T0]01] o= We [0 1-1- (6 (o] £- WA UT TR TR R TP 23
5.1.4 Torre de Al STHPPING ooeeeeeeeeeeee e 24
5.2 PROTOCOLO EXPERIMENT AL ..ottt et 25
5.2.1 Procedimento eXperimental.............uuuiiiiiiiiiiieeie e 26
5.2.2 Descri¢ao do Sistema de remogao de amONia.........ceeeeeveeeeiiiiiiiieeeeeeeeeeiinne e 27
5.2.3 Par@metroS MONITOTAUOS .. .. ouneeeee e 27
5.2.4 Par@metroSs CalCUIAOS . .....cueeee e e e, 27
6. RESULTADOS E DISCUSSOES .. .ooooi oottt et 29
6.1 NITROGENIO AMONIACAL ....cooeeeeeeeeeeeeeee ettt 29
6.2 EFEITO DA VAZAO DO LIQUIDO ...t 35
SRS =1 o = O N 1O N =] = I TP 37
6.4 EFEITO DA CONCENTRAQAO DENNOAFLUENTE ..ot 38
6.5 RELAQAO REMOQAO DE AMONIA E ENERGIA CONSUMIDA.......covveeeeeeeeeeeen, 39
7. CONCLUSAO ..o ettt ettt ettt r et 41

REFERENCIAS ... e 42



12

1. INTRODUCAO

Segundo Pacheco (2014) os processos realizados em um curtume, desde a
preparacao da pele salgada até a obtencéo do couro gera grande volume de efluente,
com a presenca de compostos quimicos, incluindo compostos de nitrogénio (organico
e amoniacal).

Entre as principais alternativas tecnologicas de remocdo do Nitrogénio
destacam-se 0s processos bioldgicos e os fisico-quimicos. Em aguas residuarias com
elevadas concentracdes de N-amoniacal e pH alcalino, a tecnologia de air stripping
(transferéncia do N-NHsz do meio liquido para o gasoso e arraste pelo ar) pode ser
aplicada como etapa preliminar de tratamento.

Recentemente, Remya e Lin (2011) relataram as possiveis aplicacdes das
micro-ondas no tratamento de aguas residuéarias. Lin et al. (2009), pesquisaram a
aplicacdo das micro-ondas na remog¢do da amoénia por air stripping, em sistemas
operados em batelada, obtendo eficiéncias acima de 80%. Segundo o0s
pesquisadores, o efeito térmico foi o principal responsavel pelo desempenho do
sistema.

Esta pesquisa buscou associar as tecnologias das micro-ondas e de air
stripping num sistema de remoc¢do do N-NHs, com alimentacdo continua, tratando

agua residuaria sintética.



13

2. OBJETIVOS

2.1 OBJETIVO GERAL

Avaliar a eficiéncia da remocao de amoénia utilizando um forno de micro-ondas
e torre de air stripping, em escala laboratorial, em sistema de fluxo continuo,

alimentado com agua residudria sintética.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

- Determinar a influéncia do inicial pH, concentracao de nitrogénio amoniacal e

da vazao da bomba na remocéo do N-NHs;

- Avaliar a influéncia das micro-ondas na remoc¢do de aménia do sistema.
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4. REVISAO BIBLIOGRAFICA

4.1 NITROGENIO AMONIACAL: ASPECTOS FUNDAMENTAIS

Como escreve Von Sperling (2007) o nitrogénio em seu ciclo na biosfera é
encontrado em diversas formas moleculares, sendo predominantes: nitrogénio
molecular (N2), nitrogénio organico, amonia livre (NH3s), ion aménio (NH4"), ion nitrito
(NO2") e ion nitrato (NO3").

Rocha et al. (2009), cita que o nitrogénio apesar de ser um dos elementos
mais abundantes na Terra, apenas 0,02% dele esta disponivel para ser utilizado pelas
plantas e a maior parte se encontra na forma molecular (N2) ou agregadas em rochas.

De acordo com Rocha et al. (2009), valores como a de producéo industrial de
nitrogénio tem sido muito maior do que a taxa de crescimento populacional. Um
exemplo apresentado por eles € o caso da producdo de nitrogénio para uso como
fertilizante, sendo produzido na ordem de 80 Tg.anol, e a amdnia emitida
naturalmente pelos continentes é de cerca de 140 Tg.ano! e 15 Tg.ano? pelos
oceanos.

Em um curso d’agua, a determinacao da forma predominante do nitrogénio
pode fornecer indicacdes sobre o estagio da poluicdo, se o evento ocorrido foi recente
ou remoto (Von SPERLING, 2007 p.457).

A presenca do nitrogénio nas aguas, nas formas de nitrogénio organico (40%)
e amoOnia (60%) podem ser relacionadas com o langamento de despejos domésticos,
industriais, assim como os fertilizantes na forma de nitrato que séo utilizados em solos
passiveis de ser serem lixiviados pelas chuvas (Libanio, 2010 p.57).

Segundo Rocha et al. (2009), a preocupacao quanto ao ciclo do nitrogénio e
seu desequilibrio ira crescer e se tornar motivo de debates ambientais, da mesma
forma que hoje ocorre com o ciclo do carbono.

