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Resumo

Esta dissertacdo teve como objetivos a investigacdo da resisténcia e do recrescimento de
flocos, produzidos durante a floculacéo de agua destinada ao abastecimento, e foi dividida
em duas etapas. Em primeiro lugar a resisténcia de agregados a quebra induzida por distdrbio
hidrodindmico foi investigada por meio de trés técnicas macroscdpicas de medicéo, a saber:
fator de resisténcia (FR), a tensdo local (o) e o coeficiente de resisténcia do floco (). Num
segundo momento a capacidade de recuperacdo do tamanho dos agregados foi investigada.
O diametro estavel (d) e o parametro caracteristico da funcédo de distribuicdo de tamanho de
agregados (f) foram utilizados para analisar o processo refloculacéo ap6s a quebra induzida
dos agregados. Para obtencdo das varidveis de interesse, foi utilizado método n&o intrusivo
de analise de imagem e equipamento baseado em dispersao de luz. As aguas de estudo foram
preparadas em laboratorio a partir de solucao de acido himico (agua tipo 1) e suspenséo de
caulinita (tipo 2), e coaguladas por dosagem de sal de aluminio em regido do mecanismo de
varredura. A floculagdo ocorreu em gradientes de velocidade médios (G) entre 20 e 120 s,
e a ruptura ocorreu sob condic@es controladas com Gguepra de 800 s por 10 segundos. Apos
a ruptura, a condicdo inicial foi reestabelecida para analise da recuperac¢do de tamanho do
agregado. Os resultados mostraram, para as duas agua de estudo, uma tendéncia crescente
para FR em resposta ao aumento de G. A mesma tendéncia foi observada para o, 0 que pode
indicar que condicdes elevadas de agitacdo produzem flocos mais resistentes. Os resultados
da andlise da refloculacdo apontaram que o agregado ndo recupera totalmente seu tamanho,
tanto para os flocos de Al-acido himico como para os de Al-caulinita. Para agua tipo 1, o
diametro estavel dos agregados diminuiu de 332 um antes da quebra, para 157 um apés a
recuperacio, e de 233 para 132 um na agua tipo 2, utilizando G de 20 s**. O pardmetro  que
exprime a distribuicdo de tamanho dos agregados, também apontou para uma diminuicao
geral do tamanho dos agregados, de forma que apds a quebra a distribui¢do foi deslocada

para as faixas de classificacdo de menor tamanho.

Palavras-chave: Tratamento de agua. Floculacdo. Quebra induzida. Andlise de imagem

digital



Abstract

This dissertation has aimed to investigate the strength and re-growth during the flocculation
of drinking water, and was divided into two steps. The first one was investigate the rupture
of floc caused by shear induced forces through three macroscopic techniques, namely:
strength factor (FR), the average strength per unit area at the plane of rupture (o) and the
floc strength coefficient (). The second one was investigate the re-growth ability of flocs.
The stable diameter (d) and the characteristic parameter of the aggregate size distribution
function () were used to analyze the re-growth process after the induced breakage of the
aggregates. The method was based on a non-intrusive image analysis monitoring technique
and a light scattering equipment. The study waters were prepared in laboratory from humic
acid solution (water type 1) and kaolinite suspension (type 2) and coagulated by dosing
aluminum salt in the region of the “sweep flocculation” mechanism. The flocculation
occurred for average velocity gradients (G) from 20 to 120 s and the breakage occurred
under controlled conditions for Gguebra Of 800 s for 10 seconds. After breakage, the initial
condition was re-established for aggregate size recovery analysis. For the two study waters
the results showed an increasing trend for FR in response to the increase of G. The same
trend was observed for o which may indicate that high agitation conditions produce more
resistant flocs. The reflocculation analysis results showed that the aggregate did not fully
recover its size, both for the aliquots of Al-humic acid and those of Al-kaolinite. The stable
diameter of the aggregates for water type 1 decreased from 332 um before breakage, to 157
um after recovery, and from 233 to 132 um in water type 2, using G of 20 s™%. The parameter
B expressing the aggregate size distribution also pointed to a general decrease in aggregate

size, so that after the breakage the distribution was shifted to the smaller size ranges.

Keywords: Water treatment. Flocculation. Breakage. Image analysis



Indice de Figuras

Figura 1. Esquema de variagdes de G com o tempo de floculagdo, quebra e recuperacgdo. 13
Figura 2. Esquema simplificado para a montagem experimental............cccccoveviviinivennene. 14
Figura 3. Flocos da agua tipo 1, para G de 60 s e tempo de floculagio de 10 minutos. ... 14

Figura 4. (a) Imagem dos flocos em escala de cinza. (b) Matriz binarizada (c) Matriz em

processo de contagem e medicao (Silva, 2016).......ccccvvieriiiiiieie e 15
Figura 5. Dimens&o caracteristica (dmax) calculada para um agregado hipotético............... 15
Figura 6. Diagrama de coagulagdo para agua tipo 1.........ccccccevveieiieiecie s 20

Figura 7. Diagrama de coagulagdo para agua tipo 2. Extraido de Oliveira et al. (2015a)... 20
Figura 8. Evolucdo temporal de FI para os diferentes G adotados. (a) 4gua tipo 1 e (b) 4gua
L] 01 1RSSR 21
Figura 9. Relacédo In d e In G para a fase pré-quebra. (a) 4gua tipo 1 e (b) agua tipo 2. ..... 23
Figura 10. Relacédo entre FR e a tenséo local o. (a) 4gua tipo 1 e (b) agua tipo 2.............. 24
Figura 11. Relacdo entre o fator de resisténcia (FR) e o diametro estavel (d) do floco. (a)
Agua tipo 1 € (D) AQUA TIPO 2. ....eeiieiiiee e e 24
Figura 12. Evolucdo temporal de d para os diferentes G adotados. (a) agua tipo 1 e (b) agua
L] 01 1SS RPROSORRT 25
Figura 13. Valores da Razdo de Recuperagéo (d2/d1) analisados em relagdo ao gradiente de
velocidades médio (G) para as duas &guas de eStUAO. ..........cecveverieriererese e 27
Figura 14. Gréfico da distribuicdo do diametro estavel na fase de floculagdo (d1) em
resposta ao gradiente de velocidades médio (G) para: (a) agua tipo 1 (b) agua tipo 2........ 28
Figura 15. Grafico da distribuicdo do diametro estavel na fase de recrescimento (dz) em
resposta ao gradiente de velocidades médio (G) para: (a) agua tipo 1 (b) agua tipo 2........ 28
Figura 16. Ajuste linear do parametro 3 para dguatipo 2 paraGde40s2........ccoeeeeeee.. 29
Figura 17. Grafico da distribuicdo dos parametros £; e 2 em resposta aos diferentes G

utilizados para: (a) &gua tipo 1 (B) AQUA IPO 2. ....eeveeiecieeie e 31



Tabela 1.
Tabela 2.
Tabela 3.
Tabela 4.
Tabela 5.
Tabela 6.
Tabela 7.
Tabela 8.

Indice de Tabelas

Historico de trabalhos realizados dentro do grupo de estudo de particulas........... 8
Parametros de qualidade da agua tipo 1. .......cccccevieiiiieiieie e 11
Parametros de qualidade da agua tipo 2. ........ccceeeeieiiieiieie e 12
Didmetro estavel e resisténcia do floco para dgua tipo 1........ccccoveveiicneiinnnn, 22
Didmetro estavel e resisténcia do floco para 4gua tipo 2........ccccceeveiiencninnne, 22
Diametro estavel para gua tipo L .......cccocveiiiiieiieie e 26
Diametro estavel para AgUa tipo 2 .......ccecvevieiiieiieie e 26
Pardmetros da DTP para 4gua tipo L .......cccoveiiiiiiiniieeeee e 30

Tabela 9.Pardmetros da DTP para 4gua tiPo 2 .......cccceveiierieinenieieesese e 30



