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RESUMO

Um dos maiores desafios da sociedade moderna é a qualidade da dgua. As membranas possuem um
papel cada vez mais importante no enfrentamento desse desafio. Os principais motivos do avango da
tecnologia de separagdo por membranas estdo no fato de que essas membranas trabalham com o uso
relativamente baixo de energia. Dentro deste contexto, o objetivo deste trabalho foi produzir membranas
de baixo custo, utilizando matéria-prima de baixo custo (argila chocobofe) utilizando as argilas sem
calcinar e calcinada. Além disso, a utilizacdo da baixa temperatura de sinterizacdo (650 °C) com a
finalidade de reduzir o custo de preparacdo. As membranas ceramicas foram produzidas, via
compactacdo a seco uniaxial com didmetro de 22 mm e 4 mm de espessura. Para a producdo da
membrana cerdmica designada MAN, foi utilizada a argila chocobofe sem calcinar. A argila chocobofe
em sua forma natural passou por um tratamento térmico sob temperatura de 350 °C com o objetivo de
analisar a influéncia da argila tratada termicamente nas caracteristicas da membrana ceramica. A
producdo da membrana cerdmica nomeada MAT, foi utilizada a argila chocobofe calcinada a 350 °C. A
argila foi caracterizada por difracdo de raios X e espectrofotometria de raios X por energia dispersiva.
As membranas foram caracterizadas por DRX, Resisténcia Mecanica, Porosidade e medidas de Fluxo
de Agua Pura. A estabilidade térmica é uma propriedade importante da argila que deve ser considerada,
neste sentido investigar as modificacdes apds o tratamento térmico é importante. A influéncia da
calcinagdo na argila chocobofe teve uma influéncia negativa na resisténcia mecénica da membrana, uma
vez que a partir dos resultados, observou-se que a resisténcia mecanica da membrana ceramica MAN
(15,4 MPa) foi superior a resisténcia mecanica da membrana cerdmica MAT (8,4 MPa).
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INTRODUCAO

Nas ultimas décadas, pesquisas estdo sendo desenvolvidas para obtencdo de
membranas de baixo custo, eficientes e economicamente vidveis para aplicabilidade em
inimeros setores industriais (ELOMARI et al 2016).

A membrana ceramica de baixo custo geralmente consiste de um suporte simétrico,
aplicado no processo de microfiltragdo em alguns casos, 0s suportes servem como um substrato
no qual uma ou mais camadas sdo aplicadas, cuja composicao pode ser também com base em
matérias-primas de baixo custo (argilas, feldspatos, etc., ou até mesmo residuos) ou em
matérias-primas normalmente usadas para obter camadas seletivas (alumina, titania, zirconia,
etc.). Na literatura € possivel encontrar uma grande variedade de matéria prima de baixo custo
que pode ser aplicada na obtencdo de membranas ceramicas, dentre elas estdo as argilas e o
caulim (BELIBI et al., 2015; ELOMARI et al., 2015; JANA et al., 2010). Algumas membranas
preparadas com argilas apresentam desvantagens, como baixa porosidade, poros de tamanhos
pequenos ou alta retracdo de sinterizacdo, como resultado da existéncia de minerais ou
impurezas em sua composicdo (MESTRE et al., 2019).

As membranas sdo de extrema importancia para a tecnologia de separacdo, uma vez
que sdo processos rentaveis quando otimizados, 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 econdémicos, pois alem dessas
caracteristicas, possuem estabilidade quimica e térmica, resisténcia mecanica, vida longa e
pouco impacto da poluicdo no meio ambiente (COLLE et al., 2011; ELOMARI et al., 2015).

O Laboratorio de Desenvolvimento de Novos MateriaissfUFCG tem desenvolvido

diversos trabalhos sobre a producdo de membranas e em particular, membranas a partir de
fontes alternativas, conforme divulgado na literatura (BARBOSA; BARBOSA,
RODRIGUES, 2018; BARBOSA; DO CARMO; RODRIGUES, 2019; SILVA et al., 2017;
SILVA et al., 2020; DO CARMO et al., 2020).
Portanto, processos de baixo custo deve ser investigados para realizar o tratamento de
efluentes, uma vez que se trata de uma pratica acessivel e sustentavel. As argilas sdo uma

possivel fonte de materiais de baixo custo e com excelentes caracteristicas adsorventes.
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Neste contexto o presente trabalho tem como objetivo investigar a influéncia de

N

calcinacdo da argila chocobofe na produgdo das membranas ceramicas utilizando matéria prima
de baixo custo.

