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Resumo: Este trabalho teve por objetivo, avaliar a eficiéncia da membrana de baixo custo no
tratamento de efluentes téxteis. A producdo da membrana foi realizada a partir da argila bofe
policatibnica oriunda de Boa-Vista, Paraiba. A argila bofe foi caracterizada por Difracdo de Raios X
(DRX), Fluorescéncia de Raios X por Energia Dispersa (FRX — ED), Capacidade de Troca de
Cétions (CTC), Espectroscopia na Regido do Infravermelho (IV), Microscopia Eletrbnica de
Varredura (MEV) e Adsorcao Fisica de Nitrogénio. Foi utilizada um molde de ago inoxidavel onde
foi prensada com 4 toneladas, dando origem a membrana inorganica plana em forma de disco.
Nesta etapa do processamento se efetua simultaneamente, a conformagéo e a compactagéo do po da
argila. Apos a membrana prensada, esta foi conduzida a sinterizagdo em forno mufla a 400°C sob
uma taxa de aquecimento de 5°C min™ durante 2 horas. Conclui-se que a membrana de baixo custo
apresenta a capacidade de remover o corante reativo vermelho. Constata-se que a membrana de
baixo custo exibiu percentagem de remogéo superior a 90,00%.

Palavras-chave: Argila Bofe; corante reativo vermelho; membrana de baixo custo; separagdo por
membrana; tratamento de efluentes téxteis.

Introducéo

Um dos problemas mais complexos existentes no mundo é o acesso inadequado a
agua limpa. Nas proximas décadas, os problemas tendem a piorar com a escassez de agua,
mesmo em regides consideradas ricas em agua. Enfrentar esses problemas exige uma
quantidade enorme de pesquisa a ser realizada para identificar novos métodos robustos de
purificagdo da 4gua a um custo menor e com menos energia, mesmo tempo minimizando o
impacto no meio ambiente. Muitos esforgos estdo sendo realizados a reutilizagdo segura de
aguas residuais (SHANNON et al., 2008).

O despejo de efluentes industriais representa uma das grandes preocupacgdes para a

preservacdo do meio ambiente e da vida humana (CHAVES, 2011). Um dos setores

(83) 3322.3222
contato@conapesc.com.br

www.conapesc.com.br



~»
CONAPESC

industriais que liberam grandes quantidades desses efluentes é o da industria téxtil.

No estado da Paraiba 0 uso mais ocorrente dos corantes é na coloracdo de tecidos em
fabricas téxteis. Os efluentes sdo descartados de forma inadequada, contaminado 0s corpos
d’agua, o que interfere nos ecossistemas aquaticos, e prejudica a biosfera marinha
(KAUSAR, 2018).

Corantes sdo substancias quimicas organicas que podem proporcionar cor a
inimeros substratos téxteis ou ndo téxteis, sdo sollveis em agua e se difundem para o
interior da fibra produzindo uma interacdo fisico-quimica entre a fibra e o corante.
Existem diferentes aspectos na constituicdo quimica dos corantes, como o tamanho da
molécula difusdo/solidez, grupos funcionais, planariedade e nimero de grupos iénicos que
sdo importantes para a utilizacdo nos processos industriais (SALEM, 2010).

Uma das formas de tratamento desses efluentes é a utilizacdo de membranas
inorganicas que possuem vantagens significativas, tais como excelentes resisténcias
térmicas, quimicas e mecéanicas (BURGGRAAF, 1991). Geralmente, a maioria das
membranas cerdmicas porosas tem sido preparadas a partir de alumina, zirconia, titania e
silica (TSURU, 2001). No entanto, a aplicacdo de membranas inorganicas € muito restrita
pelo alto custo dos materiais de partida e o processo de sinterizacdo. Nos Ultimos anos,
muitos pesquisadores concentraram-se no desenvolvimento de novos tipos de membranas
inorganicas, membrana zeolitica (BARBOSA et al., 2018) e membranas ceramicas a base
mineral natural (DILAVER et al., 2018).

Dentro deste contexto, uma possivel fonte de materiais de baixo custo e com
excelentes caracteristicas adsorventes, que pode conduzir a uma solu¢do bem sucedida, sao
as argilas.

Argila € uma rocha finamente dividida, podendo conter minerais que Ssao
considerados argilominerais (calcita, dolomita, gibisita, alumina, pirita e outros), matéria
organica e outras impurezas (SOUSA SANTOS, 1989). Segundo as definicGes, as argilas
possuem grande afinidade reacional, por ser um material poroso e de facil aderéncia com os
elementos quimicos em geral (SOUZA SANTOQOS, 1992).

