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RESUMO

As mineradoras apresentam, como resultados indiretos do processo de extragao de minerais,
elevadas observacdes de solo de baixa granulometria expostos, que, se nao tratados, se
apresentam como um potencial poluidor ao meio ambiente. O solo, uma vez expostos, sao
erodidos por meio do ar ou dguas de chuva. Quando esse material ¢ carreado via conducao
hidrica nos dias de chuva, elas tendem a escoar para locais de menor potencial gravitacional,
como SUMPS e canaletas. Por consequéncia, a destinagdo final desse material, em sua
menor parcela controlada, sdo os corpos hidricos comuns em areas com riquezas minerais.
Hoje, as mineradoras devem entregar a estes receptores um composto com observacgao de
material particulado inferior ao limite de 100 NTU, valor estabelecido pela Resolugdo 357
do Conselho Nacional do Meio Ambiente (Conama, 2005). Para os reservatorios situados
na regido do Cérrego Maquiné - MG, resultados preliminares acusam um elevado potencial
de turbidez, razdo pela qual foi pensada a utilizacdo do coagulante natural, quitosana, para
minoracao das leituras de turbidez. Neste contexto, objetivou-se estudar como a quitosana,
um composto fibroso natural, se comporta na reducdo da turbidez de 4guas mineradoras.
Para tanto, foram feitos ensaios em laboratorio no Jar Test, para distintas taxas de aplicacao
do coagulante, que posteriormente tiveram os dados analisados em software especifico para
delineamento de melhor propor¢ao para esse fim. Neste estudo, foram realizados ensaios
de bancada para determinar a eficiéncia da quitosana como coagulante no tratamento de
aguas com alta turbidez. Por meio dos testes, foi possivel verificar que a redugao de turbidez
varia significativamente de acordo com as concentragdes de quitosana e os niveis de pH.
Os dados foram analisados utilizando o software estatistico Minitab, ¢ um modelo de
regressao foi ajustado para identificar as condi¢des ideais de aplicag@o. A andlise estatistica
revelou que a quitosana apresenta maior eficacia em faixas de pH acido (4,5 a 5,5) e alcalino
(7,0 a 8,5), com as maiores redu¢des de turbidez observadas para dosagens de quitosana:
20 mg/L a 55 mg/L em meio acido, pH na faixa de 4,5 a 5,5 ¢ em 55 mg/L a 80 mg/L em
meio alcalino, pH na faixa de 7,0 a 8,5. O modelo estatistico proposto apresentou um alto
coeficiente de determinacao (R?), indicando um bom ajuste aos dados experimentais € uma
solida capacidade preditiva. Esses resultados corroboram a literatura existente e apontam
para a necessidade de ajustes precisos de pH e dosagem de quitosana para otimizar a
remocao de turbidez em dguas residuais.

Palavras-chaves: Turbidez, Quitosana, Mineracdo, Coagulantes, Jar Test, Superficie de
Resposta.
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ABSTRACT

Mining companies present, as indirect results of the mineral extraction process, high
observations of exposed soil with low grain size, which, if not treated, presents a potential
pollutant to the environment. The soil, once exposed, is eroded by air or rainwater. When this
material is carried by water conduction on rainy days, it tends to flow to places with lower
gravitational potential, such as SUMPs and gutters. Consequently, the final destination of this
material, in its smallest controlled portion, is the water bodies common in areas with mineral
wealth. Today, mining companies must deliver to these recipients a compound with observation
of particulate matter below the limit of 100 NTU, a value established by Resolution 357 of the
National Environmental Council (CONAMA, 2005). For the reservoirs located in the Corrego
Maquiné region - MG, preliminary results indicate a high potential for turbidity, which is why
the use of the natural coagulant, chitosan, was considered to reduce turbidity readings. In this
context, the objective was to study how chitosan, a natural fibrous compound, behaves in
reducing the turbidity of mining waters. To this end, laboratory tests were performed using the
Jar Test for different coagulant application rates, and the data were subsequently analyzed using
specific software to design the best proportion for this purpose. In this study, bench tests were
performed to determine the efficiency of chitosan as a coagulant in the treatment of water with
high turbidity. Through the tests, it was possible to verify that the reduction in turbidity varies
significantly according to chitosan concentrations and pH levels. The data were analyzed using
Minitab statistical software, and a regression model was adjusted to identify the ideal
application conditions. Statistical analysis revealed that chitosan is more effective in acidic (4.5
to 5.5) and alkaline (7.0 to 8.5) pH ranges, with the greatest turbidity reductions observed for
chitosan dosages: 20 mg/L to 55 mg/L in acidic medium, pH range 4.5 to 5.5, and 55 mg/L to
80 mg/L in alkaline medium, pH range 7.0 to 8.5. The proposed statistical model showed a high
coefficient of determination (R?), indicating a good fit to the experimental data and a solid
predictive capacity. These results corroborate the existing literature and point to the need for

precise adjustments of pH and chitosan dosage to optimize turbidity removal in wastewater.

Keywords: Turbidity, Chitosan, Mining, Coagulants, Jar Test, Response Surface.
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1. INTRODUCAO

Hé anos buscam-se meios para aumentar a qualidade das dguas para as distintas formas de
consumo. A Politica Nacional de Recursos Hidricos (PNRH), instituida pela Lei n°® 9.433, de 8 de
janeiro de 1997, prevé metas de curto a longo prazo que visam o enquadramento de qualidade das
aguas para as diversas classes existentes, inclusive as 4dguas de classe especial, que sdo aquelas

passiveis de desague em rios.

