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RESUMO

Desenvolvimento de membranas assimétricas de alumina para preé-

tratamento de dgua

Rafael Vilar Franca

A crescente preocupacao mundial com a preservagdo ambiental vem
impondo mudangas no gerenciamento de residuos industriais, 0 que vem
contribuindo na busca por novas tecnologias de tratamento desses residuos.
Processos que vém recebendo crescente atencdo devido a sua eficiéncia
energética e facilidade de operagdao sdo os que utilizam membranas como
principio ativo de seu funcionamento. As membranas ceramicas destacam-se
pela sua superioridade comparadas as membranas poliméricas em relacéo a
estabilidade térmica, quimica e mecanica e resisténcia a degradagédo. Sendo
assim, este trabalho tem como objetivo desenvolver membranas ceramicas
tubulares assimétricas de alumina, com o intuito de verificar sua aplicabilidade
no pré-tratamento de agua. Para tanto foram preparadas membranas ceramicas
tubulares assimétricas utilizando aluminas nacionais, de caracteristicas
diferentes, e um efluente sintético para avaliar o desempenho das membranas
no pré-tratamento de agua. A caracterizacdo das membranas foi realizada por
meio das técnicas de microscopia eletrénica de varredura (MEV), porosimetria
de mercurio, analise termogravimétrica e difracdo de raios-X, e a sua viabilidade
por medidas de fluxo e rejeicao, em laboratério, para o pré-tratamento de agua.
Os resultados obtidos mostram que: a) a alumina nacional apresenta
caracteristicas adequadas para a produgcdo de membranas ceramicas
assimétricas; b) todas as membranas se mostraram eficientes no tratamento do
efluente sintético, reduzindo os valores de turbidez para valores proximos de
zero e ¢) a membrana C, com menor espessura da camada ativa e maior
uniformidade, apresentou desempenho superior as demais membranas
estudadas, combinando alta eficiéncia e permeabilidade.

Palavras-chave: Membranas ceramicas assimétricas; alumina; pré-tratamento de

agua.



ABSTRACT

Development of asymmetrical alumina membranes for water

pretreatment

Rafael Vilar Franca

The growing worldwide concern with environmental preservation has
forced changes in industrial waste management, promoting the search for new
technologies of waste treatment. Increasingly in evidence due to their energetic
efficiency and ease of use are the processes that have membranes in the active
functional role. Ceramic membranes are deemed superior relative to polymeric
ones in the areas of thermal, chemical and mechanical stability as well as
resistance to tear and wear. In this context, the present study aims the
development of asymmetrical tubular alumina ceramic membranes for evaluation
of their applicability in water pretreatment. To this end, asymmetrical tubular
ceramic membranes were produced using Brazilian aluminas, with distinct
characteristics, and one synthetic effluent to evaluate their performance. The
characterization of the membranes was made using electronical microscopic
scanning, mercury porosimetry, thermogravimetric analysis and X-ray diffraction
techniques, and their viability tested using laboratorial flow and rejection
measurements for water pretreatment. The results showed that: a) Brazilian
alumina evinced adequate characteristics for production of asymmetrical ceramic
membranes; b) all membranes were efficient in the treatment of the synthetic
effluent, reducing turbidity values to near zero; and c) the “C” membrane, with
lesser width of the active layer and greater uniformity, evinced the best
performance of all membranes in the study, combining high efficiency and
permeability.

Keywords: Asymmetrical ceramic membranes; alumina; water pretreatment.
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1. INTRODUCAO

Uma das grandes dificuldades do uso de aguas subterraneas e de
superficie pelo homem se deve ndo apenas a salinidade da agua, mas também
pelo teor de solidos em suspenséo e contaminagao por bactérias e coliformes, que
podem ser removidos para produzir agua potavel por alguns métodos
convencionais, como a filtracado, em combinacdo com outros processos, tais como
floculacéo, coagulacao, decantacéo e desinfecgao.

Os filtros tradicionais sdo usados de maneira satisfatéria para agua com
baixo teor de particulas em suspensdo e coléides e com um nivel de turbidez
abaixo de 20 NTU (unidade nefelométrica de turbidez). Em alguns casos a agua
do subsolo, bem como de superficie pode ter um nivel de turbidez maior que 100
NTU tornando os filtros tradicionais ineficientes, devido a um provavel entupimento
€ uma nao remocao adequada das bactérias presentes nas aguas. Uma solucéo
viavel é a utilizacdo de membranas porosas, que sao estruturas contendo poros
cuja funcao é a de separar, concentrar e purificar as espécies quimicas presentes
nas fases através da restricdo total ou parcial do transporte de uma ou varias
espécies.

Nos ultimos anos o volume de pesquisas e desenvolvimento de membranas
tem crescido consideravelmente e, como resultado inevitavel do seu processo de
desenvolvimento, muitas idéias tém surgido quanto ao seu potencial de aplicacao
(BURGGRAAF e COT, 1996).

As membranas ceramicas, principalmente de microfiltracdo e ultrafiltracao
sao bastante efetivas na descontaminacdo das bactérias, podendo ser usadas
antes do processo de dessalinizagdo com osmose inversa, para protecdo das
membranas.

O processo de fluxo cruzado com membranas é uma alternativa viavel para
o tratamento de varios tipos de agua com alto teor de sélidos em suspensdo. O
fluxo de uma membrana de alumina com 0,2um de tamanho de poros pode se

manter a um valor de aproximadamente 800 l|/hora.m2. A turbidez pode ser




significantemente diminuida de 20 NTU para 0,5 NTU. As membranas de
microfiltracdo s&o capazes de tratar a agua subterrdnea em alguns casos
especiais. Ambas as membranas de microfiltracdo (0,2um) e ultrafiltracdo (4nm)
de alumina sdo muito eficientes na remogéao de bactérias. Por exemplo, em uma
agua de lagoa onde o nivel de bactérias pode atingir valores na faixa de 1000-
5000un/cm?® as membranas de microfiltracdo e ultrafiltracdo podem reduzir estes
valores para 0,03-0,4un/cm3 e 0,03-0,1un/cm3, respectivamente. Para o teor de
coliformes os niveis podem cair de 50-1200un/cm? para zero em ambos o0s tipos
de membranas. No caso das membranas de ultrafiltracdo, além da
descontaminacao de bactérias podem também reduzir alguns ions tais como
sulfatos (de 118mg/l para 1,5mg/l) e nitritos (de 0,22mg/I para 0,02 mg/l). Esta
remocao € associada a complexacao que ocorre com estes ions como os acidos
huamicos que por sua vez sao retidos pela membrana(SCHNEIDER e TSUTIYA,
2001).

As membranas ceramicas apresentam propriedades essenciais para
filtracdo, tais como inércia quimica, estabilidade bioldgica e resisténcia a altas
temperaturas (BHAVE, 1991). Com o grande avanco tecnoldgico alcangado na
area de ceramica é possivel também obter uma consideravel diminuicao dos
tamanhos dos poros, tornando viavel a utilizacdo de tais membranas em
microfiltracdes e mais recentemente em nanofiltracées (MULDER, 1991).

Membranas em geral sdo amplamente empregadas em processos de
separacado por microfiliracdo, em areas de tratamento de rejeitos industriais,
processamento de alimentos, dessalinizacdo de &aguas, processos biomédicos,
téxteis e quimicos. O emprego das tradicionais membranas poliméricas é limitado
a temperaturas inferiores a 250°C e sofrem degradacdo acelerada em pH
extremamente acido ou na presenca de solventes orgénicos (SANTOS et al.,
1995).

A desvantagem principal das membranas ceramicas é a fragilidade,
podendo ser contornada suportando-a em um substrato poroso, tendo também um

alto custo de producdo, que limita seu uso em aplicacées laboratoriais (COT,




1991). Em geral, a membrana ceramica € constituida por varias camadas (filmes
extremamente finos contendo poros abertos) depositadas sobre este suporte, de
maneira que deixe passar o solvente da solucéo e retenha o soluto. A deposicao
de filmes é uma técnica em plena expansao, que pode ser realizada
principalmente pelos processos de “sputtering”, deposicdo quimica de vapor
(CVD), “plasma spray”, “flame spray”, “dip coating” e “spin coating”.

