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RESUMO

Este trabalho aborda o desenvolvimento de membranas de microfiltracdo de baixo custo a partir de
argila brasileira, utilizando o método de compactagdo a seco uniaxial. Foi utilizado um molde de aco
inoxidavel onde foram prensadas com 4 toneladas, dando origem a membrana inorganica plana em
forma de disco e sinterizada a 650 °C. A argila Chocolate B foi caracterizada por Microscopia
Eletronica de Varredura (MEV), Difracdo de Raios X (DRX) e Adsorcéo fisica de Nitrogénio. A
membrana foi caracterizada por MEV, DRX e Fluxo de &gua pura. Através dos resultados obtidos é
possivel verificar que a utilizacdo da argila Chocolate B na preparagdo de membranas cerdmicas de
baixo custo é bastante eficaz, uma vez que é possivel sua sinterizacdo a 650°C, considerado como baixa
temperatura quando comparada a outras literaturas.

Palavras-chave: Baixo custo, Membrana Ceramica, Argila Esmectitica, Microfiltrag&o.

INTRODUCAO

Geralmente, uma membrana cerdmica tem uma assimetria estrutura composta por trés
camadas: camada externa que forma um suporte macroporoso e fornece uma alta resisténcia
mecanica para a membrana fabricada; camada interna que garante a separagdo; camada
intermediaria que liga as camadas internas e externas (LI, 2007).

Durante as Ultimas décadas, as aplicacGes da membrana ceramica aumentaram devido as
suas excelentes propriedades quimicas, térmicas e estabilidade mecénica e maior eficiéncia de
separacdo (BENITO et al., 2005; VASANTH et al. 2013). No futuro préximo, a exploracéo de
novos tipos de materiais ceramicos e técnicas de fabricacdo simples poderia desempenhar um
papel significativo para a preparagdo de membranas de baixo custo. A base de alumina

membrana cerdmica para aplicagdo industrial é limitada devido a maior custo e temperatura de
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sinterizacdo (YANG 1998). Portanto, as membranas ceramicas de baixo custo a base de argila

seriam ainda aplicaveis as industrias. Muitos pesquisadores usaram argilas de baixo custo,
como argila in natura, argila marroquina, argila tunisiana, argila sepiolita, argila argelina,
dolomita e caulim (MESTRE et al., 2019).

As membranas cerdmicas estdo sendo cada vez mais usadas em muitos setores
econbmicos devido as suas vantagens, tais como melhor estabilidade quimica e térmica,
resisténcia mecanica, vida longa e pouco impacto da poluicdo no meio ambiente (ZHANG et
al., 2018).

A necessidade da utilizagdo de materiais de baixo custo com 6timos desempenhos fez
com que fossem realizados cada vez mais estudos com o objetivo de selecionar matérias-primas
de qualidade e adequadas para a utilizagcdo necessaria.

A pesquisa € baseada no desenvolvimento de projetos de baixo custo. Membranas de
materiais naturais, como argilas, que sdo abundantes e que necessitam de uma temperatura de
sinterizacdo mais baixa em comparacdo com o0s materiais de 6xido de metal (alumina, silica,
zirconia, etc.) e tém alto desempenho de fluxo tratar grandes volumes de efluentes liquidos
(CAGLAR et al., 2009).

METODOLOGIA

Os experimentos foram desenvolvidos no Laboratério de Desenvolvimento de Novos
Materiais (LABNOV), localizado na Unidade Académica de Engenharia Quimica, no Centro
de Ciéncias e Tecnologia da Universidade Federal de Campina Grande (UAEQ/CCT/UFCG).

Materiais

As matérias-primas utilizadas neste trabalho sdo argila Chocolate B (14,25 g) e amido
de milho (0,75 g). A argila foi fornecida pela empresa Bentonisa — Bentonita do Nordeste S.A.,
situada no municipio de Boa Vista, Paraiba, Brasil. A matéria-prima foi utilizada sem

purificacdo adicional.

Preparacdo das Membranas
As matérias-primas foram misturadas em um moinho de bolas por 1 hora. O po

resultante foi entdo peneirado usando um uma peneira padrdo de 150 mesh. A quantidade

necessaria foi entdo pressionada a uma presséo de 5 ton por 2 min com a ajuda de molde de aco
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inoxidavel para produzir um disco em forma membrana. A membrana preparada (22 mm de

didmetro e 4 mm espessura) foi primeiramente seca a 100 °C por 24 h para remocao completa
de umidade solta. Depois disso, a membrana Chocolate B foi sinterizada a 650 °C por 1 h com
uma taxa de aquecimento de 5 °C/min em um forno de mufla.