Para as diversas finalidades que os recursos hidricos sao explorados, ¢ de preocupacao legal
assegurar a qualidade para: protecdo das comunidades aqudticas, abastecimento humano, recreacao,
aquicultura/pesca, irrigagdo, dessedenta¢do de animais, navegacao e harmonia paisagistica (Costa &
Conejo, 2009). O parametro turbidez, que pode ser traduzido como uma expressdo da propriedade
Optica que faz com que a luz seja espalhada e absorvida em vez de transmitida sem mudanca de
direcdo ou nivel de fluxo através da amostra (APHA, WERF AWWA 2005), ¢ um parametro
controlado nas quatro primeiras aplicacdes citadas anteriormente. Quando o material particulado se
encontra em suspensao; que normalmente estdo associados ao agravamento do fendmeno de erosao
propiciado por atividade de mineradoras, obras civis e agricultura, maior serd a turbidez de uma agua
(VON SPERLING, 2005). Nos ultimos anos tal propriedade tem sido alvo de estudos, logo opgdes

que visem a minoracao desse aspecto em nossas aguas tém sido cada vez mais conhecidas.

Segundo o Anuario Mineral Brasileiro (2021), em 2020 foram extraidos aproximadamente
322,7 milhdes de toneladas de minério de ferro apenas no estado de Minas Gerais. Tal intensa
atividade de exploracdo mineral, crucial para a economia nacional, traz a tona uma vasta area de solo
exposto para a regido, aumentando significativamente a propensdo de erosdes. Na auséncia de adogao
de meios para protegao superficial, a condugdo das aguas das chuvas propicia um escoamento de agua
extremamente turva até pontos estratégicos situados nas plantas das mineradoras, locais estes onde o
material sera decantado e com isso minimizado os riscos de um escoamento desordenado. Essas
lagoas artificiais formadas nos periodos chuvosos sdo caracterizadas por dispor de uma dgua com
elevada turbidez e de propriedades hidraulicas; como raio hidraulico, profundidade e vazdo de entrada
e saida distintas. Apesar da estratégia de retengcdo da agua apresentar-se inicialmente como positiva,

ainda se faz necessario realizar trabalhos sobre esse composto antes do seu despejo nos rios.

Quando existente, o tratamento das aguas ocorre em etapas que contam com uso de
quimicos, como ¢ o caso da coagulacao. Hoje a coagulagdo ainda tem como sindnimo compostos a
base de aluminio, substancias estas que t€ém como principal maleficio associagdo a diversas

debilidades para as vidas que a este sdo expostas, sem contar a grande quantidade de lodo final gerado.

12



Na contramao do uso de produtos industrializados, hoje ja pode ser observado uma quantidade
significativa de publicagdes que exploram compostos naturais no tratamento de aguas residuais de
distintos setores industriais. Sdo exemplos: semente de moringa, o tanino, o quiabo ¢ o mais

abundante: a quitosana.

Os beneficios observados no tratamento de 4guas com compostos naturais, em substitui¢ao
aos compostos quimicos, sdo diversos, sendo os principais: lodo residual em menores porgdes € o

baixo indice de toxicidade (MUNIZ, 2018).
1.1 Objetivo Geral

O objetivo deste trabalho ¢ avaliar a utilizagdo de quitosana como coagulante para a remog¢ao

de turbidez de efluente provenientes da industria mineraria.

1.1.1 Objetivos especificos
e Avaliar a influéncia do pH e da dosagem do coagulante organico quitosana, no

processo de clarifica¢do da dgua.

e Obter um modelo matematico da redugdo da turbidez em relacdio ao pH e as

concentragdes do agente coagulante.

e Identificar os valores 6timos para os parametros de pH e concentragdo de quitosana na

remogao de turbidez da dgua residuaria de mineracao.

2. REVISAO BIBLIOGRAFICA
2.1 A minerac¢io do minério de ferro e a gestao dos efluentes

O Brasil, desde sua colonizagdo, ¢ um pais de destaque na exportacdo de commodities. Mais
de meio milénio depois, o Brasil ainda vé sua economia dependente dos resquicios imperialistas.
Apenas o setor mineral, segundo o Indicador de Produgao Mineral (IPM), representa cerca de 3,8%

do PIB do Brasil (IBGE 2021, ANM), tendo ja alcancado a marca de 9% em 2006 (IBRAM).

Segundo a Lei n® 13.540/2017 (BRASIL, 2017), mensalmente sdo repassados a Unido, aos
estados e aos municipios sede das mineradoras um percentual das aliquotas arrecadadas como
contraprestacdo pela utilizagdo econdmica dos recursos minerais em seus respectivos territorios. Tais
montantes devem ser utilizados em prol do desenvolvimento da comunidade local, na forma de
melhoria da infraestrutura, da qualidade ambiental, da saude e da educagdo (BRASIL, 2017). Apenas

para o periodo de maio a outubro de 2023, foi feito um repasse de 253,46 milhdes de reais para o
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municipio de Minas Gerais, sendo 85% desse valor oriundo do beneficiamento do minério de ferro
(Agéncia Brasil, ANM). Segundo Flavio Penido, diretor-presidente do IBRAM, a compensagao
financeira mineral esta associada as elevagdes do Indice de Desenvolvimento Humano (IDH) sendo,

portanto, irrefutavel a importancia do setor para o nosso pais.

Em contrapartida aos beneficios gerados, segundo o Ministério do Meio Ambiente (2002),
a mineracdo ainda se apresenta como o setor industrial de maior impacto ambiental associado. A estes
podem ser listados a questao do manejo das dguas: captagdo, reuso e langamento de efluentes gerados
em corpos hidricos. Hoje, os efluentes gerados podem ser divididos em dois: os efluentes
provenientes do beneficiamento e os efluentes gerados em funcdo da erosdo. Para o primeiro caso,
sdo usuais a adog@o de medidas que utilizam tratamento fisico, quimico e bioldgico para minimizar
os impactos associados (ALIPAZ, 2006). A Figura 1 abaixo apresenta um esquema de tratamento usual

nas mineradoras de ferro.

Figura 1 - Esquema usual do tratamento dos efluentes gerados no processo de beneficiamento de minerais.