Com base nos aspectos acima citados a motivacdo para este trabalho é
impulsionada por dois fatores. Primeiro a importancia tecnoldgica da utilizagao de
membranas no tratamento de efluentes. Segundo, o sucesso alcangcado na
producdo de membranas ceramicas, que oferecem vantagens praticas para os
engenheiros.

Assim, este trabalho tem como objetivo produzir em laboratério, membranas
assimétricas ceramicas a base de alumina, com o intuito de verificar sua aplicacéo

no pré-tratamento de agua.




2. OBJETIVOS

2.1. Objetivo Geral

Este trabalho tem como objetivo desenvolver membranas ceramicas

assimétricas de alumina, com o intuito de verificar sua aplicabilidade no pré-

tratamento de agua.

2.2. Objetivos Especificos

Como objetivos especificos foram propostos:

preparar suporte poroso de alumina, obtidos por extrusdo na
forma de tubos;

avaliar diferentes tempos de moagem da alumina industrial e
realizar a caracterizagdo granulométrica a laser para avaliar o
tamanho do aglomerado das aluminas em estudo;

preparar membranas assimétricas de microfiltracdo obtidas por
deposicao de barbotina de alumina. Neste caso sera avaliada a
influéncia da espessura do filme depositado;

analisar o tamanho, a forma e a distribuicdo do tamanho de
poros dos suportes porosos e das membranas ceramicas
assimétricas, por meio da caracterizacdo microestrutural, com o
uso das técnicas de microscopia eletrbnica de varredura,
porosimetria por intrusao de mercurio, analise

termogravimétrica e difracao de raios-X;




promover ensaios de fluxo tangencial com agua destilada para
verificar a permeabilidade dos suportes porosos e das
membranas assimétricas e,

fazer testes de aplicacdo em processo de separacao para
tratamento de agua, verificando o rendimento dos suportes
porosos e das membranas assimétricas no processo de

separagao.




3. REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 Histoérico das pesquisas em membranas inorganicas

As membranas sintéticas surgiram como uma tentativa de se imitar as
membranas naturais, em particular quanto as suas caracteristicas Unicas de
seletividade e permeabilidade. Para tanto, houve a necessidade da observacgao e
compreensao do fenbmeno de permeacao, além do desenvolvimento tecnoldgico
concernente a producdo de membranas (HABERT et al., 1997).

O desenvolvimento dos processos de separacdo por membranas e suas
aplicagbes industriais podem ser considerados relativamente recentes,
principalmente levando-se em conta que fenbmenos envolvendo membranas vém
sendo estudados ha mais de um século. O primeiro registro de que se tem noticia
sobre um estudo relativo a fenbmenos com membranas data de 1748 e se deve a
um abade francés de nome Abbé Jean Antoine Nollet. Ele imergiu em agua pura
um copo cheio de vinho vedado por uma bexiga (membrana) de origem animal.
Apos certo tempo, ele observou que a agua pura penetrava através da bexiga
provocando um inchamento e até mesmo, em alguns casos, 0 rompimento da
bexiga, evidenciando assim, as caracteristicas de permeabilidade de uma
membrana (MULDER, 1991). Mais tarde, em 1823, Dutrochet introduziu o termo
osmose para designar o fluxo espontdneo do liquido através de uma membrana
permeavel (BODDEKER, 1995).

A concepcao de membranas inorganicas de microfiltracdo ou ultrafiltracdo
nao é nova. A estrutura béasica destas membranas nao é diferente daquelas
membranas de difusao de gas (BHAVE, 1991).

Em 1928, Darim et al. propuseram a primeira idéia para a obtencao de
membranas de silica pelo método sol-gel, porém o método nédo foi bem sucedido
na sintetizacado dos espécimes adequados para medicdo da pressdao osmobtica.
Tempos depois, filmes finos como revestimento em substratos nao-porosos foram

obtidos pelo processo sol-gel, mas apenas poucas tentativas foram feitas para se




obterem filtros de silica. Neste método o material fibroso era revestido com silica-
gel. Quando a amostra de silica-gel era rapidamente aquecida em alta
temperatura, a agua evaporada produzia um efeito catalitico, de forma que a area
superficial era grandemente reduzida. Mas, se a secagem fosse gradual, ocorria
um escape de agua mais efetivo antes da temperatura de sintetizacdo ser
alcancada (LARBOT et al., 1989).

A primeira tentativa para uso da alta resisténcia mecéanica nos suportes
inorganicos tem como provavel data, 1960, quando membranas dindmicas feitas
de mistura de hidréxido de zirconia e acido poliacrilico depositados sobre um
suporte ceramico ou carbdnico poroso foi desenvolvida pela OAK Ridge National
Laboratory nos EUA (BHAVE, 1991).

Seymour et al. em 1991, desenvolveram membranas inorganicas
suportadas, preparadas a partir de solu¢gdes multicomponentes a base de silica-
alumina. As membranas que foram preparadas por varios ciclos de
mergulho/secagem sem calcinagdo nao apresentaram bons resultados, desta
forma, decidiram incluir ciclos com calcinacao para a obtencao de resultados mais
promissores. Observaram, entdo, uma reduc¢ao de 30% no tamanho dos poros da
membrana, e minimizacao das fendas.

Santos et al. em 1994, estudaram a preparacao pelo método de colagem
convencional de membranas de SnO, suportadas em substrato a base de caulim e
de alumina, enfocando principalmente o efeito do tempo de contato e da
concentragdo de suspensdao nas caracteristicas fisicas estruturais das
membranas. As amostras pré-calcinadas apresentavam elevado volume total de
poros. Além disso, notou-se que a porosidade diminui consideravelmente com o
avanco do tempo de sintetizacao, isto ndo era observado nas amostras sem pré-
calcinacdo. E interessante observar que os substratos & base de alumina
apresentam distribuicdo de tamanho de poros bastante estreita, com diametro
médio superior ao valor obtido para as amostras de caulim. Geralmente a
permeabilidade através do substrato é proporcional ao volume poroso e ao
didmetro médio dos poros. Deste modo, as amostras preparadas com caulim preé-




calcinado e com alumina apresentam caracteristicas mais adequadas para 0 uso
como substratos microporosos.

Atualmente as principais membranas inorganicas comercializadas sao
fabricadas com suportes compostos de elementos tubulares ou multicanais,
geralmente preparados por extrusdo. Essas membranas tém por qualidade uma
alta resisténcia a solventes, radiacdes, pressdes, temperaturas, e pH extremos, o
que as confere longa duracdo de vida.

3.2 Estrutura das membranas inorganicas e suas vantagens

Uma membrana é definida como uma barreira semipermeavel entre duas
fases, a qual previne um contato intimamente. A barreira pode ser permesseletiva.
Geralmente as membranas sdo combinadas em um mddulo, o qual € uma unidade
pequena e pratica, contendo uma série de membranas mais um suporte poroso
(BURGGRAAF et al., 1985). Segundo LARBOT (1991), as membranas ceramicas
podem ser descritas como ceramicas porosas assimétricas, quando formadas por
um suporte macroporoso com sucessivas camadas finas.

A morfologia da membrana e a natureza do material que a constitui sdo
algumas das caracteristicas que vao definir o tipo de aplicacéo e a eficiéncia na
separacao (HABERT et al.,, 1997). Dessa forma, a aplicacdo da membrana
ceramica é funcao de sua microporosidade. Tais membranas podem ser utilizadas
em processos de filtracao (F), microfiltracdo (MF), ultrafiltracdo (UF) e
nanofiltracdo (NF). No processo de filtracdo, as membranas devem apresentar
didmetro compreendido entre 10 e 100 um (COT, 1988). Para microfiltragdo, o
didmetro médio dos poros e de 0,1 a 10 um. Em membranas para ultrafiltracéo, o
didmetro dos poros situa-se entre 1 e 100 nm, devendo ser inferior a 1 nm para
separacdo de gases (COT, 1988). J& em membranas para o processo de
nanofiltracdo, o diametro dos poros é compreendido entre 0,5 e 2 nm (ANONIMO,
1991).




Os processos de Microfiltracdo (MF), Ultrafiltragdo (UF), Nanofiltragdo (NF)
e Osmose Inversa (Ol) podem ser entendidos como uma extensdo dos processos
de filtracdo classica que utilizam, nesta sequiéncia, meios filtrantes (membranas)
cada vez mais fechados, ou seja, com poros cada vez menores (no caso da
osmose inversa admite-se mesmo que nao existem poros na superficie de
membrana) (HABERT et al., 1997).