MATERIAIS E METODOS

A argila chocobofe foi fornecida pela empresa BENTONISA, Bentonita do Nordeste
S.A,, situada no municipio de Boa Vista, estado da Paraiba, Brasil
Ativacdo térmica da argila chocobofe
A Figura 1 mostra a argila chocobofe in natura (1A) e ativada termicamente (1B)

Figura 1. Argila chocobofe in natura (A) e ativada termicamente a 350°C (B)

Fonte: Prépria (2021)

A argila foi passada em peneira ABNT# 150 e em seguida foi submetida a ativagédo
térmica em forno mufla nas seguintes condicdes: temperatura de 350 °C com taxa de
aquecimento de 5 °C.min, tempo de 1 hora, massa de 10 g.

Preparacdo da membrana ceramica

A argila in natura chocobofe juntamente com amido de milho industrializado foi
conduzida a um moinho de bolas durante 1 hora para sua homogeneizacdo. Apds esse tempo,
as bolas foram lavadas com agua destilada para retirada dos materiais, e em seguida a amostra
foi conduzida para secagem em estufa a 100 °C até total remocao da agua. Ap0os o processo de
secagem o solido foi macerado e passado por uma peneira ABNT# 150. Por fim, a amostra foi
pesada e colocada em um molde de ago inoxidavel e prensado com 5 toneladas por 2 minutos
dando origem a membrana plana tendo configuragdo na forma de disco com 22 mm de diametro
e 4 mm de espessura. A membrana foi sinterizada em forno mufla a 650 °C sob uma taxa de
aquecimento de 5 °C.min durante 1 hora. Essa membrana produzida foi nomeada MAN.
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O mesmo procedimento foi realizado utilizando a argila ativada termicamente a 350 °C. \'
Essa membrana produzida foi designada MAT.
A Figura 2 apresenta um diagrama sobre o processo de producdo da membrana
ceramica de baixo custo.

Figura 2. Diagrama do processo de produgéo de membrana ceramica de baixo custo.

Preparagdo da membrana cerdmica de baixo custo
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Fonte: Propria (2021)
Caracterizacao Difracdo de raios X

Neste trabalho foi utilizado o método de varredura que consiste na incidéncia dos
raiosX sobre a amostra em forma de pd, compactada sobre um suporte. O aparelho utilizado
é da marca Shimadzu XRD-6000 com radia¢do CuKao, tensdo de 40 KV, corrente de 30 mA,
tamanho do passo de 0,020 em 26 e tempo por passo de 1,0 s, com velocidade de varredura

de2°(260)/min, com angulo 26 percorrido de 2 a 50°.

Porosidade

A porosidade foi determinada de acordo com os “Métodos padrdo de teste do
desempenho do sorvente de porosidade” (ASTM C 20 (2000)).

O ensaio foi realizado utilizando tréplicas para cada formulacdo. Ap6s a obtencédo
da massa seca, imersa e Umida, dos corpos ceramicos, foi possivel calcular a porosidade

aparente utilizando a Equacao 1 abaixo.

Mu-—Ms
Mu—Mi

PA =

x 100 (Equacéo 1)
Em que: M, = massa Umida; Ms = massa seca; M; = massa imersa
Resisténcia mecanica

Um ensaio de compressdo diametral foi usado para avaliar a resisténcia a tracéo da

membrana ceramica de baixo custo. Uma dimensdo de amostra de 22 mm x 4 mm (diametro
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xespessura) foi usada para garantir que as amostras foram testadas em condicdes de tenséo \‘

plana.

Medidas de fluxo de 4gua

A Figura 3 apresenta o sistema utilizado para medicGes de fluxo de agua pura através
das membranas ceramicas em funcdo do tempo. Um mddulo de aco inoxidavel foi usado nos
experimentos. A area efetiva da membrana no madulo foi de 3,79.10* m?. Os experimentos

foram realizados a temperatura de 25 °C.

Figura 3. Sistema utilizado para medicdes de fluxo.