., Efluente
tratado
Efluente
Tratamento Tratamento Tratamento
primério ™ secunddric [ ¢ ercidrio
7 r r
l ,
Tratamento Digestao | Tratamento
do lodo * do kedo " do lodo
r r F
Y
Disposicao
do ledo
et

Fonte: DOMINGUES; BOSON; ALIPAZ (2006).

Apesar de terem uma composicao quimica mais critica, esses efluentes possuem a vantagem
de serem volumes controlados e, portanto, passiveis de um tratamento planejado, ao contréario dos
efluentes provenientes do escoamento superficial, que atualmente sdo apenas decantados em
estruturas denominadas SUMPS. Para estes ultimos, ndo t€ém sido observadas na pratica medidas que
visem contornar essa problematica, o que tem impactado a qualidade das dguas dos rios que recebem

esse tipo de efluente poluente.
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2.2 Turbidez

Juntamente com outros fatores como cor, sabor e odor da agua, a turbidez afeta as percepgdes
e o comportamento do consumidor (NARDY, 2019). A turbidez ¢ uma medida da quantidade de
particulas so6lidas em suspensdao na dgua que, embora nao seja necessariamente prejudicial, seu
controle ¢ importante, pois altos niveis de turbidez podem indicar a presenca de sedimentos,
microrganismos ou poluentes. Os primeiros estudos para medir a turbidez datam de 1900, quando
Wipple e Jackson prepararam padroes de valor conhecido em ppm de Silica. A medi¢do da turbidez
¢ realizada em Unidades Nefelométricas de Turbidez (UNT) no Sistema Internacional de Unidades

(SI).

A turbidez da 4gua ¢ um parametro essencial no monitoramento da qualidade hidrica, pois
esta diretamente relacionada a presenga de particulas em suspensdo, muitas vezes oriundas de
processos de erosdo, atividades agricolas e industriais, como a mineracdo. No Brasil, o controle da
turbidez ¢ estabelecido por legislagdes especificas, sendo a Resolu¢dao n° 357/2005 do Conselho
Nacional do Meio Ambiente (CONAMA) a principal norma que dispde sobre a classificacdo dos
corpos de dgua e estabelece padrdes de qualidade, incluindo limites maximos de turbidez para
diferentes classes de uso (CONAMA, 2005). Essa regulamentacdo visa proteger os ecossistemas
aquaticos e garantir a potabilidade e a seguranca do abastecimento publico. A Resolugdo CONAMA
n°® 357/2005 determina, por exemplo, que para aguas destinadas ao abastecimento humano apds
tratamento convencional, o valor maximo permitido de turbidez ¢ de 100 UNT (unidades
nefelométricas de turbidez), sendo este parametro critico para evitar problemas sanitérios e ecologicos
(BRASIL, 2005). Portanto, a adequada gestdo e monitoramento da turbidez sdo fundamentais para a

preservacao da qualidade das 4guas e a manutencao dos multiplos usos desses recursos hidricos.

2.3 Coagulantes

A coagulagdo ¢ o primeiro estadgio do processo de separacao de finos em suspensdo em meio
aquoso (VON SPERLING, 2005). Para tanto, se faz necessaria a adicdo de um composto coagulante
e a aplicacdo de energia de agitacdo conhecida (TUNDISI; TUNDISI, 2008). Essa combinagao
desestabiliza os coloides estaveis e/ou neutraliza moléculas negativamente carregadas por reagdes
quimicas que se processam no contato da suspensdo com o reagente (APHA; AWWA; WEF, 2017).
Usualmente associada a este estagio, tem-se a fase de floculacao, estagio onde a energia de agitagao
¢ consideravelmente reduzida de modo a propiciar a colisdo das particulas finas recém segregadas

(VON SPERLING, 2005). Na floculagao, a formagao de unidades maiores e mais pesadas viabiliza
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a posterior remo¢do por sedimentacdo, filtracdo ou flotagio (APHA; AWWA; WEF, 2017).
Reagentes diversos sdo constantemente utilizados nas varias aplicagdes de mercado, incluindo opgdes

de coagulantes inorganicos a base de ferro e aluminio, e os organicos a base de compostos naturais

(ALQUIMIA PRODUTOS QUIMICOS, 2023).
2.3.1 Coagulantes Naturais

Desde o entendimento dos mecanismos de coagulacao, a ciéncia tem se dedicado ao estudo
de diversos coagulantes, com o objetivo de aprimorar a eficiéncia do tratamento de aguas e efluentes.
Em particular, tem-se investido na busca por coagulantes alternativos que reduzam a toxicidade das
aguas tratadas e a geragdo de lodo quimico, aspectos frequentemente associados ao uso de coagulantes
inorganicos tradicionais a base de aluminio e ferro (RIBEIRO et al., 2020; SANTOS et al., 2020). A
quitosana, por exemplo, apresenta baixa toxicidade e elevada biodegradabilidade, contribuindo para
a melhoria da qualidade final das 4guas tratadas e para a minimizagdo dos impactos ambientais

(RIBEIRO et al., 2020).

Um exemplo promissor de coagulante natural que tem recebido destaque na pesquisa € a
quitosana, um polissacarideo derivado da quitina encontrada em exoesqueletos de crustaceos, que

apresenta propriedades coagulantes notdveis devido a sua estrutura quimica rica em grupos amino.
2.3.1.1 Quitosana

A quitosana ¢ um polissacarideo obtido como subproduto da industria pesqueira, resultante
dos processos de desmineralizagdo, desproteinagdo, despigmentacao e subsequente desacetilagcao da
quitina (BRITTO, 2008). Este composto fibroso ¢ encontrado predominantemente nas partes nao
comestiveis de crustaceos, como cefalotorax, segmentos abdominais e caudas. No Brasil, apenas a
casca de caranguejos e camardes tem um potencial estimado de cerca de 2000 toneladas de quitosana
(SILVA, 2023). Contudo, esse material, por ndo ser devidamente aproveitado, ¢ frequentemente

descartado no meio ambiente, configurando-se como um passivo ambiental significativo.

