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RESUMO

As técnicas de separacdo por membranas vém ganhando notoriedade para
serem aplicadas no tratamento de efluentes, frente a outras técnicas essa
se caracteriza por ter facil adaptacao a diferentes condicoes de operacao.
Visando a reducdo de custos, a aplicacdo de materiais mais econdmicos ou
subprodutos na sintese dessas membranas vém ganhando grande destaque
nos Ultimos anos. E nesse cendrio que surgem os estudos das tecnologias
de separacdo por membranas baseadas em materiais de baixo custo, neste
caso especifico uma argila brasileira. As indUstrias téxteis séo apontadas
como um dos segmentos responsaveis pelo consumo desenfreado de dgua
e consequentemente geram efluentes contaminados que serdo, na maioria
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das vezes, descartados de forma inadequada. Em sua maioria sdo contami-
nados por corantes que ndo se fixaram adequadamente nos tecidos e por
iSSO precisam passar por um tratamento para que possam ser descartados
de forma adequada na natureza seguindo as regulamentacdes dos orgdos
ambientais. Este trabalho teve como objetivo central produzir membranas
de baixo custo a partir de matérias primas brasileiras encontradas abundan-
temente em nosso pais. Em seguida avaliar a aplicabilidade no tratamento
de efluentes téxteis. A membrana de baixo custo foi preparada pelo método
de compactagdo a seco uniaxial. Tanto a argila bofe quanto a membrana
ceramica de baixo custo foram caracterizadas por difracdo de raios X (DRX).
Testes de Porosidade e permeacdo com agua pura também foram utilizadas
para caracterizar as membranas. Utilizando as condi¢des operacionais de 25
M e pressdo de 1, 2 e 3 bar, o contelido de agua pura permeada atingiu um
fluxo na maior pressao de 137,46 L/m? h. A membrana apresentou resultado
de remocdo para o corante Rodamina B superior a 95 %, evidenciando o
processo de separacdo por membrana ceramica de baixo custo como uma
tecnologia alternativa para o tratamento de corantes téxteis.
Palavras-chave: Argila Bofe, Concentrado de Magnésio, Membranas
Ceramicas, Tratamento de Efluentes, Corante Rodamina.
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INTRODUGAO

egundo dados da Associacdo Brasileira da IndUstria Téxtil e de Confeccao

(Abit), apesar da pandemia e do aumento de custos, a indUstria téxtil e de

confeccdo registrou crescimento de 20% em 2021, o que representa um
faturamento de 194 bilhdes de reais. A producdo dos téxteis aumentou 12,1 %, a
das confeccdes, 15,1 %, e o varejo de roupas, 16,9 (Abit,2022). No entanto, o alto
nimero de produtividade industrial esta ligado de forma diretamente propor-
cial ao alto fluxo de efluentes téxtis liberados no processo industrial.

Tem-se por efluente o termo utilizado para designar os despejos liquidos
provenientes de diversas atividades e processos. Quando associado a industrias
téxtis, os residuos que persistem nas aguas utilizadas no processo industrial
sdo comumente chamados de efluentes téxtis, uma vez que ndo possue mais
as propriedades originarias da agua podendo apresentar inclusive alteragdo de
cor. Existem algumas regulamentacdes definidadas por um érgdo que realiza a
fiscalizacdo de tais efluentes distinguindo os padroes necessarios para o des-
carte efetuada de maneira adequada. O 6rgdo em evidéncia é o CONAMA com

\ resolucdo n®430 de 13/05/2013. (CONAMA, 2011)

Dentre as formas de realizar o tratamento de efluentes industriais os pro-
cessos se ddo em trés maneiras principais: fisicos, bioldgicos e quimicos. Nos
processos fisicos ocorrem por meio de decantacdo, gradagdo, peneiramente
, filtracdo entre outros. Quando ocorre a utilizagdo de processos bioldgicos a
remocdo dos solidos é realizada por meio da aceleracdo dos processos da natu-
reza utilizando organismos bioldgicos. O tratamento de efluentes por meio de
processos quimicos sdo os que utilizam agentes de coagulagéo, neutralizagao
de pH, oxidacdo ou floculagdo, entre outros, para agilizar o tratamento, esse
processo consegue remover 0s toxicos por meio de rea¢des quimicas.

Uma parte essencial nas atividades presente na indUstria téxtil é a etapa de
tingimento dos fios, quanto aos corantes mais utilizados para esse fim desta-
cam-se 0s reativos que a partir do grupo eletrofilico é capaz de formar ligagdes
covalentes com grupos hidroxilas das fibras celulosicas.

Nesse contexto, a indUstria téxtil possui um processo de producdo que con-
some mais agua do que qualquer outra indUstria e como consequéncia gera um
elevado volume de efluente que em decorréncia das etapas produtivas contém
uma grande concentracdo de produtos quimicos como acidos, surfactantes,
corantes, entre outros (Holkar, 2016).

Da mesma forma, processos industriais que utilizam grandes volumes de
agua contribuem significativamente com a contaminacao dos corpos d’agua,
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principalmente pela auséncia de sistemas de tratamento para os grandes volu-
mes de efluentes liquidos produzidos. Dentro deste contexto, uma importante
parcela do processo de contaminacao pode ser atribuida as atividades das refi-
narias de petroleo, indUstrias quimicas, téxteis e papeleiras. (FREIRE, 2000)

Os Efluentes Industriais - oriundos dos mais diversificados processos de
industrializacdo; tem sido, historicamente, um importante fator de degradacdo
ambiental. O despejo de efluentes industriais, tanto nos corpos d’agua quanto
na rede de esgoto a ser tratada, sem o devido tratamento prévio, provoca sérios
problemas sanitarios e ambientais. Os principais poluentes de origem industrial
sdo 0s compostos organicos e inorganicos, especialmente os metais pesados.
(ARCHELA, 2003)

A contaminacdo quimica da agua a partir de uma ampla gama de poluen-
tes organicos e inorganicos, tais como metais toxicos, BTEX, HPA’s, anions, entre
outros, desencadeou a necessidade de desenvolver tecnologias no intuito de
remover esses poluentes encontrados em residuos liquidos e gasosos. Essas
substancias, encontradas em quantidades traco, geralmente oferecem resistén-
cia a métodos de degradacdo bioldgica ou ndo sdo removidos efetivamente por

\ métodos de tratamento fisico-quimicos. (NASCIMENTO et. al., 2014)

Os corantes sdo residuos de indUstrias de papel, téxteis, plastico e grafi-
cas, e a presenca destes compostos em aguas de abastecimento e efluentes é
prejudicial a biota aquética devido seus produtos de degradacdo estarem rela-
cionados a toxicidade e mutacao desta biota, além de possuirem propriedades
recalcitrantes e serem visualmente indesejaveis nos corpos d’agua (Yanan et al.,
2011; Mezohegyi et al., 2012;)

A Rodamina B (RB) consiste em um corante amplamente utilizado no tin-
gimento de pedras semipreciosas, € um corante cationico pertencente a familia
dos compostos organicos xantenos (estrutura basica) sendo sua formula mole-
cular (C28H31N203Cl), altamente luminescente com emissdo no intervalo de
comprimento de onda de 580 - 600 nm, devido a sua propriedade espectros-
copica tem sido utilizado como sensores para matéria organica, gases, anions e
cations. (SOUZA et. al, 2020).

Para que haja uma remocao eficiente de corantes no tratamento de aguas
residuais sdo utilizados varios métodos e dentre eles se encontra a utilizacdo
de separagdo por membrana pode ser considerada uma técnica ligada a qui-
mica verde e muito eficiente, pois a separacdo é baseada no mecanismo de
peneiramento, fato que torna os processos de membrana relativamente mais
adequados para a maioria das adguas residuais industriais (CAO, X. et al, 2020).
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Este processo conta também com a eficiéncia econdmica pois os proces-
sos de membrana sdo reconhecidos como técnicas relativamente economicas,
principalmente devido a baixa demanda de reagentes quimicos além do baixo
consumo de energia (ACHIOU, B. et al., 2017). As membranas de baixo custo sdo
muito utilizada por varios pesquisadores pesquisadores com o uso de argilas
de baixo custo, como argila in natura, argila marroquina, argila tunisiana, argila
sepiolita, argila argelina, dolomita e caulim (MESTRE et al 2019).

O processo que ocorre ao final da fabricacdo de membranas e de outras
estruturas & base de materiais ceramicos é chamado de sinterizacdo. A tempe-
ratura de sinterizacdo tem influencia direta na escolha desse material, uma vez
que sdo mais baixas se comparado com os materiais de 6xido de metal - alu-
mina, silica, zircdnia, entre outros - e tem também um bom desempenho de
fluxo para tratar grandes volumes de efluentes liquidos (HOFS et al., 2011).

De modo geral, a temperatura de sinterizacdo utilizada corresponde a um
valor excedente a dois tercos da temperatura de fusdo do material. Esta tem-
peratura é suficiente para que ocorra a difusdo dos adtomos, para o caso de
sinterizagdo em estado sélido, ou o fluxo através de um liquido presente na
estrutura do material ceramico, no caso da sinterizacao em fase liquida. ( LI,
2007).

Além da temperatura de sinterizacdo a percentagem utilizada na com-
posicdo da membrana influencia diretamente nas propriedades da mesma,
podendo obter variagdes de porosidade e de resisténcia mecanica, e como con-
sequéncia os fluxos de passagem podem ser reduzidos e a membrana pode ser
romper com mais facilidade.

A maioria das membranas ceramicas sao produzidas por 6xidos, como por
exemplo, 6xido de aluminio, de zirconia e de titanio. Esses 6xidos sdo materiais
nobres que encarecem a producdo da membrana. Porém, a literatura tem repor-
tado resultados satisfatérios para a aplicagdo a que se destina a membrana
fabricada com argilas. (SILVA, 2014)

Dentre as op¢oes de matéria prima no que se refere a argilas, a argila
esmectita se destaca por ser uma das mais baratas disponiveis no Brasil. A argila
é um material natural, terroso, de granulacdo fina, que geralmente adquire,
quando umedecida com agua, certa plasticidade; quimicamente, as argilas sdo
formadas essencialmente por silicatos hidratados de aluminio, ferro e magné-
sio; (SOUZA SANTOS, 1992).

Este trabalho tem por objetivo geral a sinterizacdo de membranas de baixo
custo a partir da argila brasileira do grupo Esmectita da classificacao Bofe e em
seguida avaliar sua eficiéncia no processo de remocao do corante Rodamina B.
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METODOLOGIA

A pesquisa foi realizada 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).

A matéria — prima utilizada foi a argila bofe in natura, fornecida pela
empresa Betonisa - Bentonita do Nordeste S.A,, situada no municipio de Boa
Vista, Paraiba, Brasil, amido de milho e Carbonato de magnésio fornecida pela
empresa RHI MAGNESITA S.A. seguindo uma proporgdo arbitraria. Nao foram
realizados procedimentos anteriores para preparar a matéria prima antes do
processo de producdo das membranas. A matéria-prima foi utilizada sem puri-
ficacdo adicional. Para a preparacao das membranas a argila bofe in natura foi
misturada com o carbonato de magnésio em uma proporcdo de 65% de argila
bofe, 20% magnesita, 10% amido e 5% caulim, sem que fosse feito nenhum pro-
cedimento anteriormente na argila, a mistura foi conduzida ao moinho de bolas
por um periodo de 2 horas.

As bolas foram lavadas com agua destilada a fim de obter maior aproveita-
mento do material. Em seguida submetidos a secagem a 100 °C por um periodo
de 24 horas. Em seguida foi necessario macerar e peneirar, novamente utilizando
uma peneira de 150 mesh. Para cada membrana foi utilizado 3 gramas da etapa
anterior, essa quantidade foi entdo prensada em um molde para producdo de
membranas em disco, que ao final do processo tem 4 mm de espessura e 22 mm
de didmetro, por 2,5 toneladas e 1 minuto. Essas membranas sdo secas a 100 °C
por 24 horas para retirar a umidade nela presente. Por fim as membranas foram
sinterizadas a 650 °C durante 3 horas em um forno mufla com rampa de aque-
cimento de 5 °C/min. Ao fim desse processo as membranas sdo submetidas aos
processos de caracterizacdo. Segue abaixo através do fluxograma detalhado na
fig.1 o procedimento metodoldgico.

Adicionar o carbonato de magnésio e a argila bofe na proporcao
estabelecida

Sinterizar a 650°C por 3 horas com rampa de 5°C por minuto
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Figura 1 - Fluxograma da metodologia utilizada.

Adicionar o carbonato (e gy Gl Lavar com 4gua Secar o material a

de magnésio e a argila bolas durante 2 horas destilada 100°C durante 24 horas
bofe na proporgdo
estabelecida

Sinterizar a 650°C por 3 S @ miesle Moldar na prensa
IS T s 100°C durante 24 horas variando a pressdo e o
5°C por minuto tempo

Membrana

Fonte: O autor (2022).

Macerar e peneirar

O aparelho utilizado na difracdo de raios X (DRX) é da marca Shimadzu XRD-
6000 com radiacdo CuKa, tensao 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°(20) /
min, com angulo 26 percorrido de 2 a 50 ©. Onde uma amostra € compactada em
um suporte e em seguida realiza-se a incidéncia de raios X.

O corante Rodamina foi utilizado nas seguintes condi¢des: Concentracdo
inicial da solugdo de 12,51 mg/L, Temperatura de 25°C e pressdo de 2 bar. O
projeto foi avaliado durante um periodo de 60 minutos. A determinacdo dos
fluxos e o coeficiente de rejeicdo foram obtidos através das Equagdo 1 e 2,
respectivamente:

v (1)

(2)
%R = (%) 100

Na andlise de resisténcia mecanica foram utilizadas as seguintes especifica-
¢Oes, forca aplicada de 13,79 N e uma célula de carga de 22KgF a uma distancia
de 15 mm e velocidade de 0,5 mm/min. A partir dos resultados obtidos na carac-
terizacao torna-se possivel calcular também o raio de poros da membrana. A

equacao utilizada é a equacdo de Guerout-Elford-Ferry:

o [29-1759)81h0 (3)
- £AAPt
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O que fornece a equacao (3),

2,9-1,75¢)8nh
r= 29-175)8nh *J
eAP

RESULTADOS E DISCUSSAO

(5)

A DRX para a membrana formada revelou a confirmacao dos picos caracte-
risticos referente a argila bofe como constituinte dessa membrana. A qual pode
ser observada ao comparar a fig.2 correspondente ao resultado da DRX e a fig.3
correspondende ao DRX da argila Bofe in natura segundo a literatura.

Figura 2- Difratograma da membrana sintetizada
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Fonte: Autor (2022).
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Figura 3 - Difratograma Argila Bofe in natura
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Fonte: CUNHA;MOTA;RODRIGUES (2014).

A partir dos resultados obtidos de caracterizacdo pode-se perceber na
analise de difracdo de raios X, que a argila Bofe é formada basicamente pelo
argilomineral esmectita. CUNHA; MOTA;RODRIGUES (2014). Ao realizar a compa-
racdo, pode-se depreender que a argila bofe in natura é a matéria prima deste
trabalho por apresentar os picos associados ao grupo da esmectita (E) que apa-
rece em aproximadamente 5,6 ° e corresponde ao espacamento basal (d001)
de 17,5 A equivalente & 1,75 nm, que é caracteristico de uma montmorilonita
hidratada. Observam-se também outros picos que sdo referentes a mineral ndo
esmectitico como o quartzo que se apresenta como impureza. (CHOY et al,
1997; SHEM, 2001; SOUZA, MOTA e RODRIGUES, 2012).

Ainda em relacdo a comparacao do difratograma da argila Bofe in natura
com o difratograma da membrana sinterizada, observamos 0s mesmos picos
caracteristicos de esmectita, quartzo e caulinita, indicando que a maior parte da
membrana, é constituida da argila em questdo.

A tabela 1 nos mostra as propriedades da membrana seguindo as condi-
coes em que foram sintetizadas.
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Tabela 1 - Propriedades da membrana de baixo custo: porosidade e diametro de

poros
Membrana Tsint. Porosidade Diametro de Referéncias
(°C) (%) poros (um)
Argila bofe +
Magnesita + 650 48,24 0,069 Este trabalho

Amido + Caulim

Fonte: Autor (2022).

Analisando os dados que foram tabelados, verifica-se que as condic¢Oes de
preparacdo da membrana quanto a sua composicdo, método de preparacgdo e
sinterizacdo sdo essenciais para determinar as caracteristicas e propriedades da
membrana formada. E importante também levar em consideracdo que os valo-
res de porosidade e diametro dos poros foram elevados devido a presenca do
amido que atua como um agente formador de poros.

A presenca de poros em ceramicas é decorrente das condi¢es de proces-
samento empregadas e pode ter consequéncias positivas ou ndo em relacao
ao desempenho desses materiais. (VASCONCELQS, 1997). Em relagdo ao com-
portamento mecanico, embora a porosidade controlada seja essencial para as
funcdes como membranas, a presenca de poros comumente implica em dimi-
nuicdo da resisténcia mecanica e moédulo elastico. (PRADO,2014).

Para averiguar as propriedades da membrana, primeiro é realizado a pas-
sagem de um fluxo de agua destilada pela mesma a fim de se obter os dados de
porosidade e as propriedades caracteristicas da membrana formada. O teste foi
realizado nas trés variacdes de pressdo a 1 bar, 2 bar e 3 bar durante o mesmo
periodo de sinterizagdo de 3 horas.

O fluxo de agua na pressdo de 1 bar apresentou um fluxo médio de 91,46
L/h.m? Ao utilizar o fluxo de dgua na pressao 2 bar, o fluxo médio obtido foi de
115,45 L/h.m? e ao realizar o fluxo de dgua na pressao 3 bar foi alcancado um
fluxo médio de 137,46 L/h.m? As curvas de fluxo de dgua destilada pura para
a membrana de baixo custo estdo apresentadas na fig.4 levando em conta as
condicOes experimentais.
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Figura 4- Fluxo de dgua em funcdo do tempo. CondicOes experimentais: Submetido
avariacado de pressdo de 1,2 e 3 bar durante 120 minutos cada a temperatura de

25°C.
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Fonte: Autor (2022).

Apds verificado as propriedades da membrana através da passagem do
fluxo de agua destilada de acordo com a variacdo da pressao, foi determinada
a pressao ideal para ser utilizada no processo de remocao do corante, o fluxo
tratado neste trabalho foi realizado na pressao de 2 bar.

Para averiguar qual a pressdo a ser utilizada é verificado em qual das
mesmas apresentou o melhor fluxo em L/h.m? Observando os fluxos médios,
identificamos que na pressao de 3 bar foi obtido o melhor resultado, no entanto,
nessa pressdao a membrana rachou indicando que ndo é vantajoso trabalhar em
uma pressao tao alta que ndo preserve as propriedades da membrana, devido
isto a pressdo utilizada no fluxo do corante foi de 2 bar que resultou no segundo
melhor resultado de fluxo sem interferir nas propriedades da membrana.

Ao realizar a passagem do fluxo do corante Rodamina B pela membrana
sinterizada, na pressado 2 bar, foi alcancado um fluxo médio de 101,64 L/h.m?. A
sequéncia dos fluxos na pressdo determinada esta apresentada na fig. 5.
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Figura 5: Fluxo do corante a 2 bar na membrana.
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Fonte: Autor (2022).

Para encontrar o valor mais adequado de remocdo de corante foi reali-
zado em seis pontos distintos a passagem de fluxo do corante pela membrana
e encontrado uma média em relacdo a porcentagem de remocao, segundo o
qual foi constatado uma eficiéncia média de 97% de remocdo do corante, o que
podemos observar na tabela 2.

Tabela 2: Eficiéncia na remocdo do corante na presséo de 2 bar

Concentragao (mgj/L) Remocgao (%)

Solucao 12,51 -

Ponto 01 0,690 94
Ponto 02 0,650 95
Ponto 03 0,300 98
Ponto 04 0,230 98
Ponto 05 0,210 98
Ponto 06 0,150 99

Média 97,029

Fonte: Autor (2022).
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Podemos podemos averiguar o resultado da remogdo do corante ao plotar
o grafico de Remogdo X Tempo, na figura 5.

Grafico 5: Eficiéncia na remoc3o do corante na pressio de 2 bar
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Fonte: Autor (2022).

Asinterizacdo de uma membrana a 650 °C é de uma grande eficiéncia eco-
ndmica fazendo com que esta membrana que ja é de baixo custo devido a argila
Bofe utilizada em sua producdo possuir um baixo valor de mercado devido sua
abundancia, tenha seu custo ainda mais reduzido devido o fator temperatura
que otimiza o processo.

CONSIDERAGOES FINAIS

A partir dos resultado obtidos com a analise do DRX da membrana pode-se
perceber que a membrana sinterizada é composta pela argila Bofe e possui a
Esmectita como base de sua formacdo, além de quartzo e caulinita.

Para os resultados relacionados & remocao do corante Rodamina B, foi
identificado um fluxo médio de 101,64 L/h.m?, na pressdo 2 Bar e alcancando
um percentagem média de remocao de 97%, mostrando um resultado eficiente
de remocdo e alcangando os objetivos prentendidos do trabalho.
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Com base nos resultados apresentados conclui-se que a utilizacdo da argila
Bofe como matéria-prima na sinterizacdo da membrana de baixo custo produ-
zida pode ser utilizada no tratamento de efluentes industriais e aguas residuais
e se mostra promissora como adsorvente no tratamento de efluentes sintéticos.
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