Fonte: Prépria (2021)

O sistema é constituido por um tanque de alimentacdo (Becker de 500ml) (1), uma
bomba peristaltica- Cole Parmer (bomba de alimentacao) (2), dois manémetros (5-1 e 5-2), um
mddulo de aco inoxidavel (3), reservatorio para o permeado (Erlenmeyer 125 ml) (4) e

reservatorio do concentrado (6).
REFERENCIAL TEORICO

Durante as Ultimas décadas, as aplicacbes das membranas cerdmicas aumentaram
devido as suas excelentes propriedades quimicas, térmicas e estabilidade mecanica e maior
eficiéncia de separacdo (BENITO et al., 2005; VASANTH et al., 2013). No futuro proximo, a
exploracdo de novos tipos de materiais cerdmicos e técnicas de fabricacdo simples poderia
desempenhar um papel significativo para a preparacdo de membranas de baixo custo. A
membrana cerdmica a base de alumina para aplicagdo industrial é limitada devido ao maior

e\ custo e alta temperatura de sinterizacdo (YANG 1998). Portanto, as membranas ceramicas de
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baixo custo a base de argila seriam ainda aplicaveis as inddstrias. Muitos pesquisadores usaram

argilas de baixo custo, como argila in natura, argila marroquina, argila tunisiana, argila
sepiolita, argila argelina, dolomita e caulim (BELIBI et al 2015., BENITO et al 2005.,
BEJJAOUI et al 2010., MESTRE et al., 2019).

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

Os processos de separacdo por membranas sdo muito usados na industria quimica,
substituindo as técnicas convencionais de separacdo (destilacdo, centrifugacdo, etc.) por
apresentarem vantagens como, baixo consumo de energia, vida Util longa, ocupacdo de pouco
espaco fisico e facilidade de limpeza (BHAVE, 1991 e BODDEKER, 1995).

Em funcdo das aplicacbes a que se destinam as membranas apresentam diferentes
morfologias. De um modo geral, as membranas podem ser classificadas em duas grandes
categorias: densas e porosas. As caracteristicas da superficie da membrana que estdo em contato
com a solucdo a ser separada é que vao definir a utilizacdo de uma membrana densa ou porosa
(HABERT et al., 1997).

As membranas sdo consideradas densas quando o transporte dos componentes envolve
uma etapa de dissolucéo e difusdo através do material que constitui a membrana. A membrana
é denominada porosa quando o transporte dos permeantes ocorre preferencialmente em uma
fase fluida continua, que preenche os poros da membrana (HABERT et al., 1997).

Geralmente, uma membrana ceramica tem uma assimetria estrutura composta por trés
camadas: A camada externa forma um suporte macroporoso e fornece uma alta resisténcia
mecanica para a membrana fabricada. O segundo é a camada interna garantindo a separacdo. A
camada intermediaria liga as camadas internas e externas (LI, 2007).

A necessidade da utilizacdo de materiais de baixo custo com étimos desempenhos fez
com que fossem realizados cada vez mais estudos como objetivo de selecionar matérias-primas
de qualidade e adequadas para a utilizacdo necessaria. Tendo em vista, a crescente necessidade
do desenvolvimento de processos de separacao cada vez mais eficazes, as inddstrias também
passaram a buscar por alternativas economicamente viaveis, eficientes e sustentaveis, @ra o
descarte adequado de seus efluentes que é rigorosamente controlado pelas LegislacGes
Ambientais vigentes, devido ao forte impacto que causam ao meio ambiente (ANP).

A pesquisa baseia-se no desenvolvimento de um produto de baixo custo. Membranas de
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materiais naturais, como argilas, que séo abundantes e que necessitam de uma temperatura de \

-

sinterizagdo mais baixa em comparagdo com 0s materiais convencionais, tais como 6xido de
metal (alumina, silica, zirconia, etc.) e possuem alto desempenho de fluxo tratando grandes
volumes de efluentes liquidos (BOUZAZI et al., 2017).

RESULTADOS E DISCUSSAO

As Figuras 4 e 5 apresentam os difratogramas de raios X das argilas in natura e ativada

termicamente a 350 °C, respetivamente.

Figura 4. Difratogramas da argila chocobofe in natura (A) e da argila chocobofe ativada termicamente
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Fonte: Propria (2022)

Figura 5. Difratograma da Membrana chocobofe sinterizada a 650 °C.
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O difratograma da argila in natura apresenta picos 0s picos caracteristicos da Esmectita \
(E) e do quartzo (Q).
Modificacdes estruturais foram obtidas ap6s a ativacdo térmica da argila como pode ser
evidenciado pela analise do difratograma (Figura 3 B). Os picos correspondentes ao quartzo
ndo sdo alterados em todos os padrdes de DRX, o que confirma a estabilidade térmica da fase.