Neste sentido, o objetivo deste trabalho foi avaliar o potencial da membrana de baixo
custo produzida a partir da argila bofe na remocao do corante reativo vermelho.
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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). Afim da realizacdo dos experimentos foi utilizada a argila bofe
(proveniente da cidade de Boa Vista, no Estado da Paraiba, cedida pela empresa

BENTONISA) e o corante vermelho reativo BF-4B fornecido pela Texpal.

e Preparacdo da membrana de baixo custo produzida a partir da argila bofe

A argila bofe policationica, foi peneirada em peneira ABNT#200. Foram pesadas 3
gramas desta argila e colocada em um molde de aco inoxidavel onde foi prensada em uma
prensa mecanica com 4 toneladas/2 min, dando origem a membrana inorganica plana em
forma de disco, com as seguintes dimensfes: 26 mm de diametro e 4 mm de espessura,
apresentada na Figura 1. Nesta etapa do processamento se efetua simultaneamente, a
conformacdo e a compactagdo do pé da argila. Ap6s as membranas prensadas, estas foram
levadas a sinterizacdo em forno mufla a 400°C sob uma taxa de aquecimento de 5°C.min™
durante 2 horas. O processo de prepara¢do da membrana de baixo custo produzida a partir

da argila bofe ¢é apresentado na Figura 2.

(b)

Figura 1. (a) Argila bofe peneirada e membrana de baixo custo produzida a partir da argila bofe;
(b) Foto da prensa mecéanica.
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Prensagem 3,0g/4ton/2min

J

Sinterizagdo 400°C/5°C/min/2h

as

Membrana de baixo custo obtida a partir da argila bofe

4

Caracterizacdo: DRX

Figura 2. Diagrama representativo da preparacdo da membrana de baixo custo produzida a partir da

argila bofe.

e Caracterizacao

Difracdo de raios-X (DRX) - As analises foram realizadas utilizando o método de po,

empregando-se um difratdbmetro Shimadzu XRD-6000 com radiagdo CuKa tensdo de 40
kV, corrente de 30 mA, passo de 0,02°, tempo por passo de 1,0s e velocidade de varredura

de 2°/min, nos intervalos de 20 entre 3° e 50°.

Capacidade de Troca de Cétions (CTC) - Para determinacdo da Capacidade de Troca de
Cétions (CTC) foi utilizado um destilador de Kjeldahl modelo MA-036PIlus. A metodologia
seguida foi relatada por (MONTEIRO, 2015).

Fluorescéncia de raio-X por energia dispersa (FRX-ED) - As composicdes das amostras

foram analisadas em um espectrometro EDX-700 Shimadzu. A amostra a ser analisada

deve ser homogémea, peneirada em peneira 200 mesh com abertura 0,075mm.

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

através de um microscopio eletrénico de varredura da marca Shimadzu, modelo SSx 550.
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Adsorcdo Fisica de Nitrogénio - Para realizacdo da andlise de Adsorcdo Fisica de

Nitrogénio, utilizou-se um aparelho ASAP-2020 da Micromeritics.

e Preparacéo da solugdo de corante reativo vermelho BF-4B
Foi preparada uma solugdo a 1000 mgL™ do corante reativo vermelho BF-4B e
denominou-se de solu¢do mae. Posteriormente a absorbancia foi analisada em um aparelho
espectrofotométrico para obtencdo da curva de calibragdo. Em seguida, diluiu-se a solugéo-
mé&e (1000 mg.L™) para uma concentragdo de 50 mg.L™.

e Remocéo do corante reativo vermelho utilizando o sistema de separagéo por

membrana de baixo custo

A concentracdo na alimentacdo foi de 50 mg.L™ (50 ppm) e corrigida até pH 1. Este
valor de pH esta baseado na literatura (ARAUJO et al., 2017). Para obter a corre¢do do pH
da solucéo do corante fixado em 1, foi utilizada solugéo de acido cloridrico 3 M.

O sistema de separacdo por membrana de baixo custo é constituido de um médulo
de aco inoxidavel, uma bomba peristaltica - Cole Parmer (bomba de alimentacdo), dois
mandmetros e tanque de alimentacdo (Becker de 500mL), reservatdrio para o permeado
(Erlenmeyer 125mL), reservatorio para o rejeito (Erlenmeyer 125mL). As condicGes

utilizadas foram temperatura de 25°C e pressdo de 4 bar (Figura 3).

(a) (b)

Figura 3. (a) Sistema de separacdo por membrana de baixo custo; (b) mddulo de aco inoxidavel.
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O volume do permeado produzido apos a passagem da alimentacdo no modulo de
separacdo (em regime tangencial), a cada 30 mim, durante 120 min, foi recolhido em um
becker e separado para avaliar a concentracdo posterior ao procedimento em equipamento
de espectrofotdmetro visivel, apresentado na Figura 4, para avaliar a quantidade de corante

removido.