Sumario

(RS 1 0 11V, [ LR |
PN S SN I R X O TSR 1]
TNDICE DE FIGURAS ..ottt ettt et et ettt ettt ettt et et et et et eteteees et et et et et et et et et es e et et et et et et eeateeeeneneeeens 11
TNDICE DE TABELAS ..ottt ettt et et et e ettt ettt et et et et et ettt ee e s et et et et et et et ee et ea e et et et et et et e e eeneeeeees v
SUMARIO .ottt ettt ettt ettt ettt ettt et et et et et et e ettt et et et et e e et e e eeee ettt et et et et et et et esene et et et et et aseeeeeeeen \Y
S | Nt =70 5 101 0Y @ JEN OO 1
O A = =] 153 1 =1 N[0 -\ o Lo J = 10 1o @ TR 3
1.2 TECNICAS MACROSCOPICAS PARA DETERMINACAO DA RESISTENCIA DO FLOCO .....ccvveeeevieeeeiveeeeeenen. 5
1.3 QUEBRAE REFLOCULAGAD ....ciitiitietiasieastesteestessteesteesaeassesssesssesseasteesteesbesssessaesseessesssessseansesnsesssesseenes 6
1.4 BREVE HISTORICO DO GRUPO DE PESQUISA ......uuttiiiieeiiiiititeieeeessiiitsrstesssssssisssssessssssssssssesssessssssssssseess 7

2 (@] S i I V4O 1 TR 10
3 MATERIAIS E METODOS ...ttt ettt ettt et et et et et et ateeeeeee et et et et et et aeeeeeseseseeseeenesasesaens 11
3.1 AGUAS DE ESTUDO......vveeeeeeeeeeeeeeeeseeeseeesesesesssesseeseseseseseseseseseesesesessseseseesesesesetsnenessesesasesesennesesnenens 11
3.2 ENSAIO DE FLOCULACAO LABORATORIAL EM REATOR ESTATICO.....cccviieiiireeeeerieeeereeeesetree e 12
3.3  MONITORAMENTO E TAMANHO DO FLOCO ....cciiiittitiiiieeeeeetttiee e e e e s e sitttee e e e e s e ssabbaesseesssssssbasssesssssassseens 13
331 ANALISE & IMAGEM ...ttt ettt bbbttt sb e b nnes 14

3.3.2  DISPEISAD GE TUZ ..t 16

3.4 DETERMINAGAO DA RESISTENCIA DO FLOCO ...cccveiiiieiireeireeeiteesteeesseessteeesseesstsssssesssssssssessssesansessssens 17
3.5 PARAMETRO CARACTERISTICO DA DISTRIBUIGAO DO TAMANHO DE PARTICULAS (). ccvervvrerreraeeannnn. 18

4 RESULTADOS E DISCUSSAOD ...ttt 20
4.1 DIAGRAMAS DE COAGULAGAD .....eeitiie ittt eiie e st e sttt e st este e siteessteessbeessteessteaabee s taeaseeasteeenseeesseeenseeeses 20
4.2 RESISTENCIA DO FLOCO .uvviiiieiiiittttiiteeesseeiasttetteesssssastasstessssssssaatssasssssesbastesaessssabbesseessssssssresesesesssaes 21
4.2.1  Flocculation INAEX (F1) ...cueieeiieiee e st e et teete e ae e e 21

4.2.2  Avaliagcdo da resistenCia do flOCO........ooiiiiiiiiii e 22

4.3 RECUPERACAO DO TAMANHO DO FLOCO.......cciutteiuieeitreeitteestreestreestteessresssseesssesssseesssesssesssessseessessnns 24
4.3.1  Diametro eStAvel do flOCO (A) ...vivrieiiiiiiiiieise e 24

4.3.2  Parametro caracteristico da fungdo de distribuicao de tamanho (f).......cccccrervrieneiviinnenans 29

4.3.3  CONSIAEIrAGOES FINAIS. ...evvevieereitiiieeetirt ettt 31

B CONCLUSDES ...ttt ettt ettt n s enen 33

REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS........ooouiiiiiiiieeieeiesiesssiess s 35



1 INTRODUCAO

Muitos processos de separacao sélido-liquido pressupdem o aumento de tamanho das particulas,
conduzindo a agregados ou flocos, que podem ser removidos em processos de separacao solido-
liguido. O desempenho da remocdo de sélidos é dependente da formagdo de agregados com
caracteristicas adequadas, compativeis com a tecnologia de separacdo utilizada (Chakraborti, 2003;
Yukselen e Gregory, 2004; Di Bernardo e Dantas, 2005).

Dentre as caracteristicas do agregado, a resisténcia a quebra e a capacidade de recuperacdo do
tamanho sdo cruciais para o tratamento eficiente de aguas de abastecimento, uma vez que, em
estacdes de tratamento de agua (ETA) de ciclo completo, a manutencdo de altas velocidades de
sedimentacdo é desejavel. A velocidade de sedimentacdo, por sua vez, estd diretamente
relacionada, entre outros, ao tamanho e densidade do agregado (Gregory, 1997). Além disso, é
sabido que processos de separacdo para flocos reformados apresentam valores elevados de cor e
turbidez remanescentes (Voltan, 2007). A ruptura dos flocos ainda esta ligada a problemas em
unidade baseadas na filtragdo, em que a baixa resisténcia dos agregados a varia¢6es hidrodinamicas
tém impacto devastador sobre os filtros, encurtando sua vida Util e resultando em transpasse de

material particulado (Di Bernardo e Dantas, 2005).

Em unidades de separacdo, diversos fatores podem levar a baixas eficiéncias de remocédo e o
entendimento da resisténcia e do recrescimento dos agregados pode minimizar este problema.
Dentre os fatores que levam ao rompimento do floco estdo o mau dimensionamento de passagens,
dos orificios e cortinas de distribuicdo de agua nos decantadores, fechamento de comportas e

variacdes abruptas de vazdes nas estacOes (Silva e Moruzzi, 2017), 0s quais merecem atencao



juntamente com os fatores relativos a formacdo do floco que ocorre nas fases de coagulacdo e
floculacéo.

A coagulacdo é um processo bem estabelecido dentro do tema tratamento de agua e consiste na
desestabilizacdo quimica de impurezas resultante da alteracdo de caracteristicas da &gua (Di
Bernardo e Dantas, 2005). Na floculagéo por sua vez, deseja-se promover o transporte e o choque
das particulas desestabilizadas na etapa de coagulacéo, objetivando, a transformacéo de particulas
discretas de pequenas dimensdes em agregados maiores (Baltar e Oliveira, 1998; Hogg, 2000)

facilitando, por exemplo, a sedimentagéo ou flotacéo.

Mesmo em tratamentos baseados na filtracdo ou microfiltracdo, pode ser necessario o pré-
tratamento baseado na coagulacéo e floculacdo, visando a reducdo da colmatacdo de membranas,
especialmente na presenca de matéria organica dissolvida, como € o caso do Acido Himico (Yu et
al., 2010a). Neste contexto, a coagulacdo e a floculagdo continuam a ser 0S processos mais
utilizados em ETA (Yu et al., 2010a) e o Sulfato de Aluminio, por sua vez, € um sal metalico

amplamente utilizado como agente coagulante nestes processos (Yu et al., 2015).

Em &gua, coagulantes como o Sulfato de Aluminio hidrolisam rapidamente tornando-se espécies
catibnicas, que se adsorvem sobre particulas carregadas negativamente, reduzindo ou invertendo a
sua carga. A dosagem de coagulante e o pH de coagulacao sdo essenciais para o bom desempenho
da coagulacdo. Em baixas dosagens de coagulante, a neutralizacdo de carga é um possivel
mecanismo de desestabilizacdo de particulas, mas o excesso de coagulante pode levar a reversédo
de carga e reestabilizacéo de particulas (Yukselen e Gregory, 2004). Em dosagens mais elevadas,
a precipitagdo de hidroxido de metal amorfo pode desempenhar um papel muito importante
(Snodgrass et al., 1984), conduzindo a chamada floculacdo de varredura, em que as particulas ficam
enredadas no precipitado. O mecanismo de varredura é intensivamente utilizado nas estagdes de
tratamento de &gua em que se tém a floculacéao e a sedimentacdo antecedendo a filtracdo rapida (Di
Bernardo e Dantas, 2005).

Os flocos crescem inicialmente a uma taxa que é determinada pelas condi¢cdes de mistura do

sistema, pela concentracdo de particulas e pela eficiéncia de colisdo. Normalmente, o gradiente de



velocidade médio (G) é usado para avaliar a intensidade da mistura em um sistema. A medida que
os flocos se tornam maiores, o crescimento subsequente é restringido essencialmente por duas
razdes. Os flocos existentes podem ser quebrados como resultado de forgas destrutivas (Matsuo e
unno, 1981) e a eficiéncia de colisdo de particulas num campo de cisalhamento torna-se mais baixa
a medida que o tamanho de particula aumenta e sua concentragdo diminui (Brakalov, 1987). O
equilibrio dindmico entre agregacéo e ruptura pode levar a uma distribuicdo de tamanho de flocos
em estado estacionario, onde o tamanho limite é dependente da taxa de cisalhamento aplicada
(Muhle, 1993).

