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RESUMO: Este trabalho prope caracterizar e avaliar as peneiras moleculares SBA-15 e AI-SBA-15
(Si/Al=10) onde foram avaliados como adsorventes no processo de separacdo 6leo emulsionado em
agua. Investigar o potencial das raz6es Si/Al na separagdo 6leo/agua e a influéncia da razdo Si/Al. Os
adsorventes foram preparados pelo método hidrotérmico convencional. As amostras foram
caracterizadas por Difragdo de Raios X (DRX) e Espectroscopia na regido do Infravermelho por
Transformada de Fourier (FTIR). Os resultados da caracterizacdo dos adsorventes evidenciaram que
os materiais foram obtidos com éxito, observando através das caracterizagdes a fase hexagonal do
material e bandas de adsorcGes presentes no material coerente com a literatura. No entanto, as peneiras
moleculares sintetizadas foram utilizadas como adsorventes no processo de remogdo de 6leo num
sistema de emulsdo 6leo/agua, utilizando-se sistema de banho finito, os quais comprovaram que a
peneira molecular Al-SBA-15 (Si/Al=10) obteve maior percentagem de remocao comparado ao SBA-
15 e possuindo grande potencial na separacao 6leo/agua.
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INTRODUCAO

Um grande enfoque tem sido dado a preservacdo do meio ambiente, principalmente
quando se trata de recursos naturais ndo renovaveis. A fiscalizacdo através dos Orgaos
competentes, com relacdo aos impactos ambientais e a preservacdo do meio ambiente tém

estimulado as industrias a se preocuparem com o tratamento dos seus efluentes (1).

O despejo de dleos e graxas em afluentes é um problema que ocorre com a agua lancada
por varias industrias tais como: refinarias de petroleo e alimenticias. O efluente de emulstes
do tipo 6leo-agua é encontrado na industria de petréleo durante sua producao, refinamento e
ao longo de todo o processo, chamado de agua produzida (2).

A fim de melhorar a qualidade da agua, pesquisas estdo sendo desenvolvidas em fungéo
dos problemas oriundos do descarte de agua em alto mar a fim de enquadra-las nas normas
ambientais. Alguns dos materiais que tem sido utilizado como adsorventes na remogédo de
compostos organicos sdo denominados como solido
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inorganico. A conveniéncia desses materiais manifesta em suas estruturas que permite o
acesso de moléculas de determinado didmetro e extensas superficies e cavidades internas onde
ocorrem processos de adsorcao (3).

O termo “peneira molecular” foi introduzido para designar um grupo de zedlitas naturais
que tinham a capacidade de separar grupos de moléculas em fungdo do seu didmetro cinético
inferior ou superior aos didmetros dos poros das zedlitas. Diametro cinético corresponde ao
menor tamanho que uma determinada molécula atinge, quando ela estda em movimento. Essa
propriedade, também definida como seletividade de forma, foi, entdo, tida como a base da
arquitetura de novos tipos de materiais zeoliticos (4).

Este trabalho teve por objetivo sintetizar as peneiras moleculares SBA-15 e AIl-SBA-
15 (Si/Al=10) e avaliar o seu desempenho como adsorvente em sistemas de separacdo de

emulsdo Oleo/agua.

MATERIAIS E METODOS

Sintese da peneira molecular SBA-15

Baseado no procedimento experimental adaptado do trabalho de Zhao (5). Na sintese da
SBA-15, os reagentes foram misturados para obter um hidrogel reativo com composicao
molar: 1.0 SiO,: 0.017 P123: 5.7 HCI: 193 H,0. Os reagentes foram misturados e mantidos
sob aquecimento a 35°C por 24 horas (pH = 1) para obter um gel homogéneo; depois a
mistura foi transferida para a autoclave e acondicionado em estufa por 48 horas, previamente
aquecida a 100°C. O material retirado da estufa foi lavado com &gua destilada e seco a 60°C
por 24 horas. Apds esse processo o material obtido foi calcinado para total remocéo do P123
dos poros da peneira molecular mesoporosa, em uma mufla, a temperatura de 550 °C com

rampa de aquecimento de 5°C/min permanecendo nesta temperatura por 8 horas.

Na Figura 1 est apresentado o diagrama para sintese da SBA-15.

l
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Figura 1. Diagrama da metodologia da sintese da peneira molecular SBA-15.