Entre as principais vantagens da quitosana em comparacao aos coagulantes tradicionais esta
sua origem natural e sua biodegradabilidade, que contribuem para a reducao da geracdo de lodo e a
minimizacdo dos impactos ambientais (RIBEIRO et al., 2020). Além disso, a quitosana pode ser
quimicamente modificada para aprimorar suas propriedades coagulantes e adaptd-la a diferentes
condig¢des de tratamento, o que amplia sua aplicabilidade em diversos setores industriais, incluindo o
tratamento de aguas residuais, a industria téxtil e processos de producao de alimentos (RENAULT;

SANCEY; BADOT e CRINI, 2009).
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A eficécia da quitosana como coagulante estd intrinsecamente relacionada a fatores como o
pH, a concentragdo e as caracteristicas especificas do efluente a ser tratado. A otimizag¢do do
desempenho da quitosana requer um ajuste cuidadoso desses parametros (MUNIZ, 2018). Estudos
recentes tém se dedicado a explorar as condi¢des ideais para a aplicagdao da quitosana com o objetivo
de maximizar a remogao de turbidez e melhorar a qualidade das dguas tratadas (SANTOS et al., 2020;
SILVA et al., 2021). Exemplos de aplicagdo incluem o uso da quitosana em estacdes de tratamento
de 4gua para abrandar a presenca de particulas em suspensao, bem como em processos industriais
que geram efluentes com alta carga de sélidos (FERNANDES et al., 2022). Esses estudos tém
demonstrado que parametros como o pH da 4gua, a dosagem do coagulante e a intensidade de agitagao
durante o processo de coagulacdo-floculacdo sdo determinantes para o desempenho 6timo do

tratamento.
2.3.2 Influéncia do pH

O pH, potencial Hidrogenionico, ¢ a medida que afere o grau de acidez, neutralidade ou
alcalinidade de uma determinada solugcdo (VON SPERLING, 2005). Esta classificagdo ¢ fungdo da
quantidade ions de H+ presente na solugdo. Tais ions presentes no efluente afeta a solubilidade ¢ a
reatividade dos coagulantes utilizados, como a quitosana (VON SPERLING, 2005). No processo de
coagulagdo, o composto age neutralizando as cargas elétricas das particulas em suspensdo,
promovendo sua aglomeragdo e subsequente sedimentacdo, logo a eficiéncia dessa neutralizagdo ¢
altamente dependente do pH, pois altera a forma e a carga das moléculas quimicas da mistura
(SAWYER; MCCARTY e PARKIN, 2003). Conhecido o fator pH e seu impacto no processo de
coagulacdo, pode-se mensurar a necessidade de se terem estudos preliminares para que seja

determinado as faixas Otimas de trabalho.

Além dos efeitos diretos sobre a solubilidade dos coagulantes, o pH também influencia a
formagdo de flocos e a sedimentacdo dos mesmos. Em pH ndo ideal, a formacao de flocos pode ser
inadequada, levando a uma reducdo na eficiéncia de remocao de turbidez. A interagdo entre os
coagulantes e as particulas em suspensao €, portanto, otimizada dentro de uma faixa de pH especifica,
que varia de acordo com o tipo de coagulante utilizado e as caracteristicas do efluente (LEE;

WESTERHOFF, 2006).
2.4 Jar Test

O Jar Test ¢ uma metodologia amplamente empregada no tratamento de agua para a
avaliacdo e otimizagdo dos processos de coagulacdo e floculacdo. Desenvolvido inicialmente para

aplicacdes em laboratdrio, 0 método proporciona uma visao detalhada da eficacia dos coagulantes e
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floculantes sob condi¢des controladas. O objetivo principal do Jar Test é identificar as condigdes
ideais para a remocao de particulas e turbidez da agua, simulando o processo de tratamento em escala

reduzida antes da aplicacao em escala industrial.
2.4.1 Principios e Procedimentos do Jar Test

O Jar Test consiste em uma série de experimentos realizados em frascos (ou "jars") que

contém amostras de agua e coagulantes. O procedimento basico inclui:
e Preparagdao das Amostras: A agua a ser testada ¢ dividida em varios frascos.
e Adicdo de Coagulantes: Diferentes concentragdes de coagulantes sdo adicionadas aos frascos.

e Mistura Réapida: As amostras sdo misturadas rapidamente para promover a dispersao do

coagulante.
e Mistura Lenta: A mistura ¢ reduzida para promover a formagao de flocos.

e Sedimentagdo: Apds a floculagdo, o sistema ¢ deixado em repouso para que os flocos

sedimentem.
e Anadlise dos Resultados: A turbidez do efluente ¢ medida para avaliar a eficacia do coagulante.

O método permite ajustar varidveis como pH, tempo de mistura e dosagem de coagulante,
proporcionando dados importantes para a otimizagdo do processo de tratamento (VOSSMAN &

KREBS, 1987).
2.5 Metodologia da Superficie de Resposta

A Metodologia da Superficie de Resposta (MSR) consiste em técnicas estatisticas e
matematicas para planejamento, andlise, modelagem e otimiza¢ao de experimentos. Em comparacao
com outras metodologias de otimiza¢do de experimentos, a MSR apresenta como vantagem uma
analise que pondera o efeito das variaveis de controle envolvidas (NAIR et al., 2014). A eficiéncia
no tratamento das aguas residuais, inclusive aquelas com elevada turbidez, € diretamente influenciada
por dois fatores principais: a dosagem do coagulante e o pH do meio (MUNIZ, 2018). A conclusao
da metodologia resulta em uma curva que permite entender a relagdo entre a resposta e os fatores

(ANDRADE, 1977).