Na Fig. 1 estdo apresentadas as etapas de preparacdo das membranas de baixo custo.

FIGURA 1 - FLUXOGRAMA DE PREPARACAO DAS MEMBRANAS CERAMICAS
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Difracdo de raios X (DRX) - Neste trabalho foi utilizado o método de varredura que consiste na

Q/t/

incidéncia dos raios X sobre a amostra em forma de pd, compactada sobre um suporte. O
aparelho utilizado é da marca 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 s, com velocidade
de varredura de 2 °(26)/min, com angulo 28 percorrido de 2 a 50 °.

Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV) - As micrografias das amostras foram obtidas

através de um microscopio eletronico de varredura da marca Shimadzu, modelo SSx 550.

Fluxo de agua - Uma configuracdo foi usada para experimentos de permeacdo com agua pura
como mostrado na Fig. 2. O sistema é constituido por um tanque de alimentacdo ( Becker de
500ml) (1), uma bomba peristaltica- Cole Parmer (bomba de alimentacdo) (2), dois
mandmetros (3), um moédulo de aco inoxidavel (4), e reservatério para o permeado (
Erlenmeyer 125 ml) (5). As condicGes utilizadas nos experimentos foram temperatura de 25°C

e pressdo de 2 bar.
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FIGURA 2- CONFIGURAGCAO EXPEIMENTAL PARA TESTE DE MICROFILTRACAO.

DESENVOLVIMENTO

Atualmente, um dos problemas que mais afligem as pessoas em todo o mundo € o
acesso inadequado a agua potavel e saneamento. Os problemas com a agua devem piorar nas
proximas décadas, com a escassez de agua ocorrendo globalmente, mesmo em regides
atualmente consideradas ricas em agua. Abordar esses problemas exige uma enorme quantidade
de pesquisas a serem realizadas para identificar novos métodos robustos de purificacdo da agua
a um custo menor e com menos energia, a0 Mesmo tempo em que minimiza o uso de produtos
quimicos e o impacto sobre o0 meio ambiente (SHANNON et al., 2008).

Por volta da década de 70, surgiu uma nova classe de processos que utilizam
membranas sintéticas com barreira seletiva; tais membranas sdo definidas como um tipo de
filtro ou uma barreira ceramica que separa duas fases delimitando, total ou parcialmente, o
transporte de uma ou varias espécies quimicas existentes na solucdo, onde a capacidade de
separacdo das membranas ird depender da porosidade e da seletividade surgem em uma
tentativa de reproduzir as membranas naturais ja existentes, visando suas caracteristicas Unicas
de seletividade e permeabilidade (HABERT et al., 2006; SILVA et al., 2003). Essas
Membranas podem ser obtidas a partir de varios materiais, tanto organicos como no caso das
poliméricas, quanto inorganicos, que sdo as membranas ceramicas, alumina, e vidro, as
membranas ceramicas apresentam uma maior eficiéncia no processo de separacdo e com isso se
tornam mais vantajosas que as poliméricas (PUGAZHENTHI et al., 2004).

As membranas sdo de extrema importancia para a tecnologia de separagdo, uma vez que
sd0 processos rentdveis quando otimizado, dispensam a utilizacdo de produtos quimicos,
operam a temperatura ambiente, sdo relativamente simples, possuem facil utilizacdo e podem
ser aplicados na separacdo de ambas as misturas de liquidos e gases (ZAWRAH et al., 2014).

Com isso, estdo sendo cada vez mais usadas em muitos setores econdmicos, pois alem dessas
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caracteristicas, possuem estabilidade quimica e térmica, resisténcia mecanica, vida longa e
pouco impacto da polui¢cdo no meio ambiente (COLLE et al., 1997; ELOMARI et al., 2015).

A argila esmectitica € uma das matérias-primas mais baratas da membrana, disponivel
no Brasil. A argila € um material natural, terroso, de granulacdo fina, que geralmente adquire,
quando umedecida com A&gua, certa plasticidade; quimicamente, as argilas sdo formadas
essencialmente por silicatos hidratados de aluminio, ferro e magnésio (SOUZA SANTOS,
1992).

Varios pesquisadores relataram o uso de argila como material de partida com outros
aditivos para aplicacbes em membranas (NANDI et al., 2011).