Sintese da peneira molecular AlI-SBA-15

Baseado no procedimento experimental adaptado do trabalho de Zhao (5) foi realizada a
preparacdo da peneira molecular SBA-15, acrescentando pseudobohemita (Oxidroxido de
aluminio AIOOH), razdo Si/Al=10, como fonte de aluminio na sintese, gerando a peneira
molecular AI-SBA-15. A calcinacdo foi realizada a 550 °C (10°C/min) durante 8 horas,
gerando Al-SBA-15 calcinada.

Na Figura 2 esté apresentado o diagrama para sintese da Al-SBA-15 (Si/Al=10).
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Figura 2. Diagrama da metodologia da sintese da peneira molecular Al-SBA-15 (Si/Al=10).

Caracterizacdo

Difracdo de raios X (DRX): Foi utilizado o método do pé empregando-se um difratbmetro
Shimadzu XRD-6000 com radiagdo CuKa, tensdo de 40 KV, corrente de 30 mA, tamanho do
passo de 0,020 26 e tempo por passo de 1,000 s, com velocidade de varredura de 2° (26)/min,
com angulo 20 percorrido de 0,5 a 10°.

Espectroscopia na Regido do Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR): As
peneiras moleculares SBA-15 e Al-SBA-15 (Si/Al=10 e 100) foram caracterizados através

pelo método do p6, numa regido de 4000-600 cm™. O aparelho utilizado para anélise de FTIR
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foi um espectrofotdbmetro marca Bomem, modelo MB-102 séries FT-IR.

Preparacdo das emulsdes 6leo/dgua

Para a realizagdo dos ensaios de banho finito, serdo produzidas emuls6es 6leo/agua
com concentracfes de 100 ppm, 300 ppm e 500 ppm. O oleo utilizado na preparacdo das
emulsdes serd o Oleo lubrificante, da marca Lubrax. As emulsGes serdo preparadas sob
agitacdo intensa, 17000 rpm, rotacdo suficiente para a formagdo das emulsdes, durante 20

minutos.

Realizacdo do Banho Finito

Os ensaios de banho finito foram preparados de acordo com o procedimento a seguir:
Foi adicionado 0,5 g do adsorvente a 50 ml das emulsdes com concentragdes de 100, 300 e
500 ppm. Apo6s a adicdo, o conjunto (emulsdo Oleo/agua + adsorvente) foi levado para a
agitacdo mecanica, variando de 100, 200 e 300 rpm durante 6 horas, de forma a garantir o
equilibrio do sistema (6). Apds este periodo, as amostras foram analisadas quanto ao teor de

Oleo.

Determinacdo do teor de 6leos e graxas

Método do Cloroférmio

A concentracdo de 6leo presente na fase aquosa (emulsdes 6leo/agua) foi determinada
através de andlises de absorbancia utilizando o Espectrofotometro de UV - Visivel. O
solvente utilizado foi o cloroférmio, o qual possui um pico significativo no comprimento de

onda de 262 nm nas amostras avaliadas. A absorbancia neste comprimento de onda é

usualmente utilizada para estimar a concentracdo de 6leo em amostras de adgua (7) e de aguas
produzidas. Neste comprimento de onda serdo observadas as faixas referentes as ligagdes C-H
de aromaticos presentes no meio. As analises de absorbéancia foram lidas neste comprimento
de onda. Este procedimento de execucdo teve como finalidade padronizar a determinacéo do

teor de 6leo.

Percentual de Remocdo (%Rem) e Capacidade de Remocao (Qeq)
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A espectrofotometria de UV — Visivel é utilizada para a determinagéo de teor de 6leos
e graxos presentes na fase liquida das solugdes preparadas e submetidas aos respectivos
experimentos. A percentagem de remocdo (%Rem), bem como a capacidade de remocéo

(Qeq) foi obtida através da Equacéo (1) respectivamente:

%Rems= (C;‘C)m 00 (1)

0
Em que:

%Rem: percentagem de remogao

C, : concentracdo da solucdo inicial (mg.L™)

C : concentracéo da amostra (mg.L™)
RESULTADOS E DISCUSSAO

Difracdo de Raios X

Os resultados de difracdo de raios X das peneiras moleculares SBA-15 e Al-SBA-15

(Si/Al=10) calcinadas podem ser observados a partir das Figuras 3 (a) e (b).
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Figura 3a. Curvas de Difracdo de Figura 3b. Curvas de Difracéo
Raios X da peneira molecular de Raios X da peneira molecular
SBA-15. AI-SBA-15 (Si/Al=10).