Dentre os diversos métodos de planejamento possiveis na MSR, sdo comumente explorados
para ajustes em modelos quadraticos os experimentos com um nimero par de controles. Entre esses
métodos, destacam-se o planejamento com o uso da matriz de Doehlert e o Delineamento Composto

Central (DCC) (MUNIZ, 2018). No presente trabalho, optou-se pelo planejamento experimental pelo
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método DCC, uma vez que este requer um menor numero de experimentos e apresenta eficacia

equivalente a matriz de Doehlert (MUNIZ, 2018).
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3. METODOLOGIA

Os experimentos foram conduzidos no Laboratorio de Saneamento Ambiental (LSA), anexo
a Escola de Minas, localizado na Universidade Federal de Ouro Preto (UFOP), em Minas Gerais. A
metodologia adotada para a condugao do presente trabalho pode ser compreendida na Figura 2 abaixo

indicada.

Figura 2 - Metodologia do trabalho.

R ®
e @

Aquisigdo da Preparagio da

Quitosana agua sintética

Execugdo dos
Pré-planejamento Planejamento ensaios de
experimental Experimental pardmetros
otimizados

Ensaios prévio
com base na
literatura

Obtencdo

dos
resultados

Fonte: Autoria propria, 2024.

3.1 Materiais
3.1.1 Agua Sintética
Contextualizada a questdo da intermiténcia das 4guas nos reservatorios de interesse, tornou-
se necessario realizar a dosagem do fluido em laboratorio. Foram coletadas amostras da agua no
Corrego de Maquiné, na localidade de Catas Altas — MG. No local, também foi coletado o solo de
interesse, o qual foi submetido as etapas descritas abaixo, até a obten¢do de uma parcela fina

adequada:

a) Realizou-se o escalpe das particulas cuja granulometria era superior a 4 mesh (4,76mm),

removendo todas as particulas mais grosseiras da amostra;

b) Em seguida, a amostra foi submetida ao peneiramento a seco para coletar apenas as

particulas cuja granulometria era inferior a 60 mesh (0,250mm);

¢) O material passante foi entdo submetido a moagem a imido, com um fator de enchimento
do moinho estabelecido em 50%, incluindo 30% de esferas de aco como corpos moedores e 20% de
material a ser moido. A amostra foi moida por 60 minutos para garantir que o material atingisse a

granulometria desejada;

d) Por fim, o material moido foi submetido ao peneiramento a imido para garantir que a
polpa resultante fosse composta por particulas inferiores a 400 mesh (0,037mm). O peneiramento foi

interrompido apenas quando a dgua de lavagem ficou limpida.
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Com a polpa preparada e agua coletada, executou-se a mistura até a obtencao de um efluente

com turbidez aproximada de 1500 NTU.

Foram necessarios cerca de 50 litros de 4gua sintética para execuc¢do de todas as etapas do
experimento. Os valores de pH foram ajustados com auxilio de solu¢do de 4cida: 1,5ml de acido
cloridrico (HCI) em 250ml de agua destilada e/ou solucdo basica: 3g de Hidréxido de Sodio (NaOH)
em 250ml de agua destilada

3.1.2 Quitosana

A quitosana utilizada nos ensaios foi adquirida em laboratorio de manipulagao em dezembro
de 2023. Inicialmente, foram diluidos 2,5g de coagulante em solucdo acida, composta por 6,8ml de

acido cloridrico em 250ml de dgua destilada, além de 1g de coagulante em 4gua destilada.

Figura 3 — Pesagem de 2,5g de quitosana para diluicio em meio acido cloridrico.

Fonte: Autoria Propria, 2024.
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Figura 4 — (a) Soluciio da quitosana em solucio acida; (b) Soluciio da quitosana em agua destilada.

(b)

Fonte: Autoria propria, 2024.

3.2 Métodos

3.2.1 Ensaios prévios

Com o objetivo de alcancar uma otimizagdo final mais eficaz, buscou-se referéncias
bibliograficas que ja indicavam valores otimistas para a reducao de turbidez para distintos efluentes
industriais. Na etapa de testagem dos ensaios, adotou-se os seguintes valores nas etapas de coagulacao
e floculagdo, respectivamente: adicdo do coagulante a solugdo, agitagdo em 300 rpm por 60 segundos
seguida pelo decréscimo da rotagao para 40 rpm mantida por 15 minutos. Apos os tempos de agitacao,
as misturas foram deixadas em repouso e entdo realizou-se a primeira coleta no tempo de 2 minutos,

seguida da segunda coleta no tempo de 30 minutos.

Nessa prévia, foram realizados cinco ensaios nas propor¢des de pH, solu¢do de quitosana e

turbidez conforme indicado na Tabela 1 abaixo.

Tabela 1 - Valores de referéncias para testagem prévia
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Jarro Volume da Turbidez a Turbidez a pH inicial pH final Redugdo

solugdo [ml/I]  120s [NTU]  1800s [NTU] [%]
1* 7,0 1070 882 7.68 7.88 17,57%
2 3,0 1305 308 7.76 4.17 76,40%
3 96,0 1247 291 8.06 2.21 76,66%
4 0,3 1232 889 8.06 6.82 27,84%
5% 7,0 1260 878 5.06 6.53 30,32%

* Solugdo de quitosana 1% diluida na proporg¢do: 1g de quitosana para 100ml de dgua destilada;

** Solucdo de quitosana 1% diluida na proporcao: 2.5g de quitosana em 250ml de solugdo de

acido cloridrico 1% (HUANG, CHEN e PAN, 2000).
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O aspecto visual da reducdo pode ser notado na Figura 5 abaixo apresentada.

Figura 5 — (a) Jarros Jar Test apos 60s de sedimentacio; (b) Jarros Jar Test apos 30 minutos de

sedimentacao
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Fonte: Autora Propria, 2024.