Na Tabela 1 estdo apresentados os resultados de porosidade e resisténcia mecénica das

membranas ceramicas de baixo custo em conjunto com os resultados encontrados na literatura.

Tabela 1 —Propriedades das membranas de baixo custo: porosidade e resisténcia mecanica.

Ttratamento da Tsinterizagéo da A RESISténCia REferénCiaS
. Porosidade .
argila (°C) membrana Mecénica
(%)
(°C) (MPa)
Sem 15,4 Este trabalho
MAN o 650 60,00
calcinacédo
MAT 350 650 64,70 8,40 Este trabalho
Argila bofe + - 13,87 DO CARMO et
] 650 60,00 al.. 2019
Amido "
Argila bofe + - 1,78 ARAUJO E
Magnesita + 650 65,64 RODRIGUES,
Amido 2021

Investigando os resultados obtidos para as membranas ceramicas produzidas neste
trabalho e comparando com valores obtidos na literatura evidencia-se que as condigcdes de
preparacdo das membranas (composicdo, método de preparacdo, sinterizacdo) séo fatores de
extrema importancia.

Uma das observacdes que pode ser apontada desses resultados é que o tratamento
térmico da argila (350 °C) permite aumentar a porosidade da membrana ceramica de baixo
custo. Pode-se destacar que as membranas ceramicas produzidas neste estudo sdo porosas, pois
segundo GUZMAN, 2003 as membranas porosas sdo frequentemente compreendidas como
materiais com porosidade acima de 30 %.

Os valores encontrados das porosidades das membranas ceramicas estdo dentro do
esperado e estdo em concordancia com outros trabalhos da literatura (DO CARMO et al., 2019;
ARAUJO E RODRIGUES, 2021).

Ao comparar o valor da porosidade da membrana ceramica MAN (60,00 %) constata-

se que ¢ inferior ao valor da porosidade da membrana ceramica MAT (64,70 %).
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E bem conhecido na literatura (ZHANG et al 2018), que a porosidade afeta \aﬁ’
negativamente a resisténcia mecénica. Pode-se concluir que, a resisténcia mecénica das
membranas ceramicas diminui quando os valores de porosidade aumenta, pois esses dois
parametros séo inversamente proporcionais (Xavier, 2018).

O valor obtido da resisténcia mecanica da membrana ceramica MAN (15,4 Mpa) é
superior ao valor encontrado para a membrana ceramica MAT (8,40 Mpa), o que evidencia um

efeito negativo da calcinagdo da argila antes da producédo da membrana.
Medidas de Fluxo de 4gua

A curva de fluxo de agua destilada pura para a membrana ceramica de baixo custo

esta apresentada na Figura 6.

Figura 6. Fluxo de 4gua em funcgdo do tempo. Condicdes experimentais: Submetido a pressdo de 2 bar

durante 60 minutos a temperatura de 25 °C.
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Fonte: Propria (2022)

A partir da Figura 6 é possivel identificar que o fluxo de d&gua da membrana tem um
comportamento decrescente na pressao utilizada (2 bar).

Através do Fluxo do permeado foi possivel avaliar o fluxo de &gua na membrana com
o tempo, verificando-se que o maior valor do fluxo foi de 206,608 L/m2.h nos primeiros 10
minutos da analise e apds 50 minutos obteve-se 187,00 L/m2.h. Mantendo-se praticamente
constante durante todo o processo. O que justifica o valor do fluxo de agua, pois a porosidade

e a resisténcia mecanica influenciam diretamente no fluxo do permeado.
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CONSIDERACOES FINAIS

Baseado nos resultados, conclui-se que é viavel a utilizacdo de matérias primas simples
e de baixo custo, como a argila chocobofe para fabricacdo de membrana ceramica pelo método
de prensagem uniaxial com temperatura de sinterizacdo de 650 °C.

Foi investigado a influéncia de calcinacdo da argila chocobofe (temperatura de
tratamento térmico de 350 °C) na producdo das membranas cerdmicas e concluiu-se que a
calcinagdo prévia a preparacdo da membrana cerdmica proporciona um efeito negativo para a

resisténcia mecanica da membrana.
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