A faixa de aplicacdo dos diferentes processos com membranas, bem como

alguns processos classicos de separagcao sao mostrados na Figura 1.

FAIXAS DE APLICACAO DOS PROCESSOS DE SEPARACAO
Escala em microns (um)
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Figura 1 — Quadro comparativo entre os processos classicos e 0s processos com
membranas (Fonte: HABERT et al., 1997).
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Para reduzir a perda de vazao provocada pela presengca de poros
pequenos, é comum que se procure diminuir ao Maximo a espessura da
membrana filtrante. Isso acarreta em uma baixa resisténcia mecéanica dessa parte
do filtro, que é entdo depositada sobre um substrato que pode ser mais espesso
por possuir poros consideravelmente maiores do que a camada filtrante e,
portanto ndo reduz a vaz&o do conjunto.

Assim, as membranas ceramicas se caracterizam por serem depositadas
em suportes macroporosos, usualmente do mesmo material, como é o caso das
membranas de alumina. Também é possivel encontrar membranas de um
material, sobre suportes inorganicos de outros materiais.

Desta forma, os filmes finos requerem um substrato poroso que |Ihe confira
uma resisténcia mecanica tal que permita a sua utilizacdo em gradientes de
pressao, o que resultara num aumento no rendimento do processo.

A capacidade de separacao depende fundamentalmente da seletividade e
da permeabilidade de separacdo da membrana, que sao funcdes da distribuicéo e
do tamanho médio dos poros e da espessura da camada de separacao. A
diminuicdo da largura da distribuicdo de tamanhos dos poros prejudica a
permeabilidade, porém promove a seletividade (UHLHORN et al, 1992).

Processos que exigem alto grau de separacédo requerem a utilizacao de
membranas que apresentem grande area superficial, alta densidade, poros muito
pequenos e distribuicao de tamanho de poros estreita (HENCH e ULRICH, 1984).

A estrutura ideal para estes filtros € a assimétrica, formada por uma, ou
mais camadas de tamanhos de poros diferentes e que apresenta reducao gradual
de tamanho de poros, a medida que se aproxima do lado filtrante. A fim de se
obter alto grau de separacao de misturas, € necessario que a camada filtrante nao
apresente trincas, apresente alta porosidade, distribuicdo de tamanho de poros
estreita e poros ultrafinos (LEENARS et al., 1994).

O desenvolvimento dos processos de separacdo por membranas e suas

aplicagdes industriais pode ser considerado relativamente recente, principalmente
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levando-se em conta que fenbémenos envolvendo membranas vém sendo
estudados ha mais de um século.

As membranas sintéticas comerciais sdo produzidas a partir de duas
classes distintas de material: os polimeros, na sua grande maioria materiais
organicos, e o0s inorganicos, como metais e ceramicas. Via de regra as
membranas de natureza orgénica sdo mais baratas do que as membranas
inorganicas, no entanto estas ultimas apresentam uma maior vida util e permitem
limpezas mais eficientes (HABERT et al., 1997), além de uma série de vantagens,
tanto com relacdo aos outros métodos de separagdo, como destilagéo,
centrifugacao, entre outros, quanto em relacdo as membranas poliméricas,

tornando-as mais competitivas por apresentarem as seguintes caracteristicas:

> Estabilidade térmica

O emprego de membranas poliméricas € limitado a temperaturas inferiores
a 250°C (SANTOS et al, 1995), enquanto que as membranas inorganicas,
principalmente as de ceramica, podem ser utilizadas em temperaturas de até
800°C.

> Inércia quimica

As tradicionais membranas poliméricas sofrem degradacao acelerada em
pH extremamente acido ou na presenca de solventes organicos (SANTOS et al,
1996). Embora haja resisténcia nos materiais poliméricos, a estabilidade quimica
dos materiais inorgénicos é superior, podendo ser utilizadas com niveis de pH

variados e com varios solventes organicos.
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> Estabilidade bioldgica

Alguns microorganismos que ficam incrustados nas membranas poliméricas
atacam sua superficie degradando-as. Nas membranas inorganicas esta
degradagao nao acontece, pois sao imunes a ataques biologicos (BHAVE, 1991).

> Resisténcia mecanica

A resisténcia mecénica ndo é prioridade essencial na escolha da
membrana. Somente em algumas aplicagdes, onde se envolvem pressdes
elevadas (em torno de 90 bar), este parametro deve ser considerado. Nestes
casos, utilizam-se membranas inorganicas. Porém deve-se ter atencao quanto a
montagem e manuseio, j& que estas membranas sao extremamente frageis
(MULDER, 1991).

> Facilidade de limpeza

As membranas inorganicas sao faceis de limpar, principalmente em
aplicagcdes onde ocorre o fenébmeno de “fouling” (entupimento) envolvendo
microfiltracao e ultrafiltracdo. O “fouling” provoca uma diminuicao rapida no fluxo
através das membranas, requerendo limpeza constante. Além disso, as
membranas podem ser lavadas tanto com acidos fortes como por solucdes
alcalinas (FRANGCA, 2004).

> Vida util longa

O tempo de vida util das membranas inorganicas € maior que os das
membranas poliméricas (MULDER, 1991). Entretanto, a vida util da membrana
ceramica vai depender de uma manutencao preventiva adequada. Por ser muito

fragil, deve-se manusear adequadamente a membrana, evitando pancadas e
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quedas, bem como monitorar regularmente as pressdes do sistema para que as
condi¢coes de uso sejam obedecidas, pressdes excessivamente elevadas podem

danificar as membranas.

> Economia de energia

Os processos de separacdo por membranas, em sua grande maioria,
promovem a separagao sem que ocorram mudancas de fase. Neste sentido sé&o
processos energeticamente favoraveis. Esta € uma das razbes pela qual seu
desenvolvimento coincide com a crise energética dos anos 70, que provocou a

elevacao de preco do petroleo (BHAVE, 1991).

> Seletividade

A seletividade € outra caracteristica importante dos processos com
membranas. Em algumas aplicacdes estes processos se apresentam como a
Unica alternativa técnica de separacdo. No entanto, na maioria dos casos, 0s
processos hibridos envolvendo os classicos e com membranas, cada qual atuando
onde seja mais eficiente, tem sido a opg¢do mais econdmica e eficiente de
separacao (HABERT ET AL., 1997).

> Separacao de substancias termolabeis

Alguns processos com membranas sdo operados a temperatura ambiente,
como é o caso do fracionamento de misturas envolvendo substancias
termosensiveis. Por este motivo eles tém sido largamente empregados na
industria farmacéutica e de alimentos. Nestes processos sao utilizadas
membranas inorganicas, pois a limpeza apdés o uso deve ser feita por
esterilizagdo, método inaplicavel as membranas poliméricas por ndo suportarem

as temperaturas necessarias a esterilizacao.
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> Simplicidade de operacao

Ao contrario da maioria dos processos de separagdo, 0S pProcessos com
membranas apresentam a vantagem de serem extremamente simples do ponto de
vista operacional. Os sistemas sdo modulares e o0s dados para o
dimensionamento de uma planta podem ser obtidos a partir de equipamentos
piloto, operando com médulos de membranas de mesma dimensao que aqueles
utilizados industrialmente. A operacdo de equipamentos com membranas €
simples e ndo intensiva em méao-de-obra (BURGGRAAF e COT, 1996).

> Ocupacao de pouco espaco fisico

Os processos convencionais de separacao, principalmente em estacdes
de tratamento de agua, necessitam de varios equipamentos e reservatérios para
manter um sistema de funcionamento adequado. Todos estes acessérios
ocupam dareas muito grandes. Um sistema compacto utilizando membranas
inorganicas diminui bastante o espaco fisico necessario para uma mesma
eficiéncia do sistema(BURGGRAAF e COT, 1996).

Tradicionalmente as membranas inorganicas tém sido obtidas a partir de
materiais como: areia, argila porosa e vidros sinterizados, destinados ao processo
de filtragdo. Recentemente, a maioria das membranas ceramicas é obtida a partir
de alguns 6xidos metalicos calcinados (alumina, silica, titanio, zirconio, zirconita,
mulita, cromita.) que sao termicamente inertes e quimicamente estaveis (DIAS et
al., 1995).