3.2.2 Pré-planejamento Experimental

Com a conclusdo da etapa anterior, na qual se observou o melhor desempenho com a
quitosana diluida em meio 4cido, ampliou-se a amostragem para 10 ensaios, divididos em dois ciclos
de testagem, variando as propor¢des de pH, soluc¢do de quitosana e turbidez. Os valores obtidos estao

indicados na Tabela 2 e 3, abaixo.

Tabela 2 - Tabela de pontos pré-planejamento experimental | Parte 1

Jarro NTU pH NTU a pHa NTU a pHa NTU a NTU a

inicial inicial 2min 2min 30min 2min 2min 30min
J1 1596 7.47 1545 7.64 1346 7.29 3% 16%
J2 1595 7.61 1510 7.29 1382 7.28 5% 13%
J3 1517 7.68 1451 6.91 1367 6.90 4% 10%
J4 1494 7.70 1423 6.73 1298 6.67 5% 13%
J5 1403 7.70 1369 6.43 1249 6.32 2% 11%

A prercepcdo visual de reducdo da turbidez do primeiro ciclo dos ensaios pode ser obtida

com auxilio da Figura 6 abaixo indicada.
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Figura 6 — (a) Jarros Jar Test apos 120s de sedimentacio, da direita para esquerda: J1 a J5; (b) Jarros Jar Test
apos 30 minutos de sedimentagio para os cinco primeiros ensaios, da direita para esquerda: J1 a J5
-y 7% ’”

@ (b)

Fonte: Autoria Propria,
Para a segunda parte do ensaio, os valores foram compilados na Tabela 3 abaixo indica.

Tabela 3 - Tabela de pontos pré-planejamento experimental | Parte 2

Jarro NTU pH NTU a pHa NTU a pHa NTU a NTU a
inicial inicial 2min 2min 30min 2min 2min 30min
J6 1478 7.75 1436 7.72 1311 7.70 3% 11%
J7 1410 7.85 1059 3.97 189 3.92 25% 87%
J8 1393 7.89 961 3.55 182 3.51 31% 87%
J9 1471 7.89 1012 3.18 263 3.15 31% 82%
J10 1462 7.95 1028 2.85 280 2.81 30% 81%

A prercepgdo visual de redugdo da turbidez do segundo ciclo dos ensaios pode ser obtida

com auxilio da Figura 7 abaixo indicada.
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Figura 7 — (a) Jarros Jar Test apés 120s de sedimentacio, da direita para esquerda: J6 a J10; (b) Jarros Jar Test

(a) (b)

Fonte: Autora propria, 2024

3.2.3 Planejamento Experimental
3.2.3.1 Delineamento Composto Central (DCC)

Desde que as MSR foram introduzidas pelos estatisticos Box e Wilson em 1951, o
planejamento composto central (DCC) tem sido o mais explorado (MONTGOMERY, 2009). A
equacao final da superficie de resposta do método, quando se trata de fatores pares de controle, ¢
apresentada na Equagdo 1 abaixo, onde fii medem os efeitos quadraticos puros, fij os termos mistos

e € o erro experimental.
y = B0+ Blx1 + B2x2 + f11x1?% + f22x2% + B12x1x2 + & (1)

A partir da equagdo, obtém-se um modelo quadratico composto por quatro pontos fatoriais,
quatro pontos axiais € um ponto central. Os pontos fatoriais auxiliam na estimativa dos pontos de
interacao, os pontos axiais auxiliam na estimativa dos termos quadraticos e o ponto central auxilia na
estimativa do erro experimental. A Figura 8 ilustra a geometria do planejamento de experimento

DCC.

Figura 8 - Delineamento Composto Central para k = 2.
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A partir de distribui¢do espacial da Figura 8 anteriormente apresentada, obtém-se a Equacao
2 que dita o nimero de determinagdes necessarias para o esbogo da superficie de resposta, sendo k o

numero de fatores e nc o nimero de repeti¢ao no ponto central.
n=2+2xk+nc (2)

Em seu trabalho Mendonga cita que, um DCC apresenta propriedades especiais quando o

numero de pontos centrais € igual a cinco e para k igual a dois. Nesse sentido, de (2) tem-se que:
n=22+2x2+5
n= 13
3.2.3.2 Delineamento Composto Central Rotacional (DCCR)

Para os dias atuais, existe uma variante mais eficiente do DCC, chamada de método DCCR.
Nesse método, a variancia dos valores preditos (¢) ¢ mantida constante para um raio de modelo de

regressao, quando a assume o valor conforme a Equagao (3).
a= VoK (3)

a=13/22=14142

Em seu trabalho, Muniz faz com que -a coincida com a menor observagao de dosagem e pH

testadas, enquanto o coincide com a maior observagdo de dosagem e pH testadas. Replicando a

estratégia do delineamento envolvendo os valores do pré-planejamento obtidos para o coagulante em
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questdo, os testes foram novamente executados em laboratorio, variando o pH do meio entre os

estagios: acido (pH=4,3790), proximo ao neutro (pH=6,5) e alcalino (pH=8,62), para dosagens de

quitosana entre 0 a 80 mg/L em aguas com leituras de turbidez na faixa de 1500 NTU.

Assim, a Tabela 4 indica o arranjo inserido no DCCR, enquanto a Tabela 5 indica o cendrio

final para a condugdo dos ensaios em laboratorio.

Tabela 4 - Planejamento dos ensaios para DCCR

Fatores de controle

Niveis codificados e reais das variaveis independentes

1,414 1 0 1 1,414
pH 4,3790 5,0 6,5 8,0 8,6210
Quitosana (mgL") 0,0 11,71 40,0 68,29 60,0

Tabela S - Planejamento experimental DCCR

Orde~m Ordem ~de Tipo Dosagem (mgL™) ml{ZL de pH

padrao execugao agua
1 1 1 11,71 2,34 5,00
5 2 -1 0,00 0,00 6,50
2 3 1 68,29 13,66 5,00
12 4 0 40,00 8,00 6,50
7 5 -1 40,00 8,00 4,38
9 6 0 40,00 8,00 6,50
8 7 -1 40,00 8,00 8,62
6 8 -1 80,01 16,00 6,50
11 9 0 40,00 8,00 6,50
4 10 1 68,29 13,66 8,00
13 11 0 40,00 8,00 6,50
3 12 1 11,71 2,34 8,00
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4. RESULTADOS

Os resultados encontrados foram indicados na Tabela 6 ¢ Tabela 7 abaixo, conforme

ilustrado nas Figuras A.1 e Figuras A.2 (ver Apéndice A).