A elaboracdo de membranas ceramicas porosas utilizando materiais de baixo custo tem
atraido muito interesse. Com efeito, a escolha de matérias-primas adequadas (incluindo aditivos
ou ligantes) e critico para o desempenho da membrana. No entanto, com a crescente
necessidade de recursos mais eficientes, com desempenho superior, muitos estudos foram
conduzidos selecionando matérias-primas baratas adequadas para o uso pretendido e, em
seguida, ajustando caracteristicas e, portanto permitindo que as membranas ceramicas sejam
adaptadas para gama de aplica¢des industriais. Muitas tentativas foram feitas por pesquisadores
para produzir membranas ceramicas porosas a partir de materiais especificos, mas usas
aplicacdes industriais permanecem muito limitados devido ao alto custo das matérias-primas
utilizadas.

Desempenho das membranas, essencialmente a sua permeabilidade e rejeicdo, pode
afirmar a sua utilizagdo em muitos campos, nomeadamente bebidas e alimentos, farmacéutica,
biotecnologia, industrias petroguimicas bem como tratamento de &gua e varios outros
problemas ambientais.

Este trabalho faz parte de uma série que vem pesquisando a obtencédo e caracterizacao
de membranas, visando seu uso no tratamento de residuos oleosos, téxteis e com metais
pesados (SCHEIBLER et al., 2014; BARBOSA et al., 2015; CUNHA, 2017; SOUZA CUNHA
et al., 2018;BARBOSA et al., 2018; BARBOSA et al., 2018; BARBOSA et al., 2019;
BARBOSA et al., 2019; BARBOSA et al., 2019).

RESULTADOS E DISCUSSAO

Na Fig. 3 estdo apresentados os difratogramas da argila Chocolate B.
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FIGURA 3 — DIFRATOGRAMA DA ARGILA CHOCOLATE B
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Analisando o difratograma apresentado na Fig 1, observa-se a presenca de picos
caracteristicos da esmectita (E) e do quartzo (Q), principais componentes do argilomineral
esmectitico, caracterizado pela distancia interplanar d001 = 15,61 A e 3,35 A, caracteristicos
das argilas esmectitas (SOUZA SANTOS, 1992).

O difratograma de raios X da argila Chocolate B (Fig. 3), apresentou 0Ss picos
caracteristicos de uma argila esmectita (pico correspondente a distancia interplanar d001 de
15,60 A), tendo como principais argilominerais a propria esmectita e ainda o quartzo (GOMES,
1988; SOUZA SANTOS, 1992).

A identificacdo por difracdo de raios X mostrou que a argila Chocolate B é constituida
por uma mistura de argilominerais do grupo das esmectitas. As argilas esmectitas, por exibirem
extensas substituicGes isomorficas tanto nas folhas tetraédricas quanto nas folhas octaédricas,
confere a essas argilas elevada capacidade de troca cationica, que as tornam excelentes
materiais adsorventes em processos de adsor¢édo (CAGLAR et al., 2009) .

Na Fig. 4. esta apresentado o difratograma da membrana ceramica de baixo custo

sinterizada a 650 °C obtida através da argila Chocolate B.

FIGURA 4 — DIFRATOGRAMA DA MEMBRANACERAMICA SINTERIZADA A 650 °C
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Através do difratograma é possivel verificar que ap6s a ativacao térmica ocorreram de
fato modificacGes estruturais quando comparados ao difratograma da Fig. 3. Os picos referentes
as argilas esmectitas foram afetados, este fato foi evidenciado pela diminuicdo da intensidade
do pico caracteristico da esmectita e diminuigdo dos picos referentes ao quartzo.

Na Fig. 5 estdo apresentadas as isotermas de adsorcdo e dessor¢do de N2 a —196°C
referentes a argila Chocolate B.

FIGURA 5 — ISOTERMAS DE FISISSORCAO DE N, DA ARGILA CHOCOLATE B
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Ao analisar o comportamento das isotermas obtidas na Fig 5, € possivel classifica-las,
de acordo com Brunauer et al. (1938), como isotermas BET tipo IV. A forma da isoterma é
tipica de sélidos mesoporosos com baixa microporosidade.