O mercado de membranas inorgéanicas divide-se conforme dados abaixo.

Membranas de ceramica ...........ooveeuve.... 80,0 %

Membranas de carbono (grafite) ............. 11,5%
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Membranas de metal ......ooveeeeveeeeeerenn. 9,5 %
Membranas de Vidro ........oceeeveeeeeeveenennn.. 0,7 %
OULIOS tIPOS .o 2,3 %

As membranas de metal podem ser obtidas por diferentes métodos de
preparacdo, no entanto, o mais utilizado é por sinterizacdo de pds metalicos
como tungsténio, molibdénio, paladio, prata, cobre, aco e outros. Algumas
caracteristicas dos metais, como alta condutividade, plasticidade, resisténcia
mecanica e algumas propriedades quimicas, particularmente as cataliticas é o
que permite o uso destes materiais como membranas.

Os materiais das membranas de carbono sdo muito promissores, pois
através de simples modificacbes nas técnicas de preparagdo podem ser
produzidas membranas com faixa de poros variando desde dimensdes
moleculares até dimensdes macroporosas, além disso, elas demonstram um
bom potencial para aplicacdes em altas temperaturas (CHEN, 1994).

As membranas de vidro, normalmente sado de silica, que podem ser
preparadas pelo processo sol-gel a partir de varios suportes ceramicos. Ao
recobrir 0 suporte poroso com o gel de silica, este adere ao substrato
modificando a porosidade préxima a superficie (KLEIN, 1988 e MOADDEB,
1997).

Entre as membranas inorgénicas, as membranas ceramicas sao as mais

utilizadas no mercado sendo também o foco principal da pesquisa.

3.3Membranas ceramicas

Os processos de separagdo por membranas tém sido aplicados no
fracionamento de misturas, solugdes e suspensdes envolvendo espécies de
tamanho e natureza quimicas diferentes. As membranas ceramicas sao

conhecidas pela sua superioridade quando comparadas as poliméricas em relagao
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a estabilidade térmica, quimica e mecanica, além de apresentarem resisténcia a
degradacgao biolégica (WEBER et al., 2003). Estas membranas sao preparadas
basicamente a partir de quatro éxidos: 6xido de silicio (SiO), 6xido de aluminio
(Al203), 6xido de titanio (TiO,) e éxido de zirconio (ZrO.) (PATERSON, 1995).

Sua importancia maior reside no fato de que permitem a fabricacdo de
estruturas microporosas bem variadas com um bom controle de distribuicao e de
tamanho de poros, caracterizadas por resisténcias térmicas e quimicas elevadas,
porém, excessivamente frageis. Estas propriedades sdo devidas a natureza
altamente cristalina destes materiais, onde predominam ligagées interatbmicas
muito estaveis, principalmente idnicas e intermediarias entre ibnicas e covalentes
(HABERT et al., 1997).

3.3.1 Métodos de conformacao das membranas ceramicas assimétricas

As caracteristicas dos poros do suporte e da camada filtrante comecam a
ser definidas na operacao de conformacdo, onde as particulas do p6 com as
caracteristicas quimicas desejadas sédo arranjadas de modo a dar ao conjunto de
particulas a forma desejada. A esse conjunto de particulas chama-se corpo verde
ou compacto. Nesse momento, pode-se dizer que as caracteristicas dos poros séo
funcdes das caracteristicas fisicas das particulas do p6 (principalmente do formato
e distribuicdo de tamanho das particulas) e do tipo de processamento ceramico
usado.

O corpo verde é levado ao forno para obter através da sinterizacdo, a
resisténcia mecanica. Deve-se considerar que o processo de sinterizacao modifica
as caracteristicas dos poros.

Trés métodos comuns tém sido usados na obtencdo de membranas
ceramicas: sinterizacao classica de pos de O6xidos, lixiviacdo e processo sol-gel.
Para o caso especial de membranas de alumina, utiliza-se também o método

eletrolitico; oxidacao anddica.
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A técnica de sinterizacao classica utiliza pds de 6xidos para producao de
membranas com poros de 10-100 um. Muitos materiais porosos grosseiros
também podem ser preparados por este método para serem usados, em seguida,
no método sol-gel como um substrato servindo como suporte de outras
membranas depositadas. Na técnica de sol-gel o objetivo é criar uma membrana
na qual a camada ativa é tao fina quanto possivel. Sabe-se que a permeabilidade
operacional de qualguer membrana € inversamente proporcional a espessura da
camada ativa de barreira onde ocorre a separagdo (PATERSON, 1992).

As técnicas de lixiviacao tem sido um sucesso particular na preparacao de
membranas microporosas de vidro. Nesta técnica uma mistura fundida de éxido é
preparada e moldada como um vidro. Em seguida, um dos componentes 6xidos é
seletivamente removido por lixiviagdo produzindo uma estrutura microporosa. Tais
vidros produzem superficies extremamente reativas. Para aplicagbes industriais,
isto é dificultado pela obtengcdo de membranas rigidas com finas camadas, mas
muitas pesquisas sobre este tdpico estdo sendo feitas (LANGER et al., 1991).

O método sol-gel € a técnica de preparacdo mais utilizada na obtencéo de
membranas ceramicas com alto desempenho. Este método permite reproduzir
membranas ceramicas com poros pequenos, entre 2-6 nm e uma estreita

distribuicdo de tamanhos de poros (Figura 2).

Controle da Viscosidade = Deposigdo no

Hidr(')xidf)s. ou Sal - —DPeptizagio —  Sol - do Sol Suporte
Metalico
Caracterizagdo  — Membranas — Camada Fina de
Inorganicas Tratamento 2 Gel
Quente

Figura 2 — Representacao esquematica do processo sol-gel.

Um dos aspectos mais importantes do processo sol-gel é que antes da
gelatinizacéo, o sol fluido ou solucao é ideal para preparacao de filmes finos por

processos como o “dip coating”, “spin coating” e outros. Comparando-se aos
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processos convencionais de formagdo de recobrimento tais como “sputtering”,
deposicao quimica a vapor (CVD) e plasma, que serdo descritos no item 3.3.3, a
formacao de filme por sol-gel necessita muito menos de equipamentos sendo
economicamente mais acessivel. A vantagem mais importante do processo sol-gel
sobre as técnicas convencionais € a capacidade de controle da microestrutura
depositada do filme, isto €, o volume de poros, tamanho do poro e area superficial,
além disso, o método nao requer altas temperaturas de sinterizacdo do filme
(BRINKER e SCHERER, 1990).

3.3.2 Métodos de conformacao dos suportes

A microestrutura das membranas ceramicas ultrafinas tém sido investigada
em diferentes estagios de processamentos. E possivel obter-se ceramica com
graos ultrafinos de alta densidade por sintetizacdo, utilizando-se um compacto
ceramico de finos cristalitos, pequenos poros e com uma estreita distribuicao de
tamanhos de poros. O maior obstaculo na preparacao destes corpos ceramicos a
partir de solugdes, com ou sem 0 uso de ligantes, € a baixa coeréncia dos ligantes
durante a secagem e queima (LEENAARS et al. 1994).

A massa ceramica € misturada com agua e aditivos liquidos até se tornar
bem homogénea e adequada ao processo de conformacao. Essa etapa é muito
importante, porque se deve garantir uma distribuicdo uniforme de todos os
materiais dentro da massa ceramica. AplOs este estagio, procede-se a

conformacao da massa ceramica, normalmente por prensagem ou extrusao.
Prensagem
Os substratos ceramicos, especificamente, podem ser obtidos pelo método

de prensagem a seco (ANONIMO, 1991). O principio do empacotamento de

particulas consiste basicamente na selecao de tamanhos adequados de particulas
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e no proporcionamento entre as quantidades desses tamanhos visando obter
compactos com densidades controladas.

Esta operacdo de conformacdo é baseada na compactacdo da massa
contida no interior de uma matriz rigida ou de um molde flexivel, através da
aplicacdo de uma pressdo. O objetivo da prensagem é o de produzir pecas
uniformes de acordo com as dimensdes e geometria pré-estabelecidas e contribuir
para a obtencao de microestruturas adequadas as caracteristicas finais desejadas.