Tabela 6 — Valores de reducio da turbidez em porcentagem | Parte 1 — Jarros 1 a 6

Jarro ml/2L de NTU . pH NTU pH NTU pH Redugdo Redugdo
agua  inicial inicial 120s 120s 1800s 1800s a 120s a 1800s

J1 2,34 1513 5,00 612 425 953 427 60% 94%

J2 0,00 1506 6,50 1255 6,66 1265 6,55 17% 16%

J3 13,66 1495 5,00 510 3,56 943 3,54 66% 94%

J4 8,00 1551 6,50 603 395 994 3,95 61% 94%

J5 8,00 1522 4,38 907 3,69 108 3,7 40% 93%

J6 8,00 1541 6,50 618 3,92 999 3,88 60% 94%

Tabela 7 — Valores de reduciao da turbidez em porcentagem | Parte 2 — Jarros 7 a 13

Jarro NTU . pH NTU pH NTU pH Reducio Redugdo

ml/2L  inicial inicial 120s 120s 1800s 1800s a 120s a 1800s
J7 8,00 1571 8,62 543 4,55 159 4,49 65% 90%
J8 16,00 1562 6,50 519 3,56 128 3,55 67% 92%
J9 8,00 1520 6,50 576 394 125 392 62% 92%
J10 13,66 1498 8,00 492 3,79 118 3.8 67% 92%
J11 8,00 1523 6,50 577 39 115 3,89 62% 92%
J12 2,34 1546 8,00 1442 7,02 1358 7 7% 12%
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J13 8,00 1503 6,50 576 3,88 124 394  62% 92%

A partir dos resultados laboratoriais com uso do Minitab Statistical Software foi possivel
determinar o valor 6timo de concentracdo de Quitosana e pH para uma maior eficiéncia de reducao
da turbidez da agua estudada. Nesta etapa, a partir do arranjo e input dos valores experimentais, uma
série de informacdes sdo geradas: os atributos estatisticos aplicados a Curva Contorno Redugao de
Turbidez, listados na Tabela 8 abaixo indicada; o grafico ilustrado na Figura 9 abaixo e a Equagdo 4

de Regressdao em Unidades Nao Codificadas que rege o seu esbogo grafico.

Para os atributos desvio padrdo (S) e coeficiente de variagdo (R?) sdo apresentados os

seguintes valores:

Tabela 8 - Resumo do modelo gerado, parametros S e R,

S R? R? ajustado R? predito

0,104587 91,60% 87,40% 61,65%

Nesse sentido, foi verificado o desvio e variacdo entre os valores dos dados ensaiados e os
valores ajustados. Para a ordem de grandeza dos parametros ensaiados: pH e concentragdo, conclui-
se que o desvio observado possui pouca variagdo. J4 em termos do valor do coeficiente de correlagao,
R?, conclui-se 0 modelo possui um bom ajuste em relagdo aos valores ensaiados, ja que estd proximo
de 100% (Olmez, 2009). A qualidade do ajuste ¢ reforcada em relacdo aos elevados valores obtidos
em R’ ajustado e R? pretido, coeficientes estes que respondem sobre o potencial de se explicar

variagdes nas respostas e novas observacdes, respectivamente.

Conhecido e interpretado os atributos acima, as variaveis e coeficientes que remontam a
Equagdo 1 anteriormente descrita, para a curva Contorno Redu¢do de Turbidez pela metodologia

DCCR ¢ apresentada a seguir, bem como o grafico Quitosana vs pH sdo apresentadas:

E[30min] = 1,906 — 0,00314 X Q — 0,2613 x pH — 0,000240 x Q%+ 0,00471 X Q X pH

Sendo: Q a dosagem utilizada;

pH o pH inicial.
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Figura 9 - Grafico pH vs Dosagem Quitosana.
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Fonte: autoria propria, 2024

Os resultados obtidos, conforme ilustrado no grafico acima, revelam que a quitosana
apresenta maior eficiéncia na remocao de turbidez em dois intervalos de pH distintos. As maiores

eficiéncias sdo indicadas pela coloracao verde escura no grafico, evidenciando duas faixas principais:

1. Meio Acido: A eficiéncia é maximizada em pH na faixa de 4,5 a aproximadamente 5,5, com

dosagens de quitosana variando de 20 mg/L a 55 mg/L.

2. Meio Alcalino: A eficacia da quitosana também ¢ significativa em pH na faixa de 7,0 a 8,5,

com dosagens variando de 55 mg/L a 80 mg/L.

Esses achados corroboram com as literaturas existentes, que apontam que a quitosana é mais

eficaz em condigdes acidas e alcalinas (MUNIZ,2018) e (SANTOS,2021).

Em contraste, em condi¢des de elevado pH e baixas concentracdes de quitosana, observou-
se uma perda de eficiéncia na remocao da turbidez do efluente teste, o que pode estar associado a
carga inadequada para neutralizar as particulas suspensas, como discutido por Fldvia Monteiro e Lima
Junior em 2018, onde destacou-se a importancia de ajustes quimicos para otimizar a remog¢do de
turbidez em condigdes especificas. Esses resultados ressaltam a necessidade de otimizar tanto o pH

quanto a concentragdo de quitosana para alcancar a maxima eficiéncia na remogao de turbidez.