A classificagdo descrita pela IUPAC (1985) classifica o diametro de poros com
dimens&o superior a 50 nm como macroporosos, poros entre 2 nm (20 A) e 50 nm (500 A)
mesoporosos e poros com didmetro inferior a 2 nm microporosos. De acordo com essa

classificacdo, os valores obtidos para a argila Chocolate B indica que o material possui

(83) 3322.3222
contato@conapesc.com.br
www.conapesc.com.br




CONGRESSO
NACIONALde
PESQUISA ¢ENSINO

enCIENCIAS

CONAPESC

predominancia de mesoporos, confirmando o tipo de isoterma ao qual foi classificada como do
tipo IV.

A determinacdo da area superficial especifica, volume e didmetros de poros da argila,
foram realizados a partir das isotermas de fisissor¢cdo de nitrogénio. A argila Chocolate B
apresentou valor de area superficial especifica de 82 m?.gque indica a capacidade de

superficie disponivel para certas reagcdes por unidade de massa e volume total de poros
de 0,070 cm3.g%, valor tipico encontrado na literatura para argilas do grupo das esmectitas
(RODRIGUES, 2003; GUIMARAES et al., 2009).

A Fig. 6 apresenta as imagens obtidas por Microscopia Eletronica de Varredura da

argila Chocolate B.

FIGURA 6 — MICROSCOPIA EI_.ETRONICA DE VARREDURA DA AR
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A partir das imagens é possivel verificar que ndo hd uma distribuicdo muito homogénea
de particulas, pois apresentam cristais hexagonais e quadraticos na forma de folhas irregulares e
cristais na forma de lamelas que mostram que a argila é composta por lamelas muito irregulares

de diferentes tamanhos, ocasionando, portanto, uma distribuicdo de particulas irregulares

(Figuras 6 a e b), e estd de acordo com citagfes sobre a morfologia encontradas na literatura
(BONCZEK, 2002; GUERRA et al., 2013).

Imagens obtidas por MEV da membrana ceramica sinterizada a 650° C sdo ilustradas na
Fig. 7.

FIGURA 7 — MEV DA MEMBRANA CERAMICA SINTERIZADA A 650 °C
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A membrana mostra superficies com estruturas morfoldgicas rugosas e uma estrutura
altamente porosa. Uma observagédo superficial do MEV indica que a membrana ndo possui
nenhuma fissura. (PARMA e CHOWDHURY, 2014).

Na Fig. 8 esta apresentado as medidas de fluxo de dgua pura para a membrana ceramica
sinterizada a 650 °C.

FIGURA 8 — FLUXO PERMEADO DE AGUA PURAEM FUNCAO DO TEMPO PARA A
MEMBRANA CERAMICA. CONDICOES UTILIZADAS: PRESSAO 2,0 BARE
TEMPERATURA DE 25 °C
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Identifica-se que o fluxo de &gua pura na membrana ceramica sinterizada a 650 °C
manteve-se praticamente constante durante os primeiros 50 minutos de operacdo do sistema,
havendo um aumento considerdvel do fluxo nos 10 minutos finais da operagdo. O maior valor
do fluxo de agua pura através da membrana foi de 96,30 L.m2.h.

Parametros de microestrutura, tais como, tamanho do poro e porosidade das membranas
ceramicas tem uma grande influéncia no fluxo de permeado (LI et al., 2006).
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Na Tabela 1 estdo apresentados resultados de fluxo de &gua obtidos em outras

pesquisas.

TABELA 1 - FLUXO DE AGUA E TEMPERATURA DE SINTERIZACAO ENCONTRADOS EM
OUTROS TRABALHOS
Fluxo de agua

Temperatura de sinterizacdo

Referéncia Membrana

(L/m?/h) (°O)
Barbosa,Carmo, 550 Chocobofe 950°C
Rodrigues. (2019 a)
Este Trabalho 96,30 Chocolate B 650°C

E Possivel constatar que o valor do fluxo de agua foi baixo, neste caso, principalmente
comparado a outras membranas. No caso membrana ceramica preparada a partir da argila
chocobofe sinterizada a 950°C, o valor do fluxo foi de 550 L/m?.h. Entdo este fato pode ser
explicado pelas diferentes propriedades das matérias- primas ( argila chocolate B e argila

chocobofe), além das diferentes temperaturas de sinterizacéo.

CONSIDERACOES FINAIS

A membrana ceramica de baixo custo foi preparada utilizando o método de
compactacdo a seco uniaxial e foi sintetizada a 650°. Com base nos resultados ilustrados no
presente trabalho, conclui-se que é vidvel a utilizacdo de matérias primas simples e de baixo

custo, como a argila Chocolate B para fabricacdo de membranas ceramicas.
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