Tipicamente, a espessura dos suportes é aproximadamente 1-2 mm
(LABORT, 1991). Defeitos e irregularidades no suporte usualmente provocam
falhas nas camadas aplicadas sobre ele. Defeitos sao, por exemplo, poros
maiores do que o diametro médio de poros do suporte, como também graos
quebrados sobre a superficie. Eles aumentam a formacao de “furos” nas camadas
do topo dos suportes. lrregularidades superficiais que produzem superficies
rugosas excluem a formacao de camadas finas e lisas livres de defeitos numa
Unica etapa. Finalmente, o comportamento de molhamento é importante no
processo de formacao das camadas (BURGGRAAF et al., 1985).

Extrusao

Uma outra técnica de conformacao que € bastante utilizada na industria
ceramica é o processo de extrusdo. Este pode ser definido como sendo um
processo pelo qual uma massa de um material plastico é forcada a passar através
do orificio de uma boquilha. Uma massa extrudada, com controlada area de se¢éao
transversal é formada, sendo posteriormente cortada no comprimento desejado. A
mistura € o passo mais critico na extrusdao de um lote formulado. A principal
funcdo da mistura é produzir um lote extrudado bem uniforme. Desta forma, um
dispersante podera ser utilizado. Existem varios métodos de mistura que pode ser
usados para a preparacao do lote de extrudado, incluindo agitacdo mecanica,

filtragem sob pressao, entre outros.
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A consisténcia plastica necessdria para o processo é obtida com a
utilizacdo de materiais ceramicos plasticos, ligas de polimeros organicos ou uma
mistura dos dois tipos. A extrusdo é uma técnica de conformacado bastante
produtiva aplicada para producdo tanto em grande escala como em escala
laboratorial. As construgdes tradicionais que utilizam materiais como tijolos e
telhas, os materiais refratarios, porcelanas elétricas, substratos magnéticos e
elétricos e tubos transparentes de ceramica podem ser produzidos por extrusao,
assim como substratos podem ser extrudados com espessura inferior a 1 mm.
Algumas variaveis devem ser levadas em consideragdo na moldagem por
extrusdo, tais como, formato do molde, desenho da hélice, velocidade, poténcia
aplicada, dimensionamento da camara de vacuo, dentre outras caracteristicas,
que variam de acordo com cada tipo de maquina.

Em geral, da preparacdao da massa até o produto final sdo seguidas
algumas etapas, a saber:
e mistura dos pos a seco: resulta numa distribuicdo uniforme de todos os

componentes soélidos;

e mistura a Umido: € uma etapa muito importante tendo em vista que a agua
deve estar uniformemente distribuida ao longo de toda a massa. A mistura

dos sélidos continua nesta etapa;

e mistura final: é necessario em alguns casos quebrar os aglomerados
formados na etapa anterior. O ideal é que cada particula sélida termine esta

etapa envolta por uma camada ou filme de agua;

e retirada do ar: € necessario evitar a formacao de vazios proporcionados
pelo ar existente dentro da massa. Pode-se realizar esse processo com

aplicagéo de vacuo, durante a prépria extrusao;

e extrusdo: através da pressdo a massa é moldada com o formato do produto
desejado determinado pela abertura. Um alto valor da pressédo pode separar
a fase liquida da massa, e consequientemente, impossibilitar a moldagem;
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e corte: o material extrudado é cortado no comprimento desejado. O corte

nao deve torcer o material;

e secagem: a fase liquida é removida e a peca pode retrair. E importante um
controle na taxa de secagem, pois esta pode propiciar o surgimento de

trincas e

e tratamento térmico: elimina toda a matéria organica e proporciona ao

material resisténcia mecanica.

A Figura 3 mostra uma extrusora de parafuso simples. A massa ceramica
previamente preparada e com o teor de umidade controlado € colocada no
sistema onde é forcada pelo parafuso. O ar presente na massa € retirado por uma

bomba de vacuo conectada ao sistema. As caracteristicas reoldgicas da massa e

a geometria do parafuso influenciam no processo.

Figura 3 — Esquema de extrusora com parafuso simples (Fonte: FRANCA, 2004).

Mudangas severas locais na molhabilidade resultam formagcao de “furos’e
portanto, suportes de alta qualidade deverdo ser lisos, tendo caracteristicas
superficiais homogéneas (molhabilidade) e constantes e preferencialmente devem
ter distribuicdo de tamanho de poros relativamente estreita (BURGGRAAF et al.,
1985).
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As caracteristicas do substrato sdo criticas na formacdo da membrana,
especialmente na distribuicdo de tamanho de poros e em alguns casos, onde a
diferenca de porosidade é muito acentuada, tornando-se necessaria uma camada
intermediaria entre a membrana e o suporte (BHAVE, 1991 e LEENARS e
BURGGRAAF, 1994).

3.3.3 Processos de recobrimento de membranas

Dentre os processos utilizados como recobrimento tém-se as técnicas
“sputtering”, deposicao quimica de vapor (CVD), “plasma spray”, “flame spray”,
“dip coating” e “spin coating”.

A técnica de “sputtering” é feita através de um alvo (uma placa do material a
ser depositado ou o material do qual um filme esta sendo sintetizado), que é
conectado a uma fonte de tensdo negativa. O alvo pode ser fixo, flutuante,
aquecido, resfriado ou combinacdes destes. Um géas € introduzido para fornecer
um meio no qual uma descarga incandescente pode ser iniciada e mantida.
Quando a descarga € iniciada, ions positivos atingem a placa alvo e removem
atomos neutros do alvo por transferéncia de momento, e estes se condensam na
forma de filmes finos. Outras particulas e radiacées produzidas no alvo podem
também afetar as propriedades dos filmes (BURGGRAAF e COT, 1996).

CVD pode ser definido como um método de sintese no qual os constituintes
da fase vapor reagem para formar um filme soélido sobre uma superficie. A
composicao do sélido pode ser analisada apds o experimento, mas a composicao
do vapor deve ser determinada “in situ”, devido a pressao e temperatura em
questao (BURGGRAAF e COT, 1996).

A deposicao por plasma ou “flame spray” de filmes finos € a técnica mais
conhecida e utilizada. No entanto, a obtengdo de recobrimento com sucesso é
complexa devido a instabilidade quimica em altissimas temperaturas. O processo
de recobrimento por plasma € uma técnica na qual um arco elétrico de corrente

continua é formado entre dois eletrodos, enquanto um fluxo de gas passa através
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desse arco. Os gases tornam-se ionizados (plasma) a alta temperatura e com alta
velocidade (superior a 1000 km/h). A temperatura do plasma diminui rapidamente
em fungdo da distancia: dentro do arco sdo encontrados valores de 20000° K,
enquanto que 6 cm fora do mesmo as temperaturas estdo na faixa de 2000 a
3000° K. Um pdé metalico, ceramico ou polimérico, suspenso em um gas de
arraste, € alimentado ao plasma e vai ser depositado na superficie do substrato.
No método “dip coating”, ou seja, a deposicao por imersdo, o substrato é
inicialmente imerso na solucdo e em seguida é retirado a velocidade constante,

geralmente a temperatura ambiente. A Figura 4 ilustra a técnica de “dip coating”.

"Dip Coalifng”

| t SO T
. wE

Precursor

Figura 4 — Representacao esquematica da técnica de “dip coating” (Fonte:
NASSAR et al., 2003).

O filme obtido é constituido de um gel umido. A etapa seguinte envolve o
aquecimento do sistema (substrato + filme) a fim de secar o filme
(aproximadamente 100°C), eliminar os produtos organicos e reforcar a aderéncia
do filme ao substrato (aproximadamente 400°C). Temperaturas mais altas
permitem densificar o filme, controlar sua porosidade e obter materiais cristalinos
se desejado (controle da microestrutura). Para obter uma camada homogénea, é
importante que a solugao molhe e recubra completamente o substrato com uma
fluidez adequada e que o filme depositado se solidifique uniformemente, por isso o
substrato deve estar limpo e sem contaminacao. O processo de “dip coating” ndo
€ limitado a deposicdo de uma s6é camada. Uma vez que o filme é seco e

densificado, 0 processo pode ser repetido tanto na mesma solugéo para aumentar
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a espessura do filme, ou em outra solucdo para depositar um material de
composicao diferente. O processo “dip coating” permite a deposi¢ao simultanea de
filmes sobre os dois lados do substrato. Os fatores que afetam a espessura do
filme sdo (BRINKER e SCHERER, 1990; ZELINSKI e UHLMANN, 1990):

e viscosidade do sol; a espessura do filme aumenta com o valor da

viscosidade, a espessura é proporcional a raiz quadrada da viscosidade;

e velocidade de retirada do substrato: a espessura do filme aumenta
linearmente com a velocidade de retirada do substrato mergulhado;

e concentracdo do éxido no sol: a espessura do filme aumenta com a

concentracao do 6xido no sol e

e tempo e temperatura de densificagéo: a espessura do filme decresce com o

tempo e também com a temperatura de sinterizagao.