Figura 4. Espectrofotdmetro UV — 1600 da Prd-Anadlise.

e Avaliacdo de remogéo do corante reativo vermelho

A concentracdo final de corante reativo vermelho no permeado foi medida em um
espectrofotobmetro de UV — Visivel, a fim de avaliar a concentracdo remanescente do
corante ap6s 0 processo de separacdo. A porcentagem de remoc¢do (R%), é calculada a
partir da equacéo 1:

%Rem= [Cic_cj*loo (1)

Em que: R%: Porcentagem de remocao; Co é a Concentracdo da solucdo inicial, em mg.L™?;

C é a Concentracéo da solugdo final, em mg.L™.

Resultados e Discussao

Nas Figuras 5 e 6 estdo apresentados os difratogramas de raios x para a argila bofe e
membrana de baixo custo, produzida a partir da argila bofe.
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Figura 5. DRX da argila bofe, Figura 6. DRX da membrana de baixo custo,

produzida a partir da argila bofe.

Por meio do difratograma, apresentado na Figura 5, é possivel verificar que a argila
bofe apresenta reflexdo em aproximadamente 0=5,55° o que caracteriza pela ficha
catalografica JCPDS 29-1497 o pico da esmectita; com distancia interratomica (dgo1) de
1,59 nm que é caracteristico de seu grupo classificatdrio na literatura. Outros picos também
sdo observados, caracterizados pela ficha JCPDS 46-1045 referente ao quatzo, considerado
mineral acessorio (impureza) encontrado na amostra.

No difratograma apresentado na Figura 6, verifica-se que para a membrana de baixo
custo, produzida a partir da argila bofe, apresentou uma reducdo na intensidade do pico
esmectitico, encontrado no espacamento interatdmico (doo:) de 10,32 A equivalente a 1,032
nm. Este fato pode ser justificado pela temperatura de sinterizacdo da membrana (400°C).
Notam-se também residuos de quartzo, em uma reflexdo de (=21,20°, obedecendo a carta
cristalogréafica do argilomineral (SOUZA SANTOS, 1992)). Pode-se evidenciar que a
estrutura cristalina da argila depois de compactada, conformada e sinterizada a 400°C foi
preservada.

Os resultados obtidos por FRX-ED da analise quimica da argila bofe estdo
apresentados na Tabela 1.

Tabela 1 - Composigdo quimica da argila bofe.

Compostos (%) | SiO, | Al,O3 | Fe;O3 | MgO | CaO | K,O | Outros | Total

Argila Bofe 72,82 | 1477 | 7,20 | 2,14 | 0,97 0,2 1,9 100,00
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Analisando os resultados mostrados na Tabela 1, identifica-se que para a argila em
estudo uma maior quantidade de 6xido de silicio (SiO,) e 6xido de aluminio (Al,O3),
quando comparado com 0s outros componentes. A amostra também apresentou teores
consideraveis de oxido de ferro na forma de 6xido de ferro Il (Fe;O3). Os dxidos com
teores menores de 1%, no geral, ndo influenciam significativamente a propriedade da
argila. Estes resultados concordam com os encontrados na literatura para argilas brasileiras
(GRIM, 1968; SOUZA SANTOS, 1992).

Na Figura 7a esta mostrada a imagem da argila bofe obtida por Microscopia
eletronica de varredura (MEV) e na Figura 7b estdo apresentadas as isotermas de

adsorcdo/dessorcédo da argila bofe.

Figura 7. (a) Imagem da argila bofe obtida por MEV e (b) Isotermas de Adsor¢do/dessorc¢éo da

argila bofe.

=~ Adsor;-0 da Argila Bofe |
- Dessorg.o da Argila Bofe| j

A partir da imagem é possivel verificar que as particulas lamelares se encontram
empilhadas e aglomeradas, formando aglomerados de morfologia irregular e com
dimensdes variaveis, de acordo com o comportamento previsto por (GOMES, 1988), para
argilas do grupo esmectita.

A Figura 7b ilustra a forma caracteristica de uma isoterma de adsorcdo, classificada
como tipo 1V, caracteristica da formacéo de multiplas camadas de moléculas adsorvidas na
superficie sélida. Este tipo de isoterma sigmoidal (forma 'S’) é frequentemente encontrada
em so6lidos ndo porosos ou com poros maiores que microporos, o que explica os baixos
valores de volume microporoso (BERGAYA, 2006).

A determinacdo da area superficial especifica, volume e didmetro dos poros da

argila bofe foi realizado a partir da isoterma de
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adsorcéo fisica de nitrogénio. Os resultados obtidos estdo apresentados na Tabela 2.

Tabela 2 - Propriedades texturais da argila bofe.

Argila Sger (M”.g7) Vip (cm®.g™) Dp (nm)

Bofe 105 0,19 27,21

A argila bofe apresentou valor de area superficial especifica de 105 m®.g™ e volume
total de poros de 0,19 cm®.g™. Estes valores estdo proximos aos valores encontrados na
literatura (RODRIGUES et al., 2003) para argilas do grupo das esmectitas.

Utilizando do método do acetato de amdnio realizado em equipamento de Kjeldahl,
foi possivel obter os resultados da CTC para a argila em estudo. O valor encontrado foi de
71 meqg/100g de argila. SOUZA SANTOS, 1992, relata que valores de CTC de argilas
esmectitas encontram-se na faixa de 3 a 150 meq/100g.

Remocdo do corante reativo vermelho utilizando o sistema de separacdo por

membrana de baixo custo

Na Tabela 3, estdo apresentados os resultados obtidos a partir da remocédo do
corante reativo vermelho utilizando o sistema de separacdo por membrana de baixo custo

produzida a partir da argila bofe.

Tabela 3 - Percentagem de remocao do corante reativo utilizando membrana de baixo custo

produzida a partir da argila bofe.

tempo 30 60 75 90 120 Referencias
(min)
% Rem | 55,07 | 74,54 - 92,06 | 98,55 Este trabalho

Corante reativo vermelho BF-4B
Sinterizagao 400°C

% Rem 91,32 | 92,46 | 92,60 - - Silva et al., 2017
Corante reativo amarelo BF-3R
Sinterizagao 500°C
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Analisando os dados da Tabela 3 constata-se que a membrana de baixo custo
apresenta a capacidade de remover o corante reativo vermelho. Neste trabalho, a membrana
de baixo custo foi produzida a partir da argila bofe com sinterizagdo de 400 °C por 2 horas.
Para investigar o processo de separacdo por membrana de baixo custo foi preparada uma
solugdo com corante reativo vermelho BF-4B com uma concentracéo de 50 mg.L™.

Verifica-se que a membrana de baixo custo exibiu percentagem de remogao superior
a 90,00%. Verifica-se tambem que nos primeiros minutos de avalia¢do, ou seja, 30 min, a
membrana de baixo custo apresentou uma percentagem significativa de remocao com valor
de 55,07%, como mostrado na Tabela 3. Pode-se observar que a percentagem de remocao
aumentou com o tempo, atingindo um valor maximo de 98,55% em 120 minutos. Observa-
se que a partir de 90 minutos ocorre uma tendéncia de valor para a percentagem de
remocao, conforme resultados apresentados na Tabela 3. Isto se deve a boa transferéncia de
massa a superficie da membrana que ndo permite acimulo suficiente de uma camada de
polarizacdo de concentragdo de corante para a ocorréncia de incrustacgoes.

No estudo realizado por Silva et al. (2017), foi utilizada a membrana ceramica
produzida a partir da argila bofe com sinterizacdo de 500°C para remoc¢do do corante
reativo amarelo BF-3R. Estes autores relataram que o valor da remocao a partir dos 30
minutos foram superiores a 90,00%.

Neste trabalho, as condi¢Oes de remogdo foram as mesmas, com excecdo da
temperatura de sinterizacdo da membrana e o corante reativo. Dois fatores que podem
influenciar nos resultados de remocao.

E possivel observar no corante reativo amarelo a presenca de um grupo croméforo
azo —N=N-, e apenas um grupo reativo o vinilsulfona, enquanto para o corante reativo
vermelho, além do grupo cromo6foro 0 mesmo apresenta dois grupos reativos o vinilsulfona
e 0 monoclorotriazina. O corante reativo amarelo possui massa molar com valor igual a
1024,89 g.mol™ e féormula molecular CasH20CINgNa4O16Ss € 0 corante reativo vermelho
possui massa molar com valor igual a 1136,31 g.mol® e férmula molecular
Cs1H19N7NasO19S6Cl.

Portanto, os dois corantes reativos amarelo de vermelho tem diferentes

caracteristicas e consequentemente influenciardo nos resultados do processo de remocao.
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Conclusodes

A filtracdo por membrana cerdmica é uma das mais tecnologias robustas para a
recuperacdo de &guas residuais. Neste estudo, foi realizada a remocdo do corante reativo
vermelho utilizando a membrana ceramica de baixo custo a partir da argila bofe sinterizada
a 400°C. Conclui-se que a membrana de baixo custo apresenta a capacidade de remover o
corante reativo vermelho. Constata-se que a membrana de baixo custo exibiu percentagem

de remocé&o superior a 90,00%.
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