Existem diversos tipos de tecnologias que objetivam a remocdo do N-

Amoniacal, métodos de ambito quimico, fisico e biologico.
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Através da literatura (SHRIVER; ATKINS, 2008, p. 383) tém-se que a

Equacao 1 de equilibrio do ion amdnio com a amonia é:

NHs + H20 <> NH4* + OH" (1)

A Equacao 2 (Von SPERLING, 2005 p.99) de equilibrio mostra que além do

pH a temperatura também possui influéncia, sendo dada por:

NHy 100

¥ — 272992 \ _
NH, +NH3 lﬂ{“*ﬂ9ﬂ19+(i‘+2?3,2:}) pH

1+

(2)

Sendo que T representa a temperatura (°C) e o pH poténcial hidrogeniénico

do meio (adimensional).

De acordo com o Programa de Pesquisas em Saneamento Basico (PROSAB)
(2009), o equilibrio de Equacao 2 é deslocado pelo pH e pela temperatura. Para 4guas
residuais com pH acima de 7 a equacéo 1 é deslocada para a esquerda, havendo a
conversdo do ion amoénio (NH4*) em gas aménia. Dessa forma, como o pH influi
diretamente para o deslocamento, pode-se dizer que quanto mais elevado o pH for,

maior seré a conversao a favor do gas aménia.

4.2 AIR STRIPPING DA AMONIA

Segundo PROSAB (2009) o processo de air stripping consiste em
basicamente transferéncias de meios, na qual ocorre a transferéncia de fases de um
meio liquido para o meio gasoso. No air stripping o0 composto transferido para um meio
gasoso é o denominado soluto, enquanto que os restantes sdo inertes. Os
eguipamentos utilizados podem ser variados, dependendo das caracteristicas de cada

sistema tratado, do tipo de composto que sera removido, fatores econémicos entre
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outros. A aplicacdo deste método € utilizada por industrias em geral, englobando
desde a industria petroquimica a alimenticia.

O air stripping da amdnia s6 é possivel se houver a predominancia de N-NHzs
no efluente.

Souto (2009), desenvolveu um sistema piloto de torre de air stipping para
testar o processo de remocédo de amonia de lixiviado de aterro sanitario e comprovou

gue o arraste com ar remove 0S compostos organicos volateis presentes.

4.2.1 Efeito do pH

Souto (2009) construiu o grafico de proporcdo entre NHs e NH4* encontradas
de nitrogénio amoniacal fazendo-se em funcdo do pH em seu trabalho, sendo

representado pela Figura 1:
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Figura 1 — Grafico da proporcéo entre a amdnia gasosa e o ion amdnio em fun¢édo
do pH do meio, com temperatura de 25°C
Fonte: Souto (2009, p. 157)

De acordo com a Figura 1, € possivel observar claramente a propor¢cdo das
formas de amonia encontradas em cada pH. Visto que por volta de pH igual ou maior
a 11,5 praticamente prevalece a amoénia gasosa, o melhor pH para se trabalhar seria
este, enquanto que em pH aproximadamente igual ou menor a 7 a forma que

prevalece € o ion aménio.
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4.2.2 Efeito da Temperatura

A Figura 2, representa a equacao de equilibrio do ion aménio com a aménia
considerando as temperaturas de 20°C a 80°C e diferentes valores de pH para

observar a porcentagem de amonia.

120

100 - '
S |
I"" 80 I
ZI [}
Z 60 | —— 20°C
o
= | —— 40°C
o]
= 40 | 60°C
= ! — 80°C
8 20 |
]
0 ]
7 8 9 10 11 12

pH
Figura 2 — Relagdo de temperatura e pH com a porcentagem de amé6nia na agua

Pode-se observar na Figura 2, que a elevacdo da temperatura resulta no
aumento da fracdo de gas amdnia na solucdo, porém, para pH superior a 10, o

acréscimo de N-NHs deixa de ser importante.

4.2.2.1 Aplicagéo das micro-ondas na elevagéo da temperatura

Micro-ondas (MO) séo radiagdo eletromagnética ndo ionizante, que possuem
uma frequéncia que vai de 300 a 300.000 MHz e que corresponde a comprimentos de
onda de 1 mm a 1 m (SANSEVERINO, 2002).

Rosini et al. (2004, p 1012), explicam que o aquecimento de um material por

irradiacdo com micro-ondas se da devido a interagdo da onda eletromagnética com o
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dipolo elétrico da molécula. Chama-se aten¢do a um atributo importante desse tipo de
aquecimento, o material a ser aquecido absorve diretamente a energia, ao contrario
do que ocorre quando o aquecimento é realizado por conveccao, no qual a energia é
transferida lentamente do recipiente de reacdo para a solucéo. Assim, o aquecimento
por micro-ondas é seletivo e dependera, principalmente, da constante dielétrica e da
frequéncia de relaxagdo do material.

Atualmente existem varias empresas que fabricam aparelhos de micro-ondas
em escala industrial para usos diversos como secagem de madeira, extracao de 0Oleo
entre outros. Uma das empresas fabricantes é a Ghandehr Tecnologia Avancada,
criada em 2001, com sede na cidade Curitiba — PR.

4.2.2.2 Micro-ondas utilizado para remoc¢ao de amonia

Lin et al. (2009a), utilizaram um micro-ondas domeéstico adaptado para o teste
de remocdo de amobnia de agua residual de coqueria. Para que a maxima eficiéncia
do processo fosse alcancada, foram feitas a otimizacao dos parametros de operagao,
sendo assim investigados: pH inicial, concentracédo inicial de N-NHs, taxa de aeracéo
e tempo de radiacdo micro-ondas. Chegou-se a conclusdo de que o pH e o tempo de
radiacdo sdo os fatores que mais influenciam na eficiéncia do processo, ao contrario
da aeracao e concentracéo inicial de amodnia; comprovaram que a remocéo de amoénia
aumenta drasticamente quando ha aumento de temperatura acima de 80°C. Para
estes autores o método representa uma abordagem alternativa para a remocao de
alta concentracao de nitrogénio amoniacal de aguas residuais de coqueria.

Rabah e Darwish (2012), realizaram um experimento utilizando o micro-ondas
para testar também a eficiéncia da remocédo de amobnia, porém de aguas residuais
municipal e de origem sintética para comparacdo. Caracteristicas como o pH,
concentracdo inicial de amoénia e tempo de radiacdo foram analisados. O sistema
utilizado foi em batelada, de modo que um aparelho de micro-ondas foi adaptado para
haver uma saida para o nitrogénio, este ligado a um condensador para a mudanc¢a do
estado fisico do composto. Os resultados apresentados pelos autores mostram que
os parametros de pH inicial e o tempo de radiacdo de micro-ondas sao diretamente
proporcionais a remocéao, quando sao fixados valores de pH igual a 11 e concentragao
inicial de 55 mg.L* de N-NHz, ao variar o tempo de radiacdo de micro-ondas de 1 a5

minutos por exemplo, a concentragdo apos 1 minuto de radiacdo de micro-ondas foi
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de 36 mg.L! e ap6s 4 minutos chegou a 4,9 mg.L! de N-NHz. O maior valor de
remocao foi de 91% e as condicdes que o0s autores Rabah e Darwish (2012)
consideraram ideais foram de pH igual a 11 e tempo de radiacdo de micro-ondas com
poténcia 700W de 4 minutos.

Lin et.al (2009b), realizaram processos de air stripping com aquecimento de
micro-ondas, utilizando &guas residuais e seus resultados geraram a Figura 3a e

Figura 3b:

{a) 100 ;:__ = = = 3
80
= ]
= &0 —— N0 acraton
[
= — = geralion
=2 409
20
| | 1

pH

(b} 100

& —#— no aeration
(£

——— rEl‘ 'i{_] mn

Removal( %a)

40

! ] 1

3 4 3

-2

MW radiation time(min)

Figura 3 — (a) Influéncia do pH (nitrogénio amoniacal de 500 mg/L, 750 W de
poténcia de micro-ondas, tempo de radiacdo de 3 minutos) e tempo de
radiacdo MO com e sem aeracéo (b) (nitrogénio amoniacal de 500 mg/L, MO de
poténcia de 750 W, pH 11) sobre a remocéo de nitrogénio amoniacal por MO
com e sem aeracéo

Fonte: Lin et.al (2009b)

Através da Figura 3 pode-se observar a influéncia da aeracdo em ambos o0s
casos da Figura 3a e Figura 3b, em que a aeragcédo é um dos parametros que tornam

o sistema mais eficiente. No caso da remocgéao variando o tempo de radiagéo do micro-
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ondas (Figura 3b) a poténcia de 750W, com pH igual a 11, a completa remog¢é&o ocorre
com 5 minutos de tempo de radiacdo. Na Figura 3a a completa remogao ocorre em
pH igual a 13 e tempo de radiacdo de 3 minutos, sendo que ambos 0s casos sao

expostos a mesma poténcia de micro-ondas.

4.2.3 Efeito da concentracao inicial de N-amoniacal

No trabalho realizado por Lin et.al (2009), foi analisado também o efeito da
variacdo da concentracdo de N-NHs inicial para o processo de remocao. Na Tabela 1

estao os resultados encontrados ao final do seu trabalho.

Tabela 1 - Remocédo de ambnia em diferentes concentragdes

Concentragéo 500 1270 2360 6000 12000
Inicial (mg.L?)

Concentracéo 8 32,8 62,0 216,1 473,1
final (mg.L™?)

Remocéo (%) 98,4 97,4 97,3 96,4 96,1

Nota: 750W de poténcia do micro-ondas, pH 11, 3min de tempo de radiacdo e presenca de
aeracao
Fonte: Lin et.al (2009) adaptado

Na Tabela 1 é possivel perceber o decaimento da porcentagem de remocéo
de acordo com o aumento da concentracdo inicial de N-NHs. Embora a eficiéncia de
remocdo de amdnia tenha diminuido no intervalo de concentragédo de 500 para 12000
mg.L?, a diferenca foi pequena comparada a concentracéo, visto que a reducéo foi de

apenas 2,3%.
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5. MATERIAL E METODOS

O trabalho foi realizado nos laboratérios de Saneamento Ambiental e
Hidraulica da Universidade Tecnoldgica Federal do Parani, Campus Londrina. Para
o sistema de remocdo de amodnia foram utilizados um aparelho de micro-ondas
doméstico adaptado seguido por uma torre de air stripping recheada com tubo

corrugado.

5.1 INSTALACOES EXPERIMENTAIS

A Figura 4 apresenta o esquema das instalacbes experimentais para o

experimento.

O
ell

=l

Figura 4 — Esquema do sistema de remoc¢&o de amdnia por air stripping: (1) Entrada do efluente; (2)
Bomba dosadora; (3) Aparelho de micro-ondas; (4) Torre de Air Stripping recheada; (5) Soprador de ar; (6)
Saida do efluente; (7) Recuperacéo da amébnia em éacido.
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5.1.1 Forno de micro-ondas modificado

O aparelho de micro-ondas utilizado foi um forno doméstico, com capacidade
de 25 Litros, poténcia nominal de 750 W e frequéncia de 2450 MHz. Foram adaptados
2 furos na parte superior para a entrada e saida do efluente por uma mangueira
(Figura 5a). Em seu interior foi colocado um erlenmeyer com 500 mL de agua para
gue a mangueira pudesse ficar enrolada em contato com o vidro para favorecer o

aguecimento da mangueira e por precaucao a seguranca do aparelho (Figura 5b).

a) b)

Figura 5 — (a) Micro-ondas e (b) Parte interna do micro-ondas

A curva de calibracéo para este forno de micro-ondas esta representada na

Figura 6.
600
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Figura 6 - Curva de calibracdo do forno de micro-ondas
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Na Figura 6 podemos ver que a poténcia nominal de 100% n&o alcanca o valor
de 750 W descrito pelo fabricante, o valor real encontrado para a poténcia méaxima do

forno de micro-ondas foi de 555 W.

5.1.2 Soprador de Ar

O aparelho utilizado para a vazao de ar na torre foi o soprador de ar (Figura
7) da marca Makita, modelo MUB103 com poténcia de 530W, vaz&o de 1,2 a 2,9
m3.min"t com descarga livre. Devido a perda de carga na torre de air stripping, a vazao

de ar medida foi de 0,95 m3.min-1. Esta vazao foi utilizada em todos os ensaios.

5.1.3 Bomba dosadora

Foi utilizado uma bomba dosadora (Figura 8) da marca Provitec com
capacidade de 0 a 100 mL.min! para bombear o efluente pelo sistema, as vazées

foram variadas em 5 valores de acordo com o planejamento experimental.
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Figura 8 - Bomba dosadora

5.1.4 Torre de Air Stripping

A torre foi construida no laboratério de hidraulica e possui altura de 1,20
metros (Figura 9a). Na extremidade superior da torre foi colocado um joelho 90°
invertido para cima, para facilitar na dispersdo do efluente na torre (Figura 9b). A
entrada do efluente se da pela lateral superior da torre e a saida pela parte inferior.
Na parte superior da torre ha uma mangueira de silicone acoplada para a saida da
amonia que foi arrastada e na lateral da parte inferior ha uma entrada para o soprador

de ar.

Figura 9 — (a) Torre de Air Stripping e (b) Entrada do efluente no topo da torre
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O recheio da torre foi feito com conduites cortados com espessura de 1,5 cm
(Figura 10).

Figura 10 — Recheio da torre

5.2 PROTOCOLO EXPERIMENTAL

Para o estudo da remocédo de amoénia foi utilizado o planejamento estatistico
apresentado por RODRIGUES E IEMMA (2005), o DCCR (Delineamento Composto
Central Rotacional) que estuda as variaveis independentes no processo.

As variaveis independentes testadas foram 3, sendo elas: pH do efluente
inicial, vazao da bomba e concentracao inicial de nitrogénio. Os valores das variaveis
foram escolhidos para este experimento tendo base no referencial teérico. Segue na

Tabela 2 os valores reais e codificados para o planejamento estatistico do DCCR.

Tabela 2 — Codigos em niveis e valores reais para o planejamento

Variaveis Valores codificados e reais
Independentes -1,68 -1 0 1 1,68
pH 9,0 9,6 10,5 11,4 12,0
Vazéo da bomba 60 68 80 92 100
(mL.min)
Concentracdo N-NHs 1,0 1.8 3,0 4,2 5,0
QL
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5.2.1 Procedimento experimental

Para cada ensaio a agua residuaria foi produzida com a dissolucéo de Sulfato
de Amonio ((NH,).SO,) em 2 L de agua (H20). A quantidade em gramas de (NH,),SO,
foi de acordo com a concentracédo inicial de nitrogénio (N) requerida no DCCR. O
ajuste de pH dessa amostra inicial para alcancar aos valores propostos no
planejamento foi feito com a adicdo de hidroxido de Sédio (NaOH) na solugéo.

Foram preparados entédo 2 L de agua residuaria sintética no frasco inicial do
sistema para alimentacdo de cada ensaio, na qual a concentracdo de nitrogénio na
solucéo variou de acordo com o planejamento estatistico (Tabela 2), assim como o
valor de vazao da bomba. A poténcia do aparelho de micro-ondas e a vazéo de ar do
soprador foram fixados em 100% (555 W) e 57 m3.h'! (950 L.min"!) respectivamente.

Para a parte do sistema especificado como item 7 na figura 4, no qual indica
a saida do gas amodnia no topo da torre, foi conectado uma mangueira de silicone a
um erlenmeyer com 20 mL de &cido sulfurico aproximadamente 1 M diluido em 500
mL de 4gua para a retencdo do gas, a troca dessa solucao foi realizada a cada ensaio.

Foram coletadas a cada ensaio 40 mL das amostras iniciais e finais e entdo
reservadas em frascos com tampa previamente limpos na geladeira a 10°C (Figura
11). Para cada amostra foram feitas as analises de nitrogénio amoniacal e
condutividade.

Figura 11 — Armazenamento das amostras dos ensaios
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5.2.2 Descrigéo do Sistema de remogao de amonia

O sistema ocorreu em modo continuo de forma que na parte inicial do sistema
o efluente sintético foi bombeado em uma mangueira, cujo destino foi o interior do
aparelho de micro-ondas. Um comprimento equivalente a 3,95 metros da mangueira
foi deixado dentro do aparelho de micro-ondas para o tempo de aquecimento, a saida
foi dada por outro orificio no aparelho de micro-ondas. Dessa forma o efluente foi
levado diretamente pela mangueira a entrada da torre de air stripping. O efluente fez
entdo o caminho de acordo com a gravidade, passou pelos recheios da torre ao
mesmo tempo que estava em processo de arraste de ar pelo soprador em seu interior
e saiu na parte inferior da torre. A saida do gas amoénia foi feita na parte superior da
torre por outra mangueira, a qual estava em contato com acido sulftrico diluido para

a retencdo do gas.

5.2.3 Parametros monitorados

Foi utilizada a metodologia Standard Methods for the Examination of Water
and Wastewater AWWA/APHA/WEF (2005), de acordo com o Quadro 1 abaixo:

Parametro Analisado Método utilizado
pH 4500 H+B
N-amoniacal 4500 NHz D

Quadro 1 - Parametros e métodos utilizados
Fonte: Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater AWWA/APHA/WEF
(2005).

5.2.4 Parametros calculados

Eficiéncia de remocao de Nitrogénio na torre de arraste

Para obter o calculo da eficiéncia do processo de remocdo de amonia foi
utilizado a Equacgéo 3.

E(%) = C(N-NH3)a—C(N-NH3)e %100 3)

C(N-NH3)a
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Sendo:
E(%) a eficiéncia de remocao N-NH3 (%)
Cn-nH3)a @ concentracdo afluente de N-NHz (mgN-NHs.L 1)

Cn-NH3)e a concentracdo efluente de N-NHz (mgN-NHs.L?)

Relacdo da remocao de aménia por energia em Quilowatt-hora consumida

Para a obtencéo da relacao entre a amodnia em mg removida por energia gasta

em kW.h em cada ensaio, foi utilizada a Equacéo 4 e 5.

v
Y = o % Pot. (4)
Sendo:

Y a energia consumida pelo ensaio (kW.h)
V o volume utilizado em cada ensaio (L)
Qb avazdo da bomba (L.h'?)

Pot. a poténcia do aparelho de micro-ondas (kW)

Remocdo de amonia (mgN) _ Vol.xConc.xRem.

(5)

Energia consumida (kW.h) o Y

Sendo:

V o volume utilizado em cada ensaio (L)
Conc. a concentracgdo inicial de N-NH3 (mg.L™?)
Rem. a remocao de amoénia (%)

Y a energia consumida pelo ensaio (kW.h)
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6. RESULTADOS E DISCUSSOES

6.1 NITROGENIO AMONIACAL

A Tabela 3 apresenta os resultados obtidos de remocao do nitrogénio

amoniacal as condi¢cdes operacionais previstas no planejamento DCCR.

Tabela 3 - Matriz do planejamento DCCR com 3 varidveis em 5 niveis

Fatores Fatores
Ensaio (Valores codificados) (Valores reais)
~ Vazéo N-NH; N
t;/(?riatl)oa pHo  N-NHs bomt_)a pHo . Rerzl/(z)gao
(mL.min%) (9.L7)
1 -1 -1 -1 68 9,6 1,8 37,9
2 1 -1 -1 92 9,6 1,8 28,7
3 -1 1 -1 68 11,4 1,8 81,1
4 1 1 -1 92 11,4 1,8 72,1
5 -1 -1 1 68 9,6 4,2 19,6
6 1 -1 1 92 9,6 4,2 17,0
7 -1 1 1 68 11,4 4,2 75,4
8 1 1 1 92 11,4 4,2 70,1
9 -1,68 0 0 60 10,5 3,0 65,3
10 1,68 0 0 100 10,5 3,0 51,8
11 0 -1,68 0 80 9 3,0 6,5
12 0 1,68 0 80 12 3,0 71,4
13 0 0 -1,68 80 10,5 1,0 64,9
14 0 0 1,68 80 10,5 5,0 51,0
15 0 0 0 80 10,5 3,0 55,4
16 0 0 0 80 10,5 3,0 54,0
17 0 0 0 80 10,5 3,0 50,4
18 0 0 0 80 10,5 3,0 56,6
19 0 0 0 80 10,5 3,0 57,5
20 0 0 0 80 10,5 3,0 55,5

A maior eficiéncia de remocéao de N-NHs (81,1%) foi observada no ensaio 3,

enguanto que a menor (6,5%) ocorreu no ensaio 11.

O efeito, em ordem decrescente, das varidveis independentes pode ser

observado no Gréfico de Pareto (Figura 12), estimado para o intervalo de confianca
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de 95%. Constata-se que as variaveis pH, concentracdo de N-NHs e vaz&o do liquido

foram estatisticamente significativas, com destaque para a influéncia do pH.

@pH) | B B
PH(Q) | -6,26502
(3)Conc.(L) t -4,59895
(1)Vazéo do liquido(L) | -3,65923
(2)Lby(3)L | 2,1988
Vazio do liquido(Q) | 1,061491
(Lby@)L 0,9990101
Conc.(Q) t 0,824834
(1)Lby(2)L ¢ -,253762
| p=,05

Estimativa de efeito padréo (Valor absoluto)
Figura 12 — Gréfico de efeito padrao de Pareto

Pelos resultados da Tabela 4 foi possivel a obtencdo dos coeficientes de
regressao das variaveis estatisticamente significativas para a de remoc¢édo de aménia

do efluente ao nivel de significancia de 5% (p<0,05).

Tabela 4 — Coeficientes de regresséo pararemocdo de aménia (%)

Fatores Coeficiente Erro padréo T(10) P
de regressdao
Média 54,9403 1,466089 37,47406 0,000000
Vazao do liquido (L) -3,55919 0,972659 -3,65923 0,004395
pH (L) 22,31005 0,972659 22,93717 0,000000
pH (Q) -5,93129 0,946731 -6,26502 0,000093

Concentracgéo (L) -4,47321 0,972659 -4,59895 0,000982
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De acordo com os coeficientes de regressao apresentados na Tabela 4, o
parametro que obteve maior significAncia com nivel 5%, isto €, que a participacdo
resultou em uma maior eficiéncia no processo de remocéo de amonia nesse sistema
foi o termo linear do pH. Desta forma, a Equacao 6, valida para os valores codificados
das variaveis independentes, descreve o modelo matematico obtido para a remocao

de amonia.

Y = 54,9403 — 5,93129.pH? + 22,31005. pH — 4,47321. Conc — 3,55919.0Q, (6)

Nesta equacao 6, 0 Y representa a remoc¢ao de N-NHs (%), pH o potencial
hidrogenidnico inicial da solu¢do, Conc a concentracéo afluente de Nitrogénio e Qi a
vazao do liqguido bombeado.

De acordo com o que foi apresentado, o termo linear do pH possui uma
situacao de proporcionalidade direta com a remocéo, visto que seu sinal na Equacéo
6 é positivo, 0 aumento do valor de pH gera também o aumento da remocao, diferente
da concentracdo inicial de nitrogénio na solucdo e a vazédo do liquido bombeado.
Como era esperado, de acordo com a Equacéo 6 quanto menor é a vazao do liquido,
maior a remoc¢ao de aménia, visto que a diminui¢do da vazao esta ligada ao tempo de
detencao do efluente dentro do micro-ondas, isto ocorre também com a concentracao
inicial de nitrogénio no efluente e com o termo quadratico do pH. Os efeitos
significativos a nivel de significancia 5% podem ser observados através dos valores
na Equacao 6 na qual o potencial hidrogenidnico inicial da solu¢do possui maior valor
dentre os demais.
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A validade estatistica do modelo foi avaliada por meio da ANOVA (Tabela 5).

Tabela 5 — ANOVA para remogédo de amonia

Fator Soma dos Grau de Quadrado F calc
guadrados liberdade Médio
Vazéo do 173,020 1 173,020 128,8355
liquido (L)
pH (L) 6798,232 1 6798,232
pH(Q) 544,967 1 544,967
Conc. (L) 273,296 1 273,296
Residuos 226,729 15 15,115
Total 8016,243 19

L: Linear; Q: Quadratico

Verifica-se na Tabela 5 que o valor de F calculado é igual a 128,83, o valor
tabelado de F é igual a 5,86, assim podemos ver que os valores sao bem diferentes,
sendo o valor calculado muito superior ao tabelado, comprovando assim que as
variaveis independentes séo altamente significativas para o processo de remocéo de
amonia. Além disso, o valor de R? é igual a 0,97 indicando uma 6tima representagdo
do modelo para este processo.

A partir do modelo, foram geradas curvas de contorno (Figura 13, 14 e 15)
gue representam o comportamento da remocéao do N-NHs (%) em funcao das variaveis

independentes.
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Concentracdo N-NH; (g.L ™)

100 Bl > 60
[]<54
Vaz&o da bomba (mL.min™?) <44

Figura 13 — Curva de contorno para Concentracdo de N versus Vazdo da bomba

A curva de contorno representada na Figura 13 € em fungéo das variaveis
independentes Vazdo da bomba (mL.min?) e Concentragdo N-NHs. Analisando o
gradiente de cores, podemos observar que a maior eficiéncia de remogéao se encontra
em valores de concentracdo baixa de N-NHs do afluente em conjunto com a menor
vazao de bomba. A medida que se aumenta a vazdo da bomba, a remocao diminui,
nesse caso se a vazao for igual a 100 mL.min"* mesmo que a concentracdo de N-NH3
seja a mais baixa (1 g.L!) a remocédo néo chegaria nem a 50%.
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.

Concentragao N-NH, (g.L™")

(%]

< 38
8,00 9,75 10,50 11,25 12,00 E <16

pH

Figura 14 — Curva de contorno para Concentracdo de N versus pH

As variaveis independentes Concentracdo de N-NHs e pH estéo
representadas por curvas de contorno na Figura 14 quanto a porcentagem da
remocao de N-NHs. A maior porcentagem de remoc¢ao de amonia quando combinados
essas duas variaveis estdo na faixa de pH maior que 10,5, independente do valor da
concentragdo de N-NHs do afluente. Quanto a concentra¢do de nitrogénio na solucéo

inicial seus valores ndo influenciam tanto quando combinados com a variavel pH.
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Figura 15 — Curva de contorno para pH versus Vaz&o da bomba

Analisando a curva de contorno presente na Figura 15, podemos concluir que
em relacdo a variavel pH e vazdo da bomba, quando combinados, a area de
porcentagem de remocédo acima de 50% esta representada na faixa de pH acima de
10,5 independente da vazdo minima ou maxima testada. Em pH acima de 9 podemos
observar que o comportamento do gradiente de cores em relagdo a remocgédo de
amoOnia mostra que o0 aumento da vazao da bomba a um pH constante faz com que a
porcentagem de remoc¢ao diminua, a menos que haja um aumento de pH de acordo

com o aumento da vazao da bomba.

6.2 EFEITO DA VAZAO DO LIiQUIDO

A vazao da bomba esta correlacionada com o tempo de irradiacdo e,

consequentemente, com a temperatura do liquido, conforme Figura 16. Os dados
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obtidos para a plotagem do grafico sdo valores de temperatura do efluente ap6s a
passagem pelo micro-ondas na situacdo do sistema, em relagdo a vazdo (mL.min?)
do liquido.

Os ensaios 9,10 e os ensaios nos pontos centrais (15 ao 20) foram rodados
com os mesmos valores de pH inicial (10,5) e concentracdo de N inicial (3 g.L™?),
variando apenas a vazdo da bomba. Através dessa informacdo apresentada na

Tabela 6 podemos analisar a real relacdo da vazao do liquido e a remoc¢ao da aménia
nesta situacao.

Tabela 6 — Remocédo de N-NH3 dos ensaios 9,10 e 15 ao 20

Ensaio Vazao da bomba Tempo de Remocédo de N-NH3
(mL.min™) irradiagao (min) (%)
9 60 1,51 65,3
Média (15 ao 20) 80 1,13 54,9
10 100 0,91 51,8

A porcentagem de remocao de N-NHs diminuiu com o aumento da vazao do
liguido. Com as informagfes contidas na Figura 16, em relagcéo a vazao do liquido,
temperatura e remoc¢éo de N-NH3 podemos observar que a variacdo da vazéao de 60

para 100 mL.min"! resultou em uma variacdo de temperatura apenas de 77°C a 64°C.

80 80

S 75 75
ol S
Z 70 70 o
pd y =-0,325x + 97,333 S
3 65 R2=0,953 65 @
@] (5]
T 60 60 £
2 y.= -0,335x + 84,167 i
$ 55 R2:=.0,9077 55

60 70 80 90 100

Temperatura
Vazéo do Liquido (mL.min1)

Figura 16 - Relagao Vazao do liquido x temperatura x Remoc¢ao de N-NH3(%)
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Considerando a analise de variancia realizada, vimos que a vazéo da bomba,
dentre os termos significativos a 5% de significancia foi o de menor valor. Isto pode
ser explicado por se tratar de temperaturas em um intervalo pequeno e sendo todas
em uma faixa de temperaturas altas comparadas ao do meio ambiente, por isSso 0
efeito ndo foi tdo significativo quanto ao do pH. Porém, mesmo possuindo um intervalo
curto de vazdo da bomba analisado péde-se comparar e observar que a remocao

melhorou de acordo com a diminuicdo da vazao e aumento da temperatura.

6.3 EFEITO DO pH

A variavel pH foi a que obteve maior significancia para a remoc¢éo de N-NHs.
Na Figura 17 é possivel observar o comportamento crescente do grafico na

porcentagem de remocao de acordo com o aumento do pH.
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pH
Figura 17 — Variacdo da remocédo em funcéo do pH dos ensaios nos pontos axiais

(11 e 12) e média dos pontos centrais (15 a 20).

Quando submetidos a situa¢des iguais de vazédo do liquido e concentracdo de
N iniciais, a Figura 17 mostra o resultado com valores extremos de pH (9 e 12), a

variacdo na remocao de N-NHs nesse caso podemos ver que variou quase 65%.
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6.4 EFEITO DA CONCENTRACAO DE N NO AFLUENTE

No caso da concentracao inicial de nitrogénio no afluente, a Figura 18 esta
representando a remogé&o de N-NHs (%) em relagéo a ela com iguais valores de vazao

do liquido e pH presentes nos ensaios 13, 14 e a média dos pontos centrais do 15 ao
20.

70
65 °
60
55

—

50

Remocao N-NH; (%)

45

40

0 1 2 3 4 5 6
Conc N (g.L )

Figura 18 - Variacdo da remocé&o em funcéo da concentracéo de N (g.L ) dos ensaios
nos pontos axiais (13 e 14) e média dos pontos centrais (15 a 20).

A concentracdo que obteve maior eficiéncia no processo de remocao nessa
situacdo foi a menor concentracdo dada pelo valor de 1 g.L, que de acordo com os
dados obtidos no experimento foram de quase 65% de remocdo de amonia em
conjunto com o ponto central das outras variaveis (Vazao de bomba igual a 80mL.min"
L e pHigual a 10,5). Quando em concentracdo inicial de 5 g.L™! o processo de remocéo
foi menor que em 3 g.LY, o que nos leva a conclusdo de que quanto menor a
concentracdo, maior sera a remoc¢ao de N-NHzs no efluente.



6.5 RELACAO REMOCAO DE AMONIA E ENERGIA CONSUMIDA

A Tabela 7 apresenta os valores da remocao de amonia pelo sistema utilizado

relacionando-o com a energia consumida pelo micro-ondas durante o processo.

Tabela 7 — Relacdo remoc&o de N-NH3 e energia consumida

Fatores Remog&o N-
_ (Valores reais) NHs/
Ensaio Remocéo (%) energia
Vazédo bomba oH N-NHs consumida
(mL.min?) ° (9.LY) (mgN.kW.h?)
1 68 9,6 1,8 37,9 5015,09
2 92 9,6 1,8 28,7 5138,07
3 68 11,4 1,8 81,1 10731,50
4 92 11,4 1,8 72,1 12907,85
5 68 9,6 4,2 19,6 6051,63
6 92 9,6 4,2 17,0 7101,40
7 68 11,4 4,2 75,4 23280,26
9 60 10,5 3,0 65,3 12707,03
10 100 10,5 3,0 51,8 16800,00
12 80 12 3,0 71,4 18525,40
13 80 10,5 1,0 64,9 5612,97
14 80 10,5 5,0 51,0 22054,05
15 80 10,5 3,0 55,4 14374,05
16 80 10,5 3,0 54,0 14010,81
17 80 10,5 3,0 50,4 13076,76
18 80 10,5 3,0 56,6 14685,40
19 80 10,5 3,0 57,5 14918,92
20 80 10,5 3,0 55,5 14400,00

De acordo com a Tabela 7 o ensaio de maior eficiéncia energética, isto é, o
ensaio que possuiu maior remocao de nitrogénio amoniacal em mg por Quilowatt-hora
foi o ensaio 8, removendo 29.282,85 mg N. O ensaio de nimero 11, inversamente ao
ensaio 8, foi 0 que obteve a menor remocdo de amoénia em massa em relagédo a

energia gasta pelo aparelho de micro-ondas sendo igual a 1.686,49 mg. Nos ensaios
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nos pontos centrais de 15 a 20, a média calculada de nitrogénio amoniacal removida
por Quilowatt-hora é equivalente a 14.244,32 mg. Visto que para o célculo da relacao
citada foi utilizada a vazdo da bomba como uma forma de mensurar o tempo gasto
em cada ensaio e que a variavel pH néo possui influéncia direta no valor final obtido,
podemos dizer que os valores das variaveis independentes utilizadas no ensaio 8
seriam consideradas pontos 6timos para remoc¢ao de amonia em funcdo da energia

consumida para 0 processo.
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7. CONCLUSAO

A partir dos resultados obtidos pode-se concluir que as variaveis

independentes pH, vazdo da bomba e concentracdo de N-NHs inicial possuem

influéncia no processo de remocao, sendo o pH o fator de maior significancia a nivel

5%.

pH: Foi comprovado que a remocéo da aménia aumenta de acordo com
o valor do pH sendo a variavel responsavel pela maior porcentagem de
remocdo de amoénia do sistema; independente de outras variaveis,
acima do pH 10,5 a remocdao é de no minimo 50%.

Vazédo da bomba: Possui a menor significancia a nivel 5%, porém foi
constatado que a sua diminuicao interfere positivamente na remocéao
de amoénia. A baixa significAncia da variavel pode ter sido pelo curto
intervalo de vazédo analisado, que foi de 60 a 100 mL.min"%, sendo que
neste intervalo, a diferenca dos valores extremos de remocao foi
apenas de 13,5%.

Concentragdo de N-NHs inicial: Quanto menor a concentracdo de N-
NHs no afluente, maior sera a remocao ao final do processo. A uma

concentracao inicial de 1 g.Lt, houve uma remocéao de 64,9%.
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