No método “spin coating” é feito uma deposicdo sob rotacdo. Uma
dispersao de particulas pode ser depositada no substrato de modo a formar uma
camada fina ordenada apds secagem e sinterizagéo.

Para se obter uma camada regular, é essencial que a dispersdo esteja
defloculada ou sem grande aglomeracdao de particulas. Podem-se utilizar
dispersantes, agentes peptizantes, ou quando necessario uma energia adicional,
utiliza-se o estimulo por ultra-som.

O método “spin coating” € usado em varias aplicacbes com substratos lisos
ou materiais que séo preenchidos por finas camadas de material. O material a ser
depositado deve ser dissolvido ou disperso em um solvente. O substrato deve
possuir uma rotacdo. Dessa forma sera possivel a formacdo de uma camada
uniforme. As membranas ceramicas, apos a utilizacdo do método, destinam-se a
um tratamento térmico (BIRNIE, 1986).

O método pode ser dividido em quatro etapas: na primeira etapa, é feita a
deposicao do material no substrato; na segunda etapa, com a rotagdo desejada, o0
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fluido é distribuido ao longo da superficie; na terceira etapa, ha uma estabilizacao
no escoamento do fluido, nesse momento, a espessura do filme é controlada pela
viscosidade; na quarta e Ultima etapa, a espessura do filme depositado no
substrato é controlada pela evaporagdao. Na Figura 5, sdo expostas as etapas

citadas, respectivamente.

Etapa 1 Etapa 2 Etapa 3 Etapa 4

Figura 5 — Método “spin coating”. Etapas 1, 2, 3 e 4 (Fonte: BORNSIDE et
al., 1987).

Podem-se citar como exemplos de uso da técnica do “spin coating”:

e camadas dielétricas para fabricagdo de microcircuitos;
e revestimento de discos magnéticos;
e revestimento para telas (anti-reflexédo) e

e compact disk (DVD, CD-ROM).
3.3.4 Caracterizacao das membranas ceramicas

Uma membrana porosa estara perfeitamente caracterizada se forem
conhecidos 0s seguintes parametros: porosidade, tamanho e distribuicdo de
tamanho de poros. Qualquer que seja a técnica de caracterizagdo empregada um
dos problemas a ser enfrentado € a definicado da forma e da geometria dos poros
da membrana, que normalmente sdo irregulares. A Figura 6 apresenta um
esquema da estrutura de uma membrana ceramica depositada sobre um substrato

pOroso.
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Camada
Depositada

Substrato
Poroso

Figura 6 — llustracdo de uma membrana depositada sobre um substrato poroso
(Fonte: FRANCA, 2004).

Independente da forma dos poros € importante que estes permitam a
passagem do solvente. Somente estes poros contribuem para o fluxo permeado.
No entanto, algumas técnicas de caracterizagdo detectam, indiscriminadamente,
poros ativos e ndo ativos. Além da forma dos poros, a porosidade é outro
importante parametro. Dela depende o valor do fluxo permeado, para uma dada
aplicacdo. Membranas de microfiltracdo apresentam porosidade que variam de 5 a
70%. As membranas de ultrafiltracdo sao muito mais densas, apresentando, de
uma maneira geral, uma porosidade na faixa de 0,1 a 1%.

As diferentes técnicas de caracterizacdo de membranas porosas permitem
a determinacdo de parametros de duas naturezas: a) parametros relacionados a
estrutura da membrana, como tamanho de poro, distribuicdo de tamanho de
poros, espessura da "pele" e porosidade e b) paradmetros relacionados com a
permeabilidade, como a curva de corte e fluxo permeado.

Diversos métodos tém sido propostos para a caracterizacdo da morfologia
de membranas microporosas. Basicamente, existem dois enfoques distintos, ou
seja, a observacao direta da membrana e a determinagao, por métodos indiretos,
de fatores relacionados ao tamanho e densidade de poros. A observagéo direta da
morfologia da membrana é feita por microscopia eletrbnica e, em alguns casos,
microscopia 6tica. Estes métodos sdo bastante Uteis para a andlise da estrutura
real da membrana, sendo possivel detectar defeitos e macroporos. A principal
limitacdo € a faixa de tamanho de poros que pode ser observada, uma vez que
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poros pequenos (<0,01um) estdo proximos ao limite de resolugdo. Desta forma, a
microscopia somente pode auxiliar em analises qualitativas sobre o efeito das
variaveis envolvidas no preparo da membrana, assim como, sobre o
comportamento da membrana no processo de permeagao.

Como em meios porosos tradicionais, os parametros mais usuais para
caracterizar uma estrutura porosa sao: o tamanho médio de poros, a distribuicéo
de tamanho de poros, a porosidade, a tortuosidade e a area superficial especifica.
Estes parametros podem ser estimados por varios métodos, que diferem entre si
principalmente na forma de avaliar os espacos vazios (HABERT et al., 1997).

3.3.4.1 Absorcao de agua e porosidade aparente

Porosidade é um constituinte microestrutural quase sempre presente em
ceramicas, obtidas através de métodos convencionais, ou seja, por compactagao
de poés e sinterizagdo, mesmo em condi¢cdes otimizadas. A formagcédo ou nao da
porosidade €& uma consequéncia direta da densificacdo incompleta de
sinterizacdo. Dessa forma, o volume, a distribuicdo e o tamanho de poros, bem
como a forma dos mesmos, sédo afetados pelas rotas de processamento de pos e,
subsequientemente pelo tratamento a quente do corpo verde. A quantidade de
poros contida numa microestrutura ceramica pode variar de 0 a 90% do volume
total. Muitas propriedades sao fortemente dependentes da forma dos poros e de
sua distribuicdo, entre elas, a resisténcia mecénica, condutividade térmica e
elétrica, propriedades de fluéncia, entre outras (SILVA et al., 1995). A porosidade
e a permeabilidade sdo parametros intimamente relacionados. Os poros podem
existir de duas maneiras distintas: poros fechados e poros abertos. Devido a sua
interconectacdo com a superficie, 0s poros abertos sdo os responsaveis diretos de
uma alta ou baixa permeabilidade. No entanto, os poros abertos podem ser
eliminados diretamente ou transformados em poros fechados durante o processo
de sinterizacdo. Dependendo da razao entre as particulas grandes e pequenas,
podem-se obter variagées de densidade final. Uma densidade elevada do material
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causa baixa porosidade e diminui drasticamente a permeabilidade (BALAN e
MORELLI, 1990).

3.3.4.2 Microscopia eletrénica

Dentre as técnicas de microscopia, basicamente duas séo utilizadas para
caracterizacdo de membranas ceramicas: microscopia eletrdnica de varredura
(MEV) e microscopia eletrbnica de transmissao (MET). Ambas permitem uma
caracterizagdo rapida e precisa da estrutura porosa das membranas, porém a
MEV é a mais utilizada, pois, com esta técnica, se consegue mostrar imagens bem
definidas de poros na faixa de alguns microns até aproximadamente 10 nm, o que
¢é suficiente para caracterizacao de membranas de microfiltracdo e de ultrafiltragao
(LIRA, 2002).

3.3.4.3 Porosimetria pelo método de intrusao de mercurio

A caracterizacdo de meios porosos por intrusdo de mercurio € efetuada a
partir de medidas do volume de mercurio que penetra nos poros de uma
membrana seca, em funcao da pressao aplicada. O método baseia-se na equacao
de Laplace que fornece uma relagao entre o raio do poro e a pressao necessaria
para se vencer a tensao superficial entre o liquido (mercurio) e o material ceramico
da membrana. Tendo em vista que o volume de mercurio pode ser medido com
precisao, o método permite uma determinacao precisa da distribuicado de tamanho
de poros da membrana microporosa.