A cinética de floculacdo pode ser descrita como a soma de dois efeitos combinados e simultaneos:
agregacao e ruptura. A extensao de cada efeito depende da intensidade de mistura e do tempo de
residéncia; Entretanto, o equilibrio dindmico entre esses efeitos conjuntos pode levar a uma
distribuicdo de tamanho estavel dos agregados (Argaman, 1970, Yukselen e Gregory, 2004).
Assim, o estado estacionario de floculacdo pode ser entendido como o equilibrio entre as forcas
induzidas pelo cisalhamento e a forca interna dos agregados. Esse equilibrio leva os agregados a
terem uma caracteristica especifica, como um tamanho representativo estavel (diametro) e uma
distribuicdo de tamanho determinada conforme relatado por Li et al. (2006), Yu et al. (2010b) e
Yu et al. (2015).

1.1 Resisténcia do floco

Quando se aumenta a taxa de cisalhamento sobre os flocos pré-formados, pode ocorrer sua quebra
em fragmentos menores de tamanho aproximadamente igual ou ainda a eroséo de pequenas
particulas da superficie de flocos. No fluxo turbulento, em que as forcas inerciais séo
significativamente maiores que as viscosas, 0 modo de ruptura depende do tamanho do floco em
relacdo a microescala de turbuléncia (Mihle, 1993). A ruptura é dependente da intensidade do
cisalhamento e da resisténcia do floco. A resisténcia do floco a quebra, por sua vez, depende da
natureza da interacdo entre as particulas e do nimero médio de ligagdes por particula. Sabe-se que
a floculagdo em ponte, por polimeros de cadeia longa, pode gerar flocos muito resistentes, enquanto

a desestabilizacao de particulas por sais inorganicos resulta em flocos bastante fracos. A resisténcia



do floco, parametro que mede essa forga de reagdo as acdes de quebra, esta diretamente relacionada
a sua estrutura e a formacdao do floco (Jarvis et al., 2005).

A resisténcia do floco é dependente das ligacOes entre particulas componentes do agregado (Parker
etal., 1972, Bache et al., 1997). Isto inclui o numero e a intensidade das ligag@es individuais dentro
do floco. Por conseguinte, um floco quebrara se a tensdo aplicada na sua superficie for maior do
que a resisténcia de ligacdo (Boller e Blaser, 1998; Jarvis et al., 2005). Yu et al. (2015), mostrou
que a resisténcia dos flocos produzidos na coagulacdo por varredura é quase totalmente

determinada pela natureza do precipitado de hidréxido.

Existem duas abordagens fundamentais na medicdo da resisténcia do floco. Uma macroscopica,
que mede a energia requerida em um sistema para quebra dos flocos e uma abordagem
microscopica que mede as forcas interparticulas dentro de flocos individuais (Jarvis et al., 2005).
Na abordagem microscopica, a resisténcia pode ser medida por meio da aplicacdo de uma tenséo
de cisalhamento ou uma tensdao normal ao floco individualmente. Por outro lado, a macroscopica
faz a avaliacdo direta e ndo intrusiva da resisténcia por meio da analise da dissipacdo de energia ou
o do gradiente de velocidade (G) aplicado ao tamanho méximo ou médio do floco resultante (Yeung
et al., 1997; Boller e Blaser, 1998).

Este trabalho buscou investigar a resisténcia do floco a quebra, para duas aguas de estudo, por meio
de técnicas macroscopicas confiaveis e de facil reprodutibilidade. As técnicas foram avaliadas
individualmente e relacionadas entre elas, visto que seus resultados expressam respostas distintas.
A relevancia do estudo da resisténcia do floco, tanto para projeto de floculadores quanto para
operacdo de estagBes de tratamento de &gua (ETA) deve-se ao fato de que todas as unidades
subsequentes aos floculadores dependem da caracteristica dos flocos formados e de sua

manutencao.

Foi também escopo do presente trabalho identificar o efeito da natureza da particula priméria sobre
a resisténcia dos agregados formados, tal como apontado por Yu et al. (2015). Para tal, foram
investigadas aguas de estudo distintas, com sdélidos pertencentes a classes de tamanho e

composicdes fisico-quimicas diferentes. O uso, separadamente, de particulas de dimensdes



reduzidas da faixa de solidos dissolvidos e também de solidos suspensos, que conferiram
respectivamente cor e turbidez as aguas de estudo, teve a intencdo de investigar as caracteristicas
de uma sem interferéncia da outra. Além disso, o espectro de tamanhos abrangente pode ampliar o
alcance do estudo, visto que as caracteristicas observadas nas aguas de estudo podem ser

encontradas com facilidade em aguas naturais para abastecimento.

1.2 Técnicas macroscopicas para determinacao da resisténcia do floco

Os testes macroscopicos de resisténcia do floco usados nessa dissertagdo foram desenvolvidos a
partir da relacdo entre a taxa de cisalhamento hidrodindmica aplicada e o tamanho de flocos
resultantes (Mikkelsen e Keiding, 2002), presente na Equacdo 1, em que, as dimensdes do floco
estdo correlacionadas com sua resisténcia para uma determinada taxa de cisalhamento. Este
equacionamento, aqui adaptado, foi proposto por Parker et al. (1972) e estd presente nos estudos
de Francois (1987); Yeung e Pelton (1996); Leentvaar e Rebhun (1983) e Li et al. (2007).

l=CG™ (1)

Em que: | é uma dimensdo conhecida do floco (um), C é a constante multiplicativa de ajuste (um/s),

G corresponde a taxa de cisalhamento hidrodinamico (s™!), e y é o coeficiente poténcia.

A relacdo inversa de proporcionalidade entre o didmetro estavel e o cisalhamento indica que quanto
maior o valor de y, mais propenso o floco esta a se romper sob crescente taxa de cisalhamento em
agregados de menor didmetro | e, portanto, o valor y é considerado como um indicador de

resisténcia do mesmo (Jarvis et al., 2005).

Para a obtencdo de pardmetros para a determinacao da resisténcia do floco tem sido utilizado o
Photometric Dispersion Analiser (PDA), equipamento que teve seus principios previamente
discutidos por Gregory & Nelson (1984) e Gregory (1985) e suas aplicagdes para 0 monitoramento

da floculagéo descritas por Brown et al. (1985) e Gregory & Nelson (1986).



Resumidamente, intensidade de um estreito feixe de luz transmitida através de uma suspensédo
fluindo por um tubo de didmetro conhecido é monitorado por um sensivel fotodetector; que gera
um sinal em uma componente estavel e uma parte flutuante. O Flocculation Index (FI) é o
quociente destas duas componentes. A componente estavel € uma medida da intensidade média de
luz transmitida e depende da turbidez (e, portanto, da concentracdo de sélidos) da suspensdo. As
flutuacdes no sinal da luz transmitida surgem de varia¢Oes aleatorias oriundas da composicdo da

amostra no feixe de luz, a qual esta sendo continuamente renovada pelo fluxo.

Gregory (2003) afirma que quando se comparam diferentes flocos, o tamanho (ou o FI) para uma
determinada taxa de cisalhamento indica a resisténcia do floco. Para tanto, o fator de resisténcia
(Strength Factor) foi introduzido a fim de caracterizar a eficiéncia da formacéo e a capacidade de
recuperacdo de flocos antes da quebra e ap6s 0 recrescimento respectivamente, seguindo as
recomendacdes de Yukselen & Gregory (2002). O parametro Strength Factor foi anteriormente
utilizado por diversos pesquisadores, como Li et al. (2007); Jarvis et al. (2005); Francois (1987);
para comparar a quebra e recrescimento dos flocos em diferentes sistemas e podem ser calculados

por meio da Equacéo 2:
Strengh factor = ;—ilOO% (@)

Em que: I; é o sinal antes de quebra, obtido a partir do indice de floculacdo do equipamento PDA,;

I, é o sinal no momento da quebra.

Valores altos do fator de resisténcia indicam flocos que sdo mais capazes de suportar cisalhamento

e, portanto, devem ser considerado mais resistente do que uma suspensao com um fator mais baixo.

1.3 Quebra e Refloculagdo

Os agregados podem sofrer danos ap6s a formacgéo por aumento do cisalhamento, alterando assim

suas caracteristicas e afetando todo o processo de separacdo. Em instalacfes de tratamento de agua,



a quebra de agregados pode ocorrer na propria camara de floculagdo, devido a inadequacdo da
mistura, ou nas passagens e entradas, isto é, canais, comportas, aberturas e orificios. O aumento do
cisalhamento causa uma ruptura de agregados para tamanhos menores em poucos segundos
(Yukselen e Gregory, 2004) e sua consequéncia direta é a perda da condicdo adequada requerida

para determinada eficiéncia de separacédo solido/liquido.