32



Conhecido as faixas de trabalho de maior eficiéncia de redu¢ao da turbidez, os valores foram
submetidos a analises para obtencdo da resposta maximizada e o resultado obtido encontra-se

apresentado na Figura 10 abaixo.

Figura 10 - Resposta maximizada para obtencio do ponto 6timo.
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Fonte: autoria propria, 2024.

O ponto 6timo do modelo foi identificado para uma dosagem de quitosana de 78,39 mg/L e
um pH de 8,62, valores que sdo muito préximos ao ponto maximo ajustado, que ¢ 80,01 mg/L de
quitosana e pH de 8,62. A forma parabdlica da curva sugere que, além deste ponto 6timo, o segundo
ramo da curva demonstra um declinio na eficiéncia de remoc¢ao de turbidez. Esses resultados indicam
que houve uma resposta eficiente a maximizagdo proposta, confirmando a eficdcia do modelo

ajustado.

33



5. CONCLUSAO

Com a execugdo do trabalho, foi possivel concluir que a quitosana possui eficiéncia
significativa na reducao de turbidez em condic¢des tanto acidas quanto alcalinas. No entanto, os dados
também indicam que, em pH elevado e baixas concentracdes de quitosana, a eficiéncia diminui. Este
comportamento ressalta a necessidade de otimizagdo cuidadosa do pH e da dosagem de quitosana
para alcancgar a maxima eficiéncia. A analise estatistica confirma a robustez do modelo proposto, com
um coeficiente de determinacao elevado, demonstrando a capacidade preditiva do modelo para novas
observagdes. A identificacdo do ponto otimo fornece um guia pratico para aplicagdes futuras,
permitindo um balanceamento eficiente entre a concentracdo de quitosana e¢ o pH da solucao,

confirmando a relevancia do modelo ajustado para otimizagdes praticas no tratamento de aguas.
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APENDICE A - FOTOGRAFIA DOS ENSAIOS

A.1 FASE 1 ENSAIOS EM LABORATORIO

Tabela A.1. 1- Tratamento e turbidez das fases dos ensaios

1 J2 J3 J4 J5 J6
) 2,34 mi/2l 0ml/2l 13,66 mi/2l 8,00 ml/2l | 8,00 mi/2I | 8,00 mi/2l

NTU inicial 1513 1506 1495 1551 1522 1541
pH inicial 5,00 6,50 5,00 6,50 4,38 6,50
NTU a 2min 612 1255 510 603 907 618
pH a 2min 4,25 6,66 3,56 3,95 3,69 3,92
NTU a 30min 95,3 1265 94,3 99,4 108 99,9
pH a 30min 4,27 6,55 3,54 3,95 3,7 3,88
E (2min) 60% 17% 66% 61% 40% 60%

E (30min) 94% 16% 94% 94% 93% 94%

Figura A.1. 1 Aspecto visual da agua sintética antes do inicio da etapa de coagulacio/floculacio e sedimentacio

-  ———@

Fonte: Autora propria, 2024.
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Figura A.1. 2 Valores de pH e NTU antes da execu¢do dos ensaios para os jarros J1 a J6.

Fonte: Autora propria, 2024.

Figura A.1. 3 - Aspecto visual da 4gua sintética apés a agitacdo no tempo 2 minutos de sedimentacio

Fonte: Autora propria, 2024.

Fonte: Autora propria, 2024.
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Figura A.1. 5 — Aspecto visual da dgua sintética apds a agitacio no tempo 30 minutos de sedimentacgdo | J1 a J6

JAR TEST

Fonte: Autora propria, 2024.

Figura A.1. 6 — Valores de pH e NTU no tempo de sedimentaciio igual a 30 minutos.

Fonte: Autora propria, 2024.

A.2 FASE 2 ENSAIOS EM LABORATORIO

Tabela A.2. 1 — Tratamento e turbidez das fases dos ensaios

i 17 18 J9 J10 J11 J12 J13

8,00 ml/2l | 16,00 ml/2l | 8,00 mi/2l | 13,66 ml/2l | 8,00 ml/2] | 2,34 mi/2] | 8,00 mi/2l
NTU inicial 1571 1562 1520 1498 1523 1546 1503
pH inicial 8,62 6,50 6,50 8,00 6,50 8,00 6,50
NTU a 2min 543 519 576 492 577 1442 576
pH a 2min 4,55 3,56 3,94 3,79 3,9 7,02 3,88
NTU a 30min 159 128 125 118 115 1358 124
pH a 30min 4,49 3,55 3,92 3,8 3,89 7 3,94
E (2min) 65% 67% 62% 67% 62% 7% 62%
E (30min) 90% 92% 92% 92% 92% 12% 92%
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Figura A.2. 1 — (a) Limpeza dos jarros para execucio dos ensaios restantes; (b) Aspecto visual da dgua sintética

antes do inicio da etapa de coagulacao/floculacdo e sedimentacgdo | J7 a J13.

(@)

(b)

Fonte: autoria propria, 2024.

Figura A.2. 2 — Valores de pH e NTU antes da execu¢do dos ensaios para os jarros J7 a J13.
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Fonte: Autoria propria, 2024,
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Figura A.2. 3 — Aspecto visual e coleta da agua sintética apos a agitacio no tempo 2 minutos de sedimentacéo | J7

a J13.

Fonte: Autoria propria, 2024,

Figura A.2. 4 — Valores de pH e NTU no tempo de sedimentacio igual a 2 minutos dos ensaios para os jarros J7

a J13.

Fonte: Autoria propria, 2024,
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Figura A.2. 5 — Aspecto visual da Agua sintética apds a agitacdo no tempo 30 minutos de sedimentacéo | J7 a J13.

Fonte: Autoria propria, 2024.

Figura A.2. 6 — Valores de pH e NTU no tempo de sedimentacio igual a 30 minutos dos ensaios para os jarros J7

aJ13.

Fonte: Autoria propria, 2024.
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