Muitos outros métodos de caracterizagdo podem ser usados em
membranas, podemos citar, adsor¢cao de gas, permeacao de gas, ponto de bolha,
ensaios de fluxo permeado e outros. Devem-se analisar os resultados de varios
métodos em conjunto, para que se tenha um resultado mais confiavel sobre as

caracteristicas da membrana.
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3.3.5 Propriedades das membranas ceramicas

O material de que é feito um elemento filtrante deve ser fisica e
quimicamente estavel nas condicées previstas para sua utilizagdo. Em algumas
aplicacdes, o meio a ser filtrado € extremamente agressivo e as condi¢ées em que
ocorre a filtracdo sdo incompativeis com um grande numero de materiais
tradicionalmente utilizados (DIAS et al., 1995). Isso torna dificil a escolha do
material adequado para producéo do filtro.

Os materiais ceramicos geralmente apresentam boa inércia quimica,
resisténcia a abrasdo elevada e consideravel refratariedade. Com essa
combinacao de propriedades, as ceramicas tém sido cada vez mais utilizadas para
confecgdes de varios tipos de membranas filtrantes. E importante que se
conhegam alguns aspectos em relagdo ao desempenho do filtro, tais como: sua
eficiéncia (capacidade de separar o que deve ser separado) e a sua produtividade
(volume filtrado por unidade de tempo) (DIAS et al.,, 1995). As membranas
ceramicas podem ser usadas em temperaturas muito altas, acima de 500°C. A
estabilidade térmica e quimica significa que tais membranas podem ser
esterilizadas por reagentes quimicos sem prejuizo. Isto é de grande importancia
em aplicacoes alimenticias e aplicacées biotecnoldgicas e farmacéuticas onde ha
sérios problemas em encontrar membranas organicas que possam resistir a
repetitivas e rotineiras esterilizacbes, usualmente por tratamento com cloro
(PATERSON, 1992).

As membranas ceramicas possuem também estabilidade para com os raios
ultravioletas e radiacao ionizadora, trazendo assim uma opc¢ao atrativa as
aplicacées nucleares. Contudo existem alguns pontos negativos como a
fragilidade, que pode ser contornada suportando a membrana em um substrato
poroso, € o0 custo elevado de producao, limitando desta forma seu uso para
aplicacoes laboratoriais (PATERSON, 1992).




30

3.3.6 Tipos de membranas

Existe atualmente um consideravel numero de configuragcdes para
membranas, assim como uma grande variedade de processos de separacao.
Devido ao uso intensivo em industrias e laboratérios dois processos se destacam,
sao estes “cross-flow” e “throurgh-flow” (também chamado de “dead end”).

Na filtracdo “dead end” ndo ha saida para a parte rejeitada. A solucéao ou
suspensao € pressionada contra a membrana, o permeado passa pela membrana
e 0 soluto ou materiais em suspensdo sao retidos, acumulando-se na interface
membrana/solu¢ao, no fenbmeno chamado polarizacdo de concentracdo. Trata-se
de um modo de operacdo fundamentalmente transiente, uma vez que a
polarizacdo aumenta sempre (HABERT et al., 1997).

Na maioria dos processos a configuracdo “cross-flow” € mais adequada.
Neste sistema a direcao do fluxo da solugcédo ou suspensao é paralela a superficie
da membrana enquanto que o fluxo do permeado lhe é perpendicular.

A Figura 7 mostra os dois processos de operacdo juntamente com as
curvas do fluxo em funcéo do tempo (HABERT et al., 1997).

A velocidade tangencial do fluxo pode ser aumentada se houver um
aumento na pressdo, obviamente este valor ndo deve ultrapassar a pressao
maxima de operacdao recomendada. Uma grande vantagem das membranas
inorganicas sobre as organicas é que as primeiras possuem alta resisténcia

mecéanica.
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Figura 7 — Filtragdo convencional ("dead end") x filtragdo tangencial ou em fluxo
cruzado (“cross-flow”) (Fonte: HABERT et al., 1997).

A Figura 8 apresenta um esquema simplificado de um processo de filtracao
“cross-flow”. Apds a alimentagcédo, a membrana separa o solvente do soluto. Como
a separacao nao é completa parte do soluto retorna ao processo, essa operacao
pode se repetir inUmeras vezes. Em alguns casos devido ao aumento da
viscosidade da solucdo adicionados a recirculacdo continua, a temperatura do
sistema aumenta, sendo necessario um controlador de temperatura para manter o

equilibrio térmico.
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Figura 8 - Sistema basico de membrana “cross-flow” (Fonte: FRANCA, 2004).

3.3.7 Aplicacao das membranas ceramicas

No caso de membranas porosas, o0 tamanho dos poros e sua distribuicdo de
tamanhos irdo determinar quais moléculas ou particulas serdo retidas pela
membrana e quais poderao passar através de seus poros (HABERT et al., 1997).

Os processos de separacdo com membranas tém sido aplicados no
fracionamento de misturas, solugdes e suspensdes envolvendo espécies de
tamanho e natureza quimica diferentes. Por este motivo, essas aplicacdes
requerem a utilizacdo de membranas com caracteristicas especificas.
Dependendo da aplicagdo, as membranas podem apresentar diferencas
significativas em termos funcionais e estruturais. O conhecimento da estrutura da
membrana e sua relacdo com as propriedades de transporte sdo importantes para
uma melhor compreensdao dos fendmenos envolvidos nos problemas de
separacao e fornece informagdes que permitem selecionar a melhor estrutura
adequada para uma determinada separacdao. Qualquer que seja a técnica
empregada no preparo de uma membrana é necessaria a sua caracterizacao,
tendo em vista o tipo de aplicacédo a que se destina (HABERT et al., 1997).

Os processos de separacao por membranas tém sido utilizados nos mais

diferentes setores de atividade como, na industria quimica, na area médica,
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passando pela biotecnoldgica, nas industrias alimenticias e farmacéuticas e no
tratamento de aguas industriais e municipais (HABERT et al., 1997).

Na biotecnologia, as ceramicas porosas sao utilizadas na fixacdo de
microorganismos para processos continuos. Um exemplo para esse tipo de
aplicacao € na fabricacdo de antibi6ticos. Na ecologia as ceramicas porosas séo
utilizadas como filtros de fluidos poluentes. Na bioceramica, as ceramicas porosas
sao usadas, principalmente, na fixacdo de proteses que substituem partes do
esqueleto. Neste caso, o tamanho de poros deve ser superior a 100 um, para que
as células possam penetrar nos poros e fazer a osteointegracdo. Os poros
também devem ser intercomunicantes.

As membranas ceramicas sao amplamente empregadas em processos de
separacao por microfiltracdo, ultrafiltracdo, nanofiltracdo e osmose inversa, em
areas de tratamento de rejeitos industriais, processamento de alimentos,
dessalinizacdo de aguas, processos biomédicos, téxteis e quimicos (SANTOS et
al., 1995).

Os filtros ceramicos (membranas macroporosas) estdo sendo de grande
importancia na siderurgia, utilizados como filtros de metais fundidos. Esses filtros
devem, além de remover particulas presentes no metal, ser quimicamente
estaveis e suficientemente resistentes para suportar o contato com metal quente
sem adicionar impurezas ao material a ser filtrado. Desta maneira € que os filtros
desenvolvidos a base de zirconia trazem inovagdes (MORAIS et al., 1996).

Em resumo, podemos verificar através da Tabela 1 um esquema que nos
mostra uma relagdo do processo de separacdo com o material retido e a

aplicagéo.




34

Tabela 1 — Processos de separag¢ao por membranas comerciais (Adaptado de:
HABERT et al., 1997).