Nas Figuras 3 (a) e (b) sdo apresentadas curvas de difracdo de raios X das peneiras
moleculares SBA-15 e AI-SBA-15 (Si/Al= 10), em baixo angulo (0,5-10°). Verifica-se a
presenca de trés picos, caracteristicos de materiais mesoporosos do tipo SBA-15. O primeiro
pico apresenta uma elevada intensidade, atribuida a linha de reflexdo do plano (100) e os
outros dois com menores intensidades, que sdo correspondentes as reflexdes dos planos (110)
e (200) caracterizando assim a estrutura hexagonal
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mesoporosa conforme descrito por (8). Conforme analise dos resultados verificou-se que o
processo de calcinagdo do material ndo comprometeu de maneira significativa a estrutura de
simetria hexagonal do suporte, 0 que é observado pela presenca de trés pontos de reflex@o

(100), (110) e (200).

Espectroscopia na regido do Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR)

Os espectros de absorcdo na regido do infravermelho obtidos das peneiras moleculares
SBA-15 e Al-SBA-15 (Si/Al=10) podem ser verificados por meio das Figuras 4 (a) e (b),
nesta ordem. As andlises foram conduzidas com o objetivo de identificar as frequéncias
vibracionais e suas respectivas ligaces inorganicas presentes nas estruturas.

Observa-se nas Figuras 4 (a) e (b) espectros de infravermelho na regido de 600 a 4000
cm™ dos materiais mesoporosos SBA-15 e Al-SBA-15 (Si/Al=10) apresentando bandas
referente as ligacdes Si-Al-Si (797cm™), Si-OH (955cm™), Si-O-Si (1052 cm™), agua
adsorvida (1650 cm™) e grupos hidroxilas internos e externos (3223-3530 cm™) que

correspondem a peneira molecular mesoporosa (9).
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Figura 4a. Espectros na regido do  Figura 4b. Espectros na regido do
infravermelho da peneira molecular SBA- infravermelho da peneira molecular Al-
15. SBA-15 (Si/Al=10).

Analisando todos os espectros foi possivel verificar que todas as amostras possuem
perfil de bandas similares, apresentando-se praticamente dentro das mesmas faixas de

comprimento de onda, pois referem - se a0 mesmo tipo de material.

Percentagem de remocdo emulsdo 6leo/aqua
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Na Tabela 1 estdo apresentados os resultados referentes a percentagem de remocao de
6leo no equilibrio para o sistema de remocéo de 6leo de emulsBes dleo/agua pelos adsorventes
SBA-15 e AI-SBA-15 (Si/Al=10).

Tabela 1: Percentagem de remocéo de éleo usando as peneiras moleculares SBA-15 e Al-
SBA-15 (Si/Al=10).

Testes Concentragdo (mg.L™") Agitacdo (rpm) % Rem SBA-15 % Rem AI-SBA-15

1 100 100 - 60,31
2 300 200 96,82 97,88
3 300 200 83,06 92,01
4 500 300 83,54 91,19
5 300 200 79,89 91,53
6 100 300 - 93,65
7 500 100 95,25 98,42

Observou-se pelos resultados apresentados na Tabela 1 que houve acréscimo na
capacidade de adsorcdo pela presenca do Aluminio na peneira molecular SBA-15. Onde
foram utilizadas as mesmas condi¢cfes de agitacdo e concentracdo é possivel observar que a
peneira molecular Al-SBA-15 tem uma maior capacidade de remocdo de 6leo do que a

peneira molecular SBA-15.

CONCLUSOES

As peneiras moleculares SBA-15 e Al-SBA-15 (Si/Al= 10) foram sintetizada com éxito,
conforme comprovado pelas técnicas de DRX e FTIR.

Padrdes de difracdo de raios X mostraram que 0s picos caracteristicos da estrutura
foram preservados apos a introducdo do aluminio. Observou-se gque as peneiras moleculares
SBA-15 e AI-SBA-15 foram obtidas com alto grau de ordenacdo hexagonal.

Mesmo ndo havendo uma mudanga significativa na estrutura do material, percebe-se
que a remocéo de oleo foi mais elevada quando aplicado a peneira molecular AI-SBA-15 em

relagdo a peneira molecular SBA-15.
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