A ruptura deve ser prevenida tanto quanto possivel, mas € inevitavel em alguns casos. A capacidade
de recuperacdo do tamanho apds quebra é chamada de refloculacdo, e depende do tipo de
coagulante, intensidade de mistura e tempo de residéncia. A recuperacéo total do tamanho do floco
pode ndo ocorrer, uma vez que nesta fase um novo estado estacionario é esperado. Li et al. (2006)
relataram a natureza irreversivel do processo de quebra no caso de coagulantes hidrolisantes e Yu
et al. (2010?) descreveram o uso de doses adicionais apds a ruptura como alternativa a reformacéo
de agregados. No entanto, Yukselen e Gregory (2004) relataram que a formacédo de agregados,
quebra e recrescimento podem ocorrer varias vezes, mas o tamanho estavel agregado é menor ap6s

cada quebra.

O uso de parametros indiretos para avaliar o tamanho do agregado é comum e tem sido usado para
relatar estudos de refloculacéo (Jarvis et al., 2005; Yu et al., 2010b; Wei et al., 2010 e Yu et al.,
2012). No entanto, o uso de técnicas de medicdo direta pode ser uma ferramenta Gtil para a
avaliacdo da agregacao e quebra (Sun et al., 2005). Neste trabalho, o estudo da recuperacdo do
tamanho dos agregados de duas aguas foi conduzido sob condic¢des controladas, de maneira direta
e ndo intrusiva, utilizando-se um sistema de analise de imagem digital para obter o didmetro estavel

e a distribuicdo de tamanho dos agregados.

1.4 Breve historico do grupo de pesquisa

Esta dissertacdo apresenta-se como parte integrante de uma linha de pesquisa maior, que permeia
0 tema saneamento de forma a investigar as relagdes de causa e efeito das alteragcdes e tamanho e
de forma de agregados no desempenho da separacéo solido-liquido. De modo geral, as pesquisas
do grupo permeiam aspectos conceituais, fenomenologicos e experimentais aplicados ao estudo de

tratamento de aguas para abastecimento.



A Tabela 1 apresenta a cronologia dos principais trabalhos do grupo de pesquisa relacionados a
tematica na qual se insere essa dissertacdo. Os passos iniciais remontam do inicio dos anos 2000 e

envolveram diversos pesquisadores, de todos os niveis, inclusive de instituicGes internacionais.

O eixo que conecta os trabalhos reside no escopo metodoldgico que em sua totalidade utilizam
métodos ndo intrusivos baseados na andlise de imagem digital para obtencdo de parametros de
particulas primarias e floculentas. Recentemente, foram incorporados novos ferramentais e
metodologias para analise de agregados por dispersdo fotométrica de luz e geometria ndo

Euclidiana, nessa ordem.

Tabela 1. Cronologia dos trabalhos realizados dentro do grupo de estudo de particulas.

Ano Autores Linha de pesquisa Trabalhos publicados

Pesquisa em nivel de Doutorado para o MORUZZ]| et al.(2004);
Prof. Dr. Rodrigo estudo de particulas e de microbolhas MORUZZI, R. B. (2004);
Braga Moruzzi  usando anélise de imagem digital em MORUZZI E REALI (2007);

estacdo de tratamento em escala piloto. MORUZZI E REALI (2010).

Projeto de pesquisa em parceria Instituto
Tecnolégico de Aeronautica (ITA),
University College of London (UCL) e
UNESP outorgado e financiado pelo
edital FAPESP/SABESP visando a
implementacédo de sistema  de
monitoramento continuo de particulas
floculentas em Estacdes de Tratamento

2001 - 2004

Prof. Dr. Marcelo

de Julio, Prof. Dr.
Rodrigo Braga

2012 - 2015 Moruzzi, Prof. Dr.
John Gregory,

Prof. Luiza Cintra

MORUZZI et al.(2016);
MORUZZI, OLIVEIRA E
JULIO (2015).

Campos x

que empregam coagulacéo e

floculagdo.

Pesquisa em nivel de mestrado sobre MORENO, MORUZZI E

Ma. Pamela aplicacdo da lama vermelhg no tratamento CONCEICAO (2013);

2013 - 2014 Moreno de agua e emprego de técnica dedicadade MORENO (2015); MORENO

andlise de imagem no desempenho da etal. (2015); MORENO et al.

floculagdo. (2016).

OLIVEIRA et al.(2014);
OLIVEIRA et al.(2015a);
OLIVEIRA et al. (2015b);
OLIVEIRA et al. (2015c).

Pesquisa em nivel de Pés Doutorado no
estudo de particulas floculentas e
monitoramento continuo da floculagéo.

2014 - 2015 Pr(_)f. Dr. And_ré
Luiz de Oliveira

Pesquisa em nivel de iniciacdo cientifica
referente ao aprimoramento das técnicas
de obtencdo e tratamento de imagem
digital, seguido de pesquisa em nivel de
mestrado sobre a resisténcia, refloculagdo
e geometria ndo euclidiana visando o
tratamento de agua de abastecimento.

SILVA et al.(2015); SILVA
(2016); SILVA, OLIVEIRA E
MORUZZI (2016); SILVA E

MORUZZI (2017);

Pedro Augusto

2013-2007 5 ava da Silva




Pesquisa em nivel de iniciagdo cientifica
referente a investigacdo de parametro da
floculagdo por meio de monitoramento
continuo da floculagdo por dispersdo de
luz.

BULL, SILVA E MORUZZI
(2016); BULL (2017).

Juliana

2015-2017 o rvathinho Bull

Pesquisa em nivel de iniciagdo cientifica
referente a investigacdo da eficiéncia de
2016 - 2017  Thais de Almeida separacao solido liquido em tratamento de ALMEIDA (2017).
aguas de abastecimento monitorado por
analise de imagem e dispersdo de luz.

Etapas prévias a esta dissertacdo consistiram na definicdo de protocolos padronizados de aquisicao,
semiautomacao, processamento e tratamento digital, com énfase nessa Gltima rotina e na concep¢ao

de cddigo fonte dedicado, sob condicbes controladas em reatores estaticos.

Em seguida, buscou-se validar os protocolos estabelecidos, avancando na delimitacdo dos erros
inerentes a cada etapa de tratamento bem como na metodologia de aquisicdo de amostras
indeformadas por meio da captura com interface 6tica dedicada. As etapas posteriores visaram a
aplicacdo dos métodos em diferentes investigacbes envolvendo coagulacdo, floculagdo,

sedimentacdo e flotacdo por ar dissolvido.

Por fim, o presente trabalho situa-se na fronteira conceitual da pesquisa desenvolvida pelo grupo,
empregando metodologia consolidada na busca de resultados e desdobramentos préaticos aplicaveis
a maioria das unidades tratamentos convencionais atuais. Considera-se que a contribuicdo desse
trabalho para o tema reside no uso do ferramental, em especial na técnica de imagem e no
equipamento de dispersao de luz, para medida da resisténcia do floco e do recrescimento por meio

do monitoramento direto do tamanho de agregados.
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2 OBJETIVOS

O objetivo geral dessa dissertacdo foi estudar a resisténcia e o recrescimento de flocos produzidos

durante etapa de floculacdo do tratamento de dguas destinadas ao abastecimento.

Dentro deste escopo, constituem-se 0s seguintes objetivos especificos:

e Auvaliar resisténcia do floco para duas &guas de estudo tendo elas como principal atributo
cor verdadeira de 50 PtCo (agua tipo 1) e turbidez de 25 NTU (&gua tipo 2), sob a 6tica de
trés técnicas macroscopicas de medicdo (o fator de resisténcia FR, a tensdo local oe o
coeficiente de resisténcia do floco y);

e Investigar a refloculacdo e avaliar a recuperacdo do tamanho apds a quebra agregados de
duas aguas de estudo;

e Avaliar a influéncia da natureza da particula priméaria na resisténcia e recrescimento de
agregados por analise comparativa das diferentes aguas de estudo;

e Analisar comparativamente os parametros de tamanho dos agregados oriundas dos

diferentes métodos, a saber: analise de imagem digital e disperséo de luz.
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3 MATERIAIS E METODOS

3.1 Aguas de estudo

Foi preparada &gua com cor verdadeira igual a 50 PtCo, dissolvendo-se &cido himico liofilizado
comercial Aldrich Chemical, com concentracdo de 30 mg/L, em agua deionizada obtida a partir de
filtro de osmose reversa, adaptado de Constantino (2008) e Yu et al. (2010) a qual foi denominada
neste estudo de agua tipo 1. A Tabela 2 apresenta alguns parametros de qualidade da agua de estudo

tipo 1.

Tabela 2. Parametros de qualidade da agua tipo 1.

Parametro Método/Equipamento left(.as de Unidade Valores
quantificacdo
Turbidez Turbidimetro 0-1000 NTU 7,1+0,8*
Condutividade Condutivimetro 0-20.000 uS/cma 25 °C 333+14
Dureza Total Titulagdo volumétrica 2-200 mg CaCO3 3,0
Alcalinidade Titulagdo volumétrica 20-400 mg CaCO3 <20,0
pH pHmetro 0-14 - 45+0,0
Cor verdadeira Espectrofotometria 455 nm 0-500 PtCo 51,0+5,1
Cor verdadeira Espectrofotometria 465 nm 0-500 PtCo 51,3 + 3,68
Solidos Totais Espectrofotometria 810 nm 0-750 mg/L 3,3+0,5

* Desvio padrdo

Foi também utilizada Suspenséo de Caulinita Fluka para obtencdo de uma segunda &gua, com
turbidez igual a 25 NTU, seguindo a metodologia descrita por Padua (1994) e Yukselen e Gregory
(2004) a qual foi denominada de agua tipo 2. A Tabela 3 apresenta alguns parametros de qualidade

da &gua agua de estudo tipo 2.
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Tabela 3. Pardmetros de qualidade da &gua tipo 2.

Pardmetro Método/Equipamento Limites de Unidade Valores
quantificacéo
Turbidez Turbidimetro 0-1000 NTU 24,0+ 1*
Condutividade Condutivimetro 0-20.000 uS/cma 25 °C 440+0,3
Dureza Total Titulagdo volumétrica 2-200 mg CaCO3 2,0
Alcalinidade Titulagdo volumétrica 20-400 mg CaCO3 <20,0
pH pHmetro 0-14 - 42+0,1
Cor verdadeira Espectrofotometria 455 nm 0 - 500 PtCo 10,3+4,1
Cor verdadeira Espectrofotometria 465 nm 0-500 PtCo 11,0+4,9
Solidos Totais Espectrofotometria 810 nm 0-750 mg/L 13,7+0,9

* Desvio padrdo

3.2 Ensaio de floculagdo laboratorial em reator estatico

Ambas as aguas de estudo foram levadas a ensaio de floculacdo laboratorial em reator estatico Jar
Test em que o agente coagulante foi o Sulfato de Aluminio (Al2(S04)3.14H20) e o pH foi ajustado
por solucdo alcalina de Hidroxido de Sédio (NaOH) a 1 M. Para a grade de ensaios de coagulacéo,
foi variada a concentragéo de coagulante entre 5 e 30 AI** mg/L em pH de 4 a 10 para a 4gua tipo
1 eentre 0,5a5 AIP* mg/L em pH de 4 a 10 para a agua tipo 2.

Para a analise de resisténcia e refloculacdo dos agregados a Solucdo de Acido Humico foi
coagulada com 30 mg AlI*¥/I e pH igual a 4,5 e a suspenséo de caulinita foi coagulada com 2 mg
Al*3/l e pH igual a 7,5 de acordo os diagramas de coagulagio apresentados na Sec¢do 4.1. Os
diagramas foram obtidos com interpolacdo por Krigagem e os pontos 6timos foram adotados com

base na menor cor ou turbidez remanescente, para as aguas tipo 1 e 2 respectivamente.

Para todos os ensaios, o gradiente de mistura rapida foi igual a 800 s durante os primeiros 10
segundos. Foram estudados valores de gradiente médio de floculagéo (G) de 20, 30, 40, 50, 60, 80,
100 e 120 s*. Durante a floculagdo o G foi mantido constante durante os primeiros 25 min de cada

ensaio.
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No instante 25 min, a agitacdo foi elevada a Gquebra de 800 s por 10 segundos, promovendo a
quebra dos agregados. Visto que a influéncia da intensidade da agitagdo na quebra induzida e do
tempo de quebra e ndo foram objeto deste estudo, Gquebra fOi adotado para que houvesse uma

diminuicdo dréastica do tamanho do floco, baseado em Yukselen e Gregory (2004).

ApOs esta etapa retornou-se ao patamar inicial de G que foi mantido até 40 min de cada ensaio.
N&o houve acréscimo de coagulante apds a quebra. A Figura 1 representa de forma esquemaética os
gradientes adotados e as fases de floculacdo, quebra e refloculacdo no tempo. Cada linha continua

representa uma nova amostra.

1000
10s
800 Quebra
—— . "
5 Floculagao I Refloculagdo —
— 100
i
© g0
60
50
40
30
20
0
0 5 10 15 20 25 30 35 40
Tempo (min.)

Figura 1. Esquema de variagfes de G com o tempo de floculacéo, quebra e recuperagéo.

3.3 Monitoramento e tamanho do floco

Um esquema simplificado do aparato experimental envolvendo Jar Test, equipamento de
monitoramento por anélise de imagem e disperséo de luz é apresentado na Figura 2. E importante
notar que o PDA 3000 foi instalado na succdo da bomba peristaltica minimizando a interferéncia

desta no sinal obtido.
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fluxo da agua de estudo {(mangueira de 3mm)
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A
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g:—?:;;:m \— Bomba peristaltica

acamera Cuba acrilica PDA 3000

Jar Test 2|

Figura 2. Esquema simplificado para a montagem experimental.

3.3.1 Analise de imagem

Foi utilizada técnica de captura e analise de imagem digital baseado em Gregory e Chung (1995),
Moruzzi e Reali (2007) e Oliveira et al. (2015a) as aguas foram iluminadas por um plano de laser
de comprimento de onda de 520 nm e poténcia de 20.000 mW e as imagens capturadas por meio
da camera fotogréafica Phantom Miro eX4, com resolucdo de 800 x 600 pixel e tamanho do pixel
igual a 10 um. Foram coletadas imagens dos agregados durante 40 min a partir do instante O min,
com intervalos de 5 min. Para cada amostra foram coletadas 100 imagens a taxa de 10 fps. A Figura

3 apresenta uma imagem do universo amostral, antes do tratamento.

A ¥

0 1000 2000 3000um

Figura 3. Flocos da agua tipo 1, para G de 60 s e tempo de floculagdo de 10 minutos.
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O tratamento das imagens obtidas consistiu nas fases de ado¢&o do limiar de contraste, binarizacéo,
contagem e medicdo dos flocos, seguindo Silva (2016). A Figura 4 apresenta um exemplo do
processo de tratamento feito através do software Image Pro plus 7.0. Para a analise dos dados

excluiu-se de todo o conjunto amostrado as particulas menores que 100 um, por apresentar

imprecisdo elevada conforme Chakraborti (2003) e Moruzzi e Reali (2010).

Figura 4. (a) Imagem dos flocos em escala de cinza. (b) Matriz binarizada (c) Matriz em processo de
contagem e medicdo (Silva, 2016).

A partir da analise das imagens foi obtida a dimensao caracteristica individual dmax. Este parametro
refere-se ao comprimento da maior reta que une dois pontos da borda do floco e que passa pelo
centroide do mesmo seguindo recomendacdes de Li et al. (2007) e Moruzzi et al. (2015). A adocao
da maior dimenséo do floco resulta em uma grande sensibilidade frente a alteracdo do tamanho do
agregado se comparado a dimensdes médias, que também sdo utilizadas em alguns estudos. Um

esquema simplificado da adocdo de dmax é apresentado na Figura 4.

dmax

Figura 5. Dimens&o caracteristica (dmax) calculada para um agregado hipotético.

O diametro estavel do floco (d), parametro que caracteriza a dimensdo média do conjunto dos
agregados no estado estacionario da floculacéo, foi calculado para os patamares de estabilidade da
curva de evolugdo temporal de dmax. Assim, o valor de d é a média aritmética da dimensao
caracteristica dmax durante o periodo estacionério da floculacdo. A Equacdo 3 descreve o didmetro
estavel do floco.
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d =

S

dmax (3)

n
i=1

Em que: d é o diametro estavel do floco e dmax é a dimensédo caracteristica do floco.