Processos Material retido Aplicacoes
clarificacéo de vinhos
Microfiltracao material em suspensao oxigenacao de sangue
bactérias esterilizacdo bacteriana

purificacdo de aguas

recuperacao de

pigmentos
recuperacao de Oleos
Ultrafiltragéo colbides recuperacao de proteinas
macromoléculas do soro de queijo

producéo de queijo
recuperacao da goma na
industria téxtil
concentracao de gelatina
moléculas de peso
molecular médio purificagdo de enzimas
500 <pm<2000

Nanofiltragao

dessalinizacao de aguas
concentracéo de suco de

Osmose inversa todo material soluvel ou fruta
em suspensao . N
desmineralizagao de
aguas

3.3.8 Tratamento de agua contaminada por residuos solidos utilizando a
tecnologia de membranas

A tecnologia convencional de tratamento de agua geralmente envolve
coagulacao com sais de ferro ou aluminio, sedimentacgao, filtracdo e desinfecgcao
final com cloro, ou seja, o tratamento consiste numa combinacdo de
filtracdo/desinfeccao (SCHNEIDER e TSUTIYA, 2001). No caso da remogéao de
material particulado e coloidal por filtros convencionais, seja por retengao fisica,
adsorcao, sedimentagao ou floculagdo, ndo apresentam barreiras absolutas para

as particulas. Além disso, sua eficiéncia é limitada devido ao acumulo de material
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no seu interior, necessitando de ciclos de retrolavagem em periodos muito curtos.

Processos que vém recebendo crescente atencao devido a sua eficiéncia
energética, facilidade de operagao, vasta aplicabilidade, entre outras vantagens,
sdao os que utiizam membranas como principio ativo de seu funcionamento.
Ultrafiltragdo, microfiltragdo, osmose inversa, entre outras técnicas tem sido
intensivamente estudadas (SUN et al., 1998).

As membranas ceramicas de microfiltracdo tém uma eficiéncia muito
superior na remocao de particulas em relacao aos filiros convencionais, pois além
de oferecerem as vantagens ja mencionadas anteriormente, apresentam ainda

outras vantagens:

¢ a tecnologia é amplamente aplicavel a varios tipos de industrias;

e a membrana € uma barreira positiva a componentes rejeitados. Assim, a
qualidade da agua tratada (o permeado) € mais uniforme, indiferente das
variacbes apresentadas. Estas variagcbes podem diminuir fluxo, mas

geralmente ndo afetam a qualidade da producéo;

e N30 € necessaria nenhuma substancia quimica estranha, tornando o

permeado mais limpo;

e a qualidade da agua tratada é constante, independente de variagoes

climaticas e da qualidade de alimentagao;

e podem ser usadas membranas que permitam a reciclagem de fluxos

descartados selecionados dentro da industria e

e 0s custos com energia sao mais baixos quando comparados aos tratamentos

térmicos.
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3.4 Alumina

A alumina apresenta uma ampla e variada éarea de aplicacao,
principalmente nos produtos quimicos, farmacéuticos, catalisadores, plasticos,
pigmentos, substitutos sintéticos, papéis, ceramicos aluminosos, refratérios,
isolantes, abrasivos e eletrOnicos. Esta matéria-prima apresenta algumas
propriedades especiais tais como: alta dureza, alta resisténcia mecanica e boa
resisténcia a choques térmicos. Embora a alumina seja um material ceramico
classico, ela continua a despertar interesse em varios pesquisadores (BLENDEL
et al., 1984). A alumina pode ser obtida por alguns processos, como: Pechinni,
Sol-gel, Bayer e Combustao. O método mais comum de obtencédo é o processo

Bayer.

3.4.1 Obtencao pelo processo bayer

O minério de importancia industrial para obteng&o do aluminio metalico e de
muitos compostos de aluminio é a bauxita, que se forma em regides tropicais e
subtropicais por acdo do intemperismo sobre aluminossilicatos. Apesar de ser
freqientemente descrita como o minério de aluminio, a bauxita ndo € uma espécie
mineral propriamente dita, mas um material heterogéneo formado de uma mistura
de hidroxidos de aluminio hidratados contendo impurezas. (CONSTANTINO et al.,
2005).

O processo mais importante para a purificacdo da bauxita € o processo
Bayer, que é utilizado para a manufatura de hidroxido e de 6xido de aluminio. A

Figura 9 mostra um esquema simplificado desse processo.
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Figura 9 - Fluxograma do processo Bayer (CONSTANTINO et al., 2005).

No processo Bayer, é explorada uma importante propriedade quimica
comum a gibsita, a bohemita e ao diaspério: esses compostos se dissolvem em
solucdo de soda caustica, NaOH, sob condicdes moderadas de pressao e
temperatura, diferentemente da maioria dos demais constituintes da bauxita. As
condicoes experimentais da etapa de digestdo podem variar muito e um dos
aspectos a ser considerado é a natureza do composto que contém aluminio, pois
a gibsita apresenta maior solubilidade em solugéo de soda do que as duas formas
AIO(OH) polimérficas (CONSTANTINO et al., 2005).

A adicdo de CaO, na etapa de digestdo, tem como principal objetivo

promover a diminuicdo por precipitacdo, de ions carbonato e fosfato dissolvidos no
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meio. A etapa seguinte, denominada clarificacdo, consiste na separacdo do
residuo sélido rico em éxido de ferro (lama vermelha) da solugdo de aluminato de
sédio, Na[AI(OH)4]. O filtrado € entdo resfriado e o Al(OH); é precipitado pela
adicao de particulas (germes de cristalizacdo) de hidroxido de aluminio. Apés a
remocao do Al(OH)s, o filtrado alcalino é concentrado por evaporagéo e retornado
a etapa de digestdo. A maior parte do hidroxido de aluminio é calcinada para
produzir éxido de aluminio, ou seja, a alumina (Al.O3), enquanto que uma pequena
fracao € submetida a secagem e usada como tal (CONSTANTINO et al., 2005).

Na producdo de alumina para ceramica ha necessidade de se introduzir
algumas modificacbes no processo Bayer e no tratamento térmico, (temperaturas
que variam de 1250°C a 1500°C), visando principalmente reduzir o teor de Na.O e
controlar o tamanho e forma dos cristais que tém influéncia sobre as propriedades
finais do produto ceramico. Dessa forma, sdo obtidos inumeros tipos de 6xidos de
aluminio, cada um com determinadas caracteristicas e campo de aplicacdes
(CONSTANTINO et al., 2005).

3.4.2 Membranas de alumina e suas aplicacoes

Como mencionado anteriormente, as membranas de alumina sdo muito
comuns no universo das membranas ceramicas, pois além de serem produzidas a
partir de um material abundante, possuem caracteristicas favoraveis para a
confeccao de corpos porosos. As membranas de alumina podem ser obtidas
pelos métodos tradicionais, mas também através de outras técnicas. Uma das
mais interessantes que vem sendo utilizada, restrita a membranas de alumina, é o
processo de oxidacdo anddica. Através desse processo na presenca de acidos
fosféricos, oxalicos, sulfuricos ou outros &cidos, separadamente ou juntos, um
filme de membrana de alumina porosa pode ser produzida em um &anodo de
alumina. O tamanho e a estrutura do poro do filme de 6xido é controlado através
da variacao de voltagem. Um arranjo hexagonal regular de poros uniformes é
criado normalmente na superficie. A membrana é obtida por dissolucdo do
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aluminio e da camada de éxido, o qual € continuo na superficie de metal. Por
variagdo de voltagem anodica membranas com estruturas porosa e ramificada
podem ser obtidas. Desse modo, finas camadas microporosas podem ser
formadas em um substrato poroso numa membrana homogénea simples
(PATERSON, 1992). Estas membranas tém uma estrutura planar com poros
uniformes e paralelos de formato hexagonal, sem intersecdo e altamente
reproduzivel (LIRA, 2002).

As membranas de alumina tém vasta aplicacdo, podendo ser aplicadas
tanto em processos de filtragdo convencional até em processos de nanofiltragdes
e osmose inversa. Podem ser destacadas também, aplicacbes em tratamento de

aguas e na industria alimenticia.
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4. MATERIAIS E METODOS

Neste capitulo sido apresentados os materiais selecionados e a

metodologia utilizada para o desenvolvimento de cada etapa desta pesquisa.

4.1 Primeira etapa: Confeccao de suportes tubulares

Nesta etapa sado descritos os materiais e metodologia utilizada para
confeccdo dos suportes tubulares ceramicos e as técnicas utilizadas na

caracterizagao dos suportes.

4.1.1 Materiais

Suporte tubular ceramico S1

Para confeccdo do suporte tubular cerdmico S1, foram utilizados os
seguintes materiais: alumina calcinada APC 2011 SG, fornecida pela Empresa
Alcoa Aluminio S.A; argila bentonitica Chocolate, proveniente do municipio de
Boa Vista, PB; