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RESUMO

Este trabalho relata a preparacéo e caracterizacdo de uma membrana cerdmica de baixo custo,
além da avaliacdo desta membrana no processo de separacdo emulséo 6leo/agua. A membrana
em forma de disco foi produzida a partir de uma argila esmectitica natural de Boa-Vista,
Paraiba, Brasil. O método de preparacdo da membrana foi compactacdo uniaxial a seco e
sinterizagdo a 650°C. A argila bofe foi caracterizada por difracdo de raios X (DRX). A
membrana foi caracterizada por DRX, porosidade e resisténcia mecanica. O desempenho da
membrana foi avaliada por teste de separacdo emulsdo 6leo/agua de um efluente sintético,
utilizando um mddulo de aco inox nas condicdes de concentracdo inicial da emulsdo 78 mg/L,
temperatura de 25 °C e pressao de 2,0 bar. Valores de rejeicao superiores a 58 % do 6leo foram
obtidos em um fluxo permeado 17,02 L/m?2.h. O resultado do processo de separacio emulsio
6leo/agua apresentou o valor final da concentracdo no permeado de 32,7 mg/L.

Palavras-chave: Membrana baixo custo, argila bofe, Separacdo emulsao éleo/agua.
INTRODUCAO

Para controlar a contaminagdo da dgua potavel, a tecnologia de membranas surgiu como
nova e promissora devido as suas propriedades inerentes que sao superiores as de varias outras
tecnologias, incluindo adsorcéo, destilacdo e extragdo (MOHAMMAD et al., 2015). A adsor¢édo
é um fendbmeno de transferéncia de massa, uma das técnicas mais efetivas no tratamento de

aguas contaminadas. Este processo é empregado nas industrias para reduzir os niveis de
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compostos nocivos ao ambiente dos efluentes (AHMARUZZAMAN; SHARMA, 2005). Nos
altimos anos, a disponibilidade da 4gua tornou-se um grande desafio em todo 0 mundo. Devido
ao rapido desenvolvimento da sociedade humana, a evolucdo demografica e industrial resultou
na reducdo dos recursos hidricos (LIM; SCHOENUNG, 2010; MADONI; ROMEO, 2006).
Atividades humanas tém contaminado a agua com enormes quantidades de pesticidas, minerais,
drogas dentre outros (ZHAO et al., 2015). Como resultado de tudo isto, novas inovacdes e
materiais estdo sendo considerados para a purificacdo da agua. Varias membranas produzidas
a partir de materiais de baixo custo ttm um enorme potencial para descontaminacgdo e
purificacdo &gua. Uma membrana € uma barreira seletiva para uma mistura complexa de certos
tipos de particulas, moléculas e ions (RAHIMNEJAD et al., 2014). Varios tipos de membrana
estdo disponiveis comercialmente separando varios tamanhos de moléculas de particulas
através de microfiltracéo, filtracdo convencional, nanofiltracdo, ultrafiltracdo e osmose reversa
(MURTHY; CHAUDHARI, 2008).

Nosso grupo de pesquisa (Laboratério de Desenvolvimento de Novos Materiais—
LABNOV) tem publicado uma série de trabalhos sobre a sintese de membranas inorganicas
com a finalidade de tratar diversos efluentes (BARBOSA; BARBOSA; RODRIGUES, 2018;
BARBOSA; DO CARMO; RODRIGUES, 2019; SILVA et al., 2017; SILVA et al., 2020; DO
CARMO et al., 2020). Este estudo é parte integrante desta linha de pesquisa.

Portanto, processos de baixo custo devem ser investigados para realizar a remocao de
6leo, 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. Neste sentido,
0 objetivo deste trabalho foi preparar membrana ceramica de baixo custo utilizando argila bofe.

Essa membrana destina-se a ser usada para proceso de separacao emulsao 6leo/agua.

METODOLOGIA

O presente trabalho foi desenvolvido no Laboratorio de Desenvolvimento de Novos
Materiais (LABNOV), pertencente a Unidade Académica de Engenharia Quimica, localizado
no Centro de Ciéncias e Tecnologia da Universidade Federal de Campina Grande
(UAEQ/CCT/UFCQG).

Preparacdao da Membrana ceramica
A argila bofe foi proveniente da empresa BENTONISA — Bentonita do Nordeste S.A.,

situada no municipio de Boa Vista, estado da Paraiba, Brasil.
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A membranas ceramica de baixo custo foi preparada utilizando a argila bofe e amido
pela metodologia de compactagdo a seco uniaxial (VASANTH; UPPALURI;
PUGAZHENTHI, 2011). Foram pesadas 14,25 gramas de argila bofe e 0,75 g de amido de
milho industrializado, em seguida esses reagentes foram colocados em um moinho de bolas
durante 1 hora para sua homogeneizacdo. Apos esse tempo, as bolas foram lavadas com &gua
destilada para retirada dos materiais, que logo ap6s foram secos em estufa inicialmente a 100
°C até total remocéo da agua. Em seguida, o solido foi macerado e passado por uma peneira
ABNT# 150. Foram pesadas 4,5 gramas desta argila e colocada em um molde de a¢o inoxidavel
onde foi prensada em uma prensa mecénica com 5 toneladas/2 min, dando origem a membrana
ceramica plana em forma de disco, com 22 mm de diametro e 4mm de espessura. Apds as
membranas prensadas, estas foram levadas a sinterizacdo em forno mufla a 650 °C sob uma
taxa de aquecimento de 5°C/min durante 1 hora.

A Figura 1 apresenta um fluxograma, mostrando o processo de produgdo da membrana

ceramica de baixo custo.

Figura 1. Fluxograma do processo de producdo de membrana ceramica de baixo custo.
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Processo de Manufatura - Membrana de Baixo Custo
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Caracterizacéo
Difracao de raios X

Neste trabalho foi utilizado o método de varredura que consiste na incidéncia dos raios
X sobre a amostra em forma de p6, compactada sobre um suporte. O aparelho utilizado é da
marca Shimadzu XRD-6000 com radia¢do CuKa, tensdo de 40 KV, corrente de 30 mA,
tamanho do passo de 0,020 em 26O ¢ tempo por passo de 1,0 s, com velocidade de varredura de
2°(20)/min, com angulo 20 percorrido de 2 a 50°.
Porosidade

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

Um ensaio de compressao diametral foi usado para avaliar a resisténcia a tragdo da
membrana cerdmica de baixo custo. Uma dimensao de amostra de 22 mm x 4 mm (didmetro x

espessura) foi usada para garantir que as amostras foram testadas em condi¢des de tensao plana.

Prepara¢do da emulsdo 6leo/agua
As emulsdes com concentragdes de 30 e 100 mg/L foram preparadas com &gua destilada e dleo

lubrificante automotivo Lubrax SJ SAE 40 por 17000 rpm/20 minutos de agitacao.

Determinacédo das concentracGes de 6leo e graxa
O método do cloroférmio (MOTA; RODRIGUES; MACHADO, 2014) foi utilizado para
analise de determinacdo da concentracdo de 6leo da emulsdo e para as analises de 6leo residual

do permeado.

Avaliacdo da membrana ceramica de baixo custo no processo de separac¢do emulsao
6leo/agua

A membrana foi avaliada no processo de separagdo 6leo/agua utilizando as seguintes condicdes:
Concentracdo inicial de emulséo 6leo/agua 78 mg/L, Temperatura 25 °C e pressédo de 2,0 bar.
O processo foi avaliado durante um periodo de 80 minutos.

A determinac&o dos fluxos e o coeficiente de rejei¢cdo foram obtidos através das Equacdo 1 e 2,

respectivamente:
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Em que J ¢ o fluxo do liquido (L/m2.h); V é o volume do permeado (L); A é a area da membrana
(m?) e At é o tempo de permeacio (horas); Ci ¢ a concentracdo de 6leo na alimentagdo (mg/L);

C ¢é a concentracdo de 6leo no permeado (mg/L).

REFERENCIAL TEORICO

Nas ultimas décadas, a membrana ceramica teve um rapido progresso no tratamento de
aguas residuais industriais devido as suas propriedades vantajosas em relacdo a membrana
polimérica convencional. As caracteristicas benéficas das membranas ceramicas incluem
resisténcia a incrustacdo, alta permeabilidade, boa capacidade de recuperacdo, estabilidade
quimica e vida Util longa, que encontraram aplicacGes com as recentes inovagdes nos métodos
de fabricacao e na nanotecnologia. Portanto, as membranas cerdmicas sdo uma grande promessa
para possiveis aplicagdes no tratamento de agua (SAMAEI et al., 2018).

Os processos de separacdo por membrana tornaram-se conhecidos devido a sua
simplicidade e a sua elevada eficiéncia de separacéo seletiva (MULDER, 1997).

As membranas cerdmicas estdo cada vez mais usadas em muitos setores econdmicos
devido as suas vantagens, tais como melhor estabilidade quimica e térmica, resisténcia
mecanica, vida longa e pouco impacto da polui¢cdo no meio ambiente (ELOMARI et al., 2016).

A necessidade da utilizacdo de materiais de baixo custo com 6timos 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 separacdo Oleo/agua cada vez mais eficazes, as industrias
também passaram a buscar por alternativas economicamente viaveis, eficientes e sustentaveis,
para o descarte adequado de seus efluentes que é rigorosamente controlado pelas Legislagdes
Ambientais vigentes, devido ao forte impacto que causam ao meio ambiente (ANP).

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 comparagdo com os materiais de 6xido de metal (alumina, silica,
zirconia, etc.) e tém alto desempenho de fluxo tratar grandes volumes de efluentes liquidos
(BOUZAZI et al., 2017).
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RESULTADOS E DISCUSSAO

A Figura 2 apresenta o resultado da difracdo de raios X da membrana ceramica bofe
sinterizada a 650 °C.

Figura 2 — (a) Difratograma da argila bofe; (b) difratogramas da membrana ceramica bofe

sinterizada a 650 °C.
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O difratograma de raios X da argila bofe (Figura 2a), apresentou 0s picos caracteristicos de
uma argila esmectita (pico correspondente & distancia interplanar doo1 de 17,5 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 bofe € constituida por uma
mistura de argilominerais do grupo das esmectitas. As argilas esmectitas, por exibirem extensas
substitui¢Oes isomorficas tanto nas folhas tetraédricas quanto nas folhas octaédricas, confere a
essas argilas elevada capacidade de troca catibnica, que as tornam excelentes materiais
adsorventes em processos de adsorcdo (CAGLAR et al., 2009).

Conforme apresentado na Figura 2 (b), o pico equivalente a argila a esmectita mineral é
destruida. Este resultado indica uma quebra parcial da estrutura cristalina (REZENDE; PINTO,
2016) . Na ciéncia do solo, o comportamento de expanséo e colapso resultante do processo de
hidratacdo e desidratacdo € o mecanismo subjacente de varios problemas. Esse comportamento
esta relacionado ao efeito de retracdo, que pode gerar caminhos preferenciais adicionais para a
transferéncia de 4gua / contaminante (FERRAGE, 2016). Normalmente, existem trés formas de
agua nas camadas intermediarias de esmectita, incluindo dgua adsorvida, agua hidratada e agua
de constituicdo (MERCURIO; SARKAR; LANGELLA, 2018)
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Os resultados de porosidade e resisténcia mecanica da membrana ceramica de baixo
custo séo apresentados na Tabela 1. Os resultados de resisténcia a tracdo da membrana ceramica
de baixo custo foi de 3,6 MPa e foi sinterizada a uma temperatura de 650 °C e porosidade de
39,80 %. Uma comparacdo entre os pardmetros de porosidade e resisténcia mecéanica neste
trabalho e os melhores daqueles relatados na literatura (Tabela 1) mostra que, o efeito da adigéo
de amido ou qualquer outro agente de porosidade nas propriedades das membranas ceramicas

estd geralmente ligado a temperatura de sinterizagéo.

Tabela 1 — Comparacéo entre a porosidade e a resisténcia mecanica de membranas ceramicas

preparada neste laboratério e os melhores dos relatados na literatura.

membrana Tsint. Porosity ~ Mechanical Ref.
(°C) (%) strength (MPa)

Argila bofe + amido 650 39,8 3,6 Este estudo
(5 %)
Argila bofe + amido 950 60.0 13,87 Do Carmo, E.S et al.,
(5 %) 2019
Argila + amido 950 35.8 14.0 Barredo-Damas et al.,
(10 %) 2010
alpha-alumina 1200 33.7 94 Barbosa, et al., 2018.

Avaliacdo do desempenho da membrana cerdmica bofe sinterizada a 650 °C no

tratamento de efluente sintético contendo emulséo 6leo/agua

Os resultados obtidos para o processo de separacao emulséo 6leo/agua estdo apresentados
na Tabela 2.
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Tabela 2 - Desempenho da membranas ceramicas de baixo custo aplicada ao processo de

separacao emulsao 6leo/agua.

Material Argila bofe zeolitico (MCM-22/a-
alumina)
Caracterisitcas da compactacdo uniaxial Dip coating: 150 °C, 10 dias
Membrana a seco sinterizada 650 °C disk
Parametros operacionais  Oleo lubrificante Oleo lubrificante
Co=78 mg/L Co=100 mg/L
P (bar): 2,0 T=25°C P (bar): 2,0 T=25°C
Fluxo (L/m2.h) 26 696
Rejeicdo (%) 58,0 96,8
Referéncias Este estudo BARBOSA,; BARBOSA;

RODRIGUES, 2019

A partir da Tabela 2, verifica-se que os valores obtidos para fluxo e rejeicdo foram 26
L/m2.h e 58 % de rejeicio. Ao comparar estes resultados com os valores da literatura, constata-
se que estes valores s@o inferiores para a membrana zeolitica (MCM-22/a-alumina). Estas
diferencas podem ser atribuidas a diversos fatores, tais como, material de partida para
preparacdo da membrana e a metodologia. No caso deste estudo especifico, o material de partida
foi material argiloso (argila bofe) utilizando o método de compactacdo uniaxial a seco
sinterizada a 650 °C na forma de disco. No caso da literatura, o material de partida foi uma
zedlita MCM-22 recobrindo o suporte de alumina pelo método de dip-coating, utilizando uma
autoclave de aco inoxidavel a 150 °C durante 10 dias. Portanto, trata-se de dois materiais
completamente diferentes com estruturas distintas e, consequentemente propriedades distintas
(porosidade, resisténcia mecéanica). Portanto, é perfeitamente justificado os desempenhos das
duas membranas serem diferentes, conforme foi evidenciado pelos resultados apresentados na
Tabela 2.
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CONSIDERACOES FINAIS

Conclui-se que foi possivel obter a membrana de baixo custo preparada a partir de argila
bofe e amido sinterizada a 650 °C. Analisando os resultados ¢ possivel concluir que se pode
remover 6leo lubrificante utilizando a membrana de baixo custo preparada. No entanto, sdo
necessarias investigacfes mais aprofundadas sobre a preparacdo da membrana, bem como sobre
0 processo para que os resultados se enquadrem dentro dos padrdes exigidos pela Resolugéo no
392 do CONAMA que é de até 20 mg/L dleos minerais.
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