A fim de comparar os agregados formados na floculagéo e no recrescimento, d foi calculado a cada
amostra (para cada G adotado) como uma média aritmética nos intervalos [10 — 20] min sendo
chamado de d: e [30 — 40] min sendo d». Posteriormente, foi calculada a razéo de recuperagéo da
forma descrita pela Equagdo 4. Uma razdo de valor igual a unidade (d»/d1 = 1) significa que a
ruptura € totalmente reversivel enquanto valores proximos a zero (d2/d; = 0) significam um

processo irreversivel.

« . dy
Razdo de Recuperacgdo = d_1 (4)
Em que: d; é o didmetro estavel antes da quebra induzida e di € o didmetro estavel depois da

quebra induzida.

3.3.2 Disperséo de luz

A andlise baseada em dispersdo de luz foi feita a por meio do Flocculation Index (F1), sinal gerado
a partir do PDA. Foi adotada a frequéncia de 1 Hz para a amostra do equipamento e o diametro do

tubo para o fluxo da agua pelo equipamento foi de 3 mm.

Foram adotados dois parametros que correspondem ao tamanho do floco: Fli e Flz. Para Fl; foi
adotado o maximo valor observado na fase estacionaria da floculagdo (entre 10 e 20 min). Para Fl
o0 valor adotado foi o ponto de minimo no instante da quebra induzida (25 min). A representacéo

esquematica da adocdo destes parametros pode ser vista na Figura 5.
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Figura 6. Representacdo esquematica do sinal FI, com apontamento dos valores de Fli, Fl, e da quebra
induzida.

3.4 Determinagao da resisténcia do floco

A equacdo 5 € uma variacao da relacdo apresentada na Equacdo 1 da Secdo 1.2, sendo utilizado
aqui, como parametro caracteristico da dimensédo do floco o diametro estavel d, descrito na Secao
3.3.

d=CG" (5)

Em que: d corresponde ao diametro estavel do floco (um), C é a constante multiplicativa de ajuste

(um/s), G é o gradiente médio velocidade (s1), e y € o coeficiente de resisténcia do floco.

Os valores de y e € foram obtidos a partir de um gréafico log-log do didmetro contra o gradiente

médio de velocidade, conforme a Equacéo 6.

Ind=InC—vyInG (6)

A equacao 7 foi obtida baseada na Equacéo 2, sendo, utilizado como indices das fases de floculacéo

e recrescimento respectivamente Fli e Fl, descritos na Secéo 3.3.
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—
FR = 7£100% (7)

Em que: FI; é o tamanho maximo do floco da fase estavel antes de quebra, obtido a partir do indice

de floculacdo do equipamento PDA,; FI, é o tamanho méaximo do floco durante o periodo de quebra.

Além do método empirico de obtengdo de parametros de resisténcia, ha 0 método tedrico para o
calculo desta, proposto por Bache et al. (1997). A forca da acdo hidrodinamica aplicada média

por unidade de area do sistema foi determinada como ¢ (N/m2), conforme a Equacéo 8.

43 pyye3/td
o= ®)

Em que: pw é a densidade da agua (kg/m?3), £é a taxa de dissipacdo da energia local por unidade de

massa (m2/s3) e v a viscosidade cinemética (m2/s).

O parametro £é comumente substituido por &, taxa média de dissipagdo da energia local, isto por
que este Gltimo guarda relagcdes com G, parametro facilmente administravel durante o experimento.

A Equagdo 9 apresenta a formula de &

E=vG? 9)

3.5 Parametro caracteristico da distribuicdo do tamanho de particulas ()

Para a determinagdo do parametro caracteristico (f) da distribuicdo de tamanho dos agregados, a
dimensdo caracteristica individual dmax foi organizada em classes de |100 - 1.420 um] em
incrementos de 30 um, obtendo-se assim a Distribui¢cdo do Tamanho de Particulas (DTP). A DTP
é o histograma da frequéncia relativa de ocorréncia dos agregados contra as classes de tamanho.
Apos esta etapa, a DTP foi ajustada a forma continua da Equacéo 10 por meio de regressdo nao-

linear usando os parametros A e S, conforme apresentado por Crittenden (2005).
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TN A(dp)_ﬁ

d(dy) (10)

Em que: dN é o numero de particulas por unidade de volume do fluido na faixa correspondente a
dp até dp + d(dp), A é o coeficiente relacionado & concentracdo total de particulas e $ é o coeficiente

que caracteriza a distribuicdo de tamanho.

O expoente p da Equacao 10 representa, portanto, a inclinacdo da distribuicdo de tamanho agregado
para o formato de gréfico log-log da Equacdo 10. Quanto maior a inclinacdo, maior a ocorréncia

de agregados pequenos paras as faixas de classificacao e vice-versa.

De forma semelhante a di, os valores de f; foram calculados para o estado estacionario de
floculacdo, isto é, utilizando a média de valores de S a partir do patamar de estabilidade da fase de
floculacdo. Em contraste, o valor dado por £ é o valor conjugado de £, isto é, representa a média

dos valores de £ a partir do patamar apds a quebra.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 Diagramas de Coagulacéo

A partir da realizagéo da grade ensaios de coagulacdo foram obtidos os diagramas das regides de

coagulacao para as duas aguas de estudo. A Figura 6 apresenta o diagrama referente a agua tipo 1
enquanto a Figura 7 para a agua tipo 2.

mg[AI/L x 10

Figura 6. Diagrama de coagulagdo para agua tipo 1.

Figura 7. Diagrama de coagulagdo para agua
tipo 2. Extraido de Oliveira et al. (2015a)

Os valores 6timos de coagulacdo foram adotados com base nos menores valores de cor e turbidez

remanescentes, para as dguas 1 e 2 respectivamente. Estes valores 6timos estdo descritos na Secéo
3.2.
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4.2 Resisténcia do floco
4.2.1 Flocculation Index (FI)

Ap0s cessada a mistura rapida foi observado que para uma agitagdo constante, o diametro estavel
do floco tendeu a estabilidade. Apos a quebra induzida o novo patamar de estabilizacdo foi para
valores sempre menores que 0s iniciais, como percebido por Yukselen e Gregory (2004) e por Li
et al. (2007).

A Figura 8 apresenta a evolugdo temporal do sinal FI nos ensaios realizados. E visivel que, tanto
na fase de floculacéo (0-24 min) quanto na fase de recrescimento (25-40 min), o FI (ou o tamanho
do floco) tende a um patamar de estabilizacdo. A regido de vale no instante 25 min é o ponto onde

ocorre a quebra dos agregados.

35 300
30 1
250 G
s G — 205"
1 -1

3 — 208" <2 30
O S Rl B (PSR ¥ | (-— 30s 2= 2 408"
§ VL AWy e 405" < —.-50s"
§ e S 150 e 60 s
Q 4 =]
§ 15 =i 508 § —--80s"
= —--80s" 2 100 100 s*

10 4 100s" 12087

120 s k
50 1
o !
quebra
0 . . . .
9 10 20 30 40 50 0 10 20 30 40 50
a) Tempo (min) b) Tempo (min)

Figura 8. Evolucédo temporal de FI para os diferentes G adotados. (a) &gua tipo 1 e (b) &gua tipo 2.

E visivel na Figura 8 que o G aplicado tem forte influéncia no tamanho do floco, tanto antes quanto
depois da quebra, sendo que predominantemente o tamanho do floco diminui para G maiores. Sob
a Otica da resisténcia do floco é perceptivel que para gradientes mais elevados, a quebra induzida
no instante 25 min provoca alteracbes menos drastica no tamanho, o que pode indicar flocos mais

resistentes a quebra.
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4.2.2 Avaliagdo da resisténcia do floco

As Tabelas 4 e 5 apresentam um comparativo entre tamanho e a resisténcia do floco para oito
diferentes intensidades de cisalhamento. O gradiente de velocidades médio (G) e o diametro
estavel (d) juntamente com a tensdo local no patamar de estabilidade da floculacéo (o) e o fator de

resisténcia (FR) sdo mostrados para a agua tipo 1 (Tabela 4) e para o tipo 2 (Tabela 5).

Tabela 4. Diametro estavel Tabela 5. Diametro estavel
e resisténcia do floco para e resisténcia do floco para
agua tipo 1 agua tipo 2

G d o FR G d o FR
(s (um) (N/m?) (%) (s pm (N/m?) (%)

20 337 007 3673 20 407 008 3333

30 287 011 56,82 30 236 009 3556

40 200 012 5556 40 298 017 61,82

50 245 020 69,70 50 197 016 6542

60 217 023 69,34 60 228 024 68,00

80 173 029 8333 80 217 036 62,00
100 157 036 8333 100 167 039 78,00
120 146 044 9500 120 154 047 8523

E visivel nas Tabelas 4 e 5 que o diametro estavel do agregado é menor para valores mais altos de

G. Uma analise mais detalhada do tamanho do floco foi feita na Se¢édo 4.3.1.

Nas Tabelas 4 e 5, é visivel também, que os parametros de resisténcia do floco indicam que valores
altos de G produzem flocos com o elevado, como consequéncia direta da aplicacdo de G na
Equacdo 8 da Secdo 3.4. Os valores de o para a agua tipo 1 sdo em geral menores, porém muito

proximos daqueles da agua tipo 2.

Por conta do balanco entre ruptura e agregacgéo, sabe-se que flocos formados em altas intensidades
de cisalhamento podem ter resisténcia elevada, com fortes ligacdes. Tal fato é evidenciado nas
Tabelas 1 e 2 pelo aumento do valor de FR, obtido pela Equagédo 7 da Secédo 3.4, que variou de
29,74 % para G de 20 st até 78,59 % para G de 120 s* em flocos aluminio-acido himico e de
33,33 % para G de 20 s* até 85,23 % para G de 120 s'* em flocos aluminio-caulinita.



23

A Figura 9 representa a anélise da resisténcia do floco na fase estavel da floculacéo pelo coeficiente
de resisténcia y. Por meio da variacdo do parametro d em resposta a G observou-se uma tendéncia
de decrescimento deste parametro com o aumento de G a uma taxa proxima a 0,45 para as duas
aguas de estudo. O valor similar de y para ambas as adguas de estudo indica baixa influéncia da

natureza da particula primaria na resisténcia do floco.

6,1 7 6,1 1 d=724G04%
- 0,45
d—Z,l?G R2=0,79 [m]
59 R*=0,90 59 |
5.7 A 57 4
I 5,5 A o < 55 1
£ (m] E
53 o 53 4
5,1 4 5,1 A
4,9 4,9
4,7 T T 4,7 T T
a) 0 2 In(G) 4 6 b) 0 2 In (G) 4 6

Figura 9. Relacdo In d e In G para a fase pré-quebra. (a) agua tipo 1 e (b) agua tipo 2.

O resultado da andlise do fator de resisténcia (FR) frente ao parametro y, mostrou que eles sdo
diretamente proporcionais, com os valores de ambos os parametros aumentando com a elevacao de
G. A Figura 10 apresenta esta relacdo, sendo que os valores de o para agua tipo 1 foram menores
que para a gua 2, variando de 0,07 até 0,44; enquanto para a &gua 2 os valores foram de 0,08 até
0,47. Com relacdo a FR, a agua tipo 1 obteve valores maiores, 0 que representa que a quebra
induzida provocou uma menor reducao do tamanho do agregado. Porém, a proximidade dos valores
obtidos entre as duas aguas de estudo indica uma baixa influéncia da natureza da particula priméaria

na resisténcia do floco.
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Figura 10. Relacao entre FR e a tenséo local o. (a) 4gua tipo 1 e (b) agua tipo 2.

Os resultados apontam que de ambos os métodos de monitoramento utilizados neste estudo (analise
de imagem e dispersdo de luz) derivam bons indicadores para a analise da floculagdo. O parametro
d1 que é oriundo da anélise de imagem se mostrou bem relacionado (R2 > 0,6) com aquele obtido

a partir do sinal do PDA, como apresentado pela relacédo entre d e FR da Figura 11.
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Figura 11. Relacdo entre o fator de resisténcia (FR) e o diametro estavel (d) do floco. (a) agua tipo 1 e (b)
agua tipo 2.

4.3 Recuperacao do tamanho do floco

4.3.1 Diametro estavel do floco (d)

A evolucdo do didmetro estavel (d) para os agregados Al-acido humico e Al-caulinita em diferentes

taxas de cisalhamento, expressas como gradientes de velocidade médios (G), sdo mostrados na
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Figura 12. A formacdo de agregados, a quebra e recrescimento ao longo do tempo e G foram
observados. O comportamento expresso na Figura 10 é bastante semelhante aquele encontrado por

outros autores (Yu et al., 2015).
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Figura 12. Evolucao temporal de d para os diferentes G adotados. (a) agua tipo 1 e (b) agua tipo 2.

Inicialmente, os valores de d tendem a aumentar até o patamar ser atingido, onde d: foi calculado
para o intervalo [10-20] minutos. Em alguns casos, um tamanho agregado méaximo ¢é atingido,
seguido por uma diminuicdo, como também descrito por Peng e Williams (1994). Em seguida, 0s
agregados foram quebrados com alta taxa de cisalhamento, e os valores de d diminuiram em vale
para um valor minimo, seguido por uma reformacdo e um novo diametro estavel (d.) foi calculado

para o intervalo [30-40] minutos.

A quebra induzida dos agregados por altas intensidades de G ocorreu em 25 minutos para todas as
condic@es investigadas. Neste ponto, a maioria dos valores de d atingiram valores proximos de 150
um, exceto para G de 20 s na dgua do tipo 2, em que d foi de cerca de 250 pm. Este comportamento
é dificil de explicar, mas acredita-se que os grandes agregados de Al-caulinita demandariam mais

tempo do que o aplicado para quebrar em fragmentos menores.

Os valores de dz e d» calculados para os gradientes de velocidade médios (G), juntamente com a
raz&o d/d; sdo apresentados nas Tabelas 6 e 7. E visivel que os valores de d; foram sempre menores
do que d; para todas as condigdes investigadas, tal como também relatado por Yukselen e Gregory
(2004). A razéo d»/d1 pode ser usada para avaliar a recuperacgdo do tamanho do agregado, em que

quanto mais proxima da unidade, melhor recuperacéo (a recuperacéao € totalmente alcangada para
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d2/d1 = 1). No entanto, a razdo d»/d; é maior para valores altos de G, pois os valores de d: foram
menores nesses casos. Assim, o valores da razdo d»/d; tem que ser cuidadosamente interpretados,
pois valores proximos a 1,0 ndo podem ser considerados como melhores resultados, a menos que
sejam comparados com a mesma taxa de cisalhamento (G). Geralmente, os agregados de Al-
caulinita (tipo 2) parecem recuperar melhor seu tamanho, quando comparados com o acido Al-
acido humico (tipo 1) no mesmo valor de G.

Tabela 6. Diametro estavel para Tabela 7. Didmetro estavel para

agua tipo 1 agua tipo 2

G (s (jr;) (sr;) daldls G (59 (sr;) (Er;) dalds
20 337 157 0.47 20 407 233 0.57
30 287 148 0.52 30 236 138 0.59
40 200 154 0.77 40 298 223 0.75
50 244 149 0.61 50 197 124 0.63
60 217 161 0.74 60 228 222 0.98
80 173 133 0.77 80 217 148 0.68
100 156 141 0.90 100 166 123 0.74
120 146 132 0.90 120 154 123 0.80

A partir da Equacdo 4, da Secdo 3.3.1 construiu-se o gréafico da Figura 13, em que sdo apresentados
os valores da Razdo de Recuperacdo para as duas aguas de estudo contra os G adotados. Como
explicado anteriormente, valores altos de d»/d; apontam para uma maior recuperag¢do do tamanho
inicial dos agregados. E evidente na Figura 13 uma maior recuperagio para gradientes elevados.
No entanto, este resultado deve ser analisado com cautela, visto que agregados formados em altos
G, apesar de recuperar melhor seu tamanho ap0s a quebra, ndo necessariamente tem originalmente

tamanho e propriedades vantajosas para a separagdo solido-liquido.
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Figura 13. Valores da Razdo de Recuperacao (d-/d1)

analisados em relagdo ao gradiente de velocidades

médio (G) para as duas aguas de estudo.
A relacdo de di; com G é mostrada na Figura 14. Foi observado o mesmo comportamento para
ambos os agregados de Al-acido himico e Al-caulinita e com bom ajuste, isto é, coeficiente de
determinagdo (R?) superior a 0,79. Além disso, os pardmetros de ajuste (C e y da Equacéo 2)
estavam muito préximos. Os resultados apontam que a natureza da particula que compde o
agregado tem pouca influéncia nesta sensibilidade. Isto porque, na comparacao entre as duas aguas
de estudo (Figuras 11-a e 11-b), os valores do expoente e da constante sdo muito préximos e
indicam que os flocos Aluminio-Caulinita e Aluminio-Acido htimico tém os didmetros diminuidos
com o aumento de G a uma taxa semelhante. Esta afirmacdo esta de acordo com os resultados
relatados por Yu et al. (2005).
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Figura 14. Grafico da distribuicdo do diametro estavel na fase de floculagdo (d;) em resposta ao gradiente
de velocidades médio (G) para: (a) agua tipo 1 (b) agua tipo 2.

Por outro lado, d ndo respondeu & variacdo de G da mesma forma di. E mostrado na Figura 15 um

ajuste ruim para ambos os casos (R2 < 0,51). Além disso, d2 ndo seguiu 0 mesmo comportamento

quando G foi alterado, mostrando baixa sensibilidade em resposta a variacdo G. Uma possivel

explicagdo é que a quebra induzida danifica os agregados de forma irreversivel e, portanto, a

atividade superficial dos agregados quebrados € diminuida, como também observado por

Wenzheng et al. (2012). Assim, a relacdo entre o cisalhamento induzido e a resisténcia do agregado

foi perdida apds a quebra.
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Figura 15. Grafico da distribuicdo do diametro estavel na fase de recrescimento (d,) em resposta ao gradiente
de velocidades médio (G) para: (a) agua tipo 1 (b) agua tipo 2.
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4.3.2 Parametro caracteristico da funcéo de distribui¢édo de tamanho (f)

As Figuras 16-a e 16-b apresentam o ajuste linear para a Equacdo 10 da Secéo 3.5, em que o
parametro S € o expoente da equacgdo. O parametro £, como explicado anteriormente, caracteriza a
distribuicdo de tamanho das particulas, sendo que, quanto mais inclinada estiver a reta de ajuste,
ou seja, quanto maior valor em modulo do coeficiente de inclinacdo da equacédo de reta, maior a
ocorréncia dos agregados pequenos. A Figura 16-a apresenta resultado tipico da distribuicéo de
tamanho de particulas, medida por meio do pardmetro caracteristico g, referentes aos agregados
floculados a partir da &gua tipo 1. O valor maior de 2, em compara¢do com f1, demonstra que a
distribuicdo ap6s a quebra induzida dos agregados foi deslocada para a regido de menores

tamanhos. A Figura 16-b exemplifica 0 mesmo comportamento para a agua tipo 2.
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Figura 16. Ajuste linear do pardametro g para agua tipo 2 para G de 40 s,

Nas Tabelas 8 e 9 séo apresentados os resultados do parametro f1 e 2 para as diferentes condicoes
estudadas. Os resultados mostraram que tendéncia a estabilizacdo da floculacéo, dado pelo estado
estacionério, sendo que o didmetro estavel € menor quanto maior € a agitacdo. Ainda nas Tabelas
8 e 9, e visivel maiores valores (em modulo) de f1 e 2 em resposta a maiores valores de G. 1sso
representa que gradientes maiores produziram uma distribuicdo do tamanho de particulas com

maior concentracdo nas faixas de pequenos tamanhos.
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Em comparacdo, para as aguas tipo 1 e 2, é visivel que a agua tipo 2 apresentou uma amplitude
maior na variacdo de todos os parametros analisados, indicando uma sensibilidade maior dos

agregados de caulinita frente a variacao de G.

Tabela 8. Parametros da DTP para agua tipo 1 Tabela 9.Parametros da DTP para agua tipo 2

G(s?)  di(um) dz(um) yeil P ) di(um) da(um) B b
20 337 157 -161  -124 20 207 233 2037 056
30 287 148 -1,23  -4,60 30 236 138 127  -383
40 200 154 -297  -3/42 40 208 222 201 -432
50 244 149 -3,19 -481 50 197 124 280  -437
60 217 161 -3,01 511 60 227 222 358  -456
80 173 133 -458  -594 80 216 241 432 520
100 156 141 -4,18  -5,07 100 166 123 468 -660
120 146 132 -434  -4,67 120 154 123 591 -7.66

Na Figura 17, os valores de f; indicam o parametro caracteristico da distribuicdo da funcdo de
tamanho para a fase de floculacéo, enquanto - refere-se a fase de refloculacdo, isto é, ap6s quebra
dos agregados. E evidente a partir da Figura 17, que os valores £ mais elevados (em maddulo) foram
obtidos a partir dos valores mais elevados G, indicando assim que a distribuicdo de tamanho do
agregado foi deslocada para a regido das menores faixas de tamanho quando G é aumentado. Além
disso, foram observados valores inferiores de £ para a fase de floculacéo (£:), que indica abundante

formacéo de grandes agregados antes da fase de quebra.
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Figura 17. Gréfico da distribuicdo dos parametros £, e /- em resposta aos diferentes G utilizados para: (a)
agua tipo 1 (b) agua tipo 2.

Na Figura 17 vé-se ainda que comportamento S versus G pode ser explicado por uma reta, que
permanece linear ap6s a quebra em uma linha paralela a inicial, mas em uma posigao deslocada. O
deslocamento de valores de g, de S para - reflete uma mudanca real na distribuigdo de tamanho

dos agregados e nas propriedades dos flocos. Esta variacdo clara na distribuicdo de tamanho é
consequéncia da ndo recuperagdo de tamanho dos agregados.

Por fim, a maior amplitude de variacdo de /8 para a 4gua do tipo 2 (Al-caulinita), vai de acordo com
0 que mostrou os resultados do diametro estavel. Entretanto, diferentemente do comportamento do
didmetro estavel (d), os valores de S ainda respondem as variagdes de G ap0s a quebra induzida.
Portanto, a fase de quebra néo resultou em perda de sensibilidade para £, mas este apresentou

menores valores do coeficiente de determinacéo (R?), quando comparados com a regressao f3..

4.3.3 Considerac0es finais

Os resultados apresentados aqui mostraram aspectos muito relevantes da recuperacdo do tamanho
dos agregados, usando o diametro estavel (d) e o parametro da funcéo de distribuicdo tamanho (),
como parametros monitoramento e avaliacdo da refloculagdo. Os agregados foram formados por
dosagem de aluminio [Al2(SOs)3-18H20] na regido de varredura para as duas aguas sintéticas,

preparadas a partir de caulinita (Fluka) e acido humico (Aldrich Chemical). Nestas condicdes, e
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com base em gradientes de velocidade (G) variando de 20 a 120 s, a ruptura mostrou ser uma

questdo irreversivel.

Os valores de diametro estavel dos agregados ap6s a ruptura (d2) foram sempre inferiores aos seus
valores correspondentes durante a floculagéo (di1), com d2 variando de 157 a 132 mm para flocos
Al-acido hiimico e de 233 a 132 para agregados de Al-caulinita, variando G de 20 a 120 s™. Valores
de /> depois da quebra foram sempre superiores aos seus valores conjugados, variando de 1,2 a 4,6

para Al-acido himico e de 0,6 a 7,7 para Al-caulinita.

Os resultados também mostraram que o didmetro estavel (d) € uma poderosa ferramenta para
acompanhar o comportamento do agregado, bem como o pardmetro caracteristico (). No

entanto, £ ainda responde a variagdo G apds quebra, enquanto d nao.
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5 CONCLUSOES

Com base nos resultados descritos neste trabalho, verificou-se que os parametros Fator de

Resisténcia (FR) e a tens&o local (o) tém variagdo positiva em resposta ao aumento de G.

Os dois métodos de monitoramento empregados, sendo eles a analise de imagem e o equipamento
baseado em dispersdo de luz, estdo bem relacionados e deles derivam bons parametros para analise

da resisténcia do floco.

A andlise comparativa entre as diferentes aguas de estudo indica que a natureza da particula

primaria teve pouca influéncia na resisténcia do floco.

Com base nos resultados aqui apresentados, pode-se concluir que nao houve a recuperacéo total do
tamanho dos agregados de Al-acido humico e Al-caulinita, reforcando assim que a quebra dos

flocos deve ser evitada tanto quanto possivel.

Recomenda-se a utilizacdo tanto do didmetro estavel (d) quanto do pardmetro caracteristico (5),
tomados da distribuicdo de tamanho agregado, para acompanhar a floculacdo e a quebra como
parametros de monitoramento, viu-se porém, que S tem melhor resposta do que a de d na fase de

refloculagéo dos agregados.

Valores de d mais baixos e valores de S mais elevados (em modulo) foram encontrados para G

mais altos, e vice-versa. Contudo, a natureza das particulas primarias que compde os agregados
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mostrou ter influéncia limitada na quebra e no recrescimento do agregado, indicando que o

precipitado amorfo de aluminio pode ser determinante nas propriedades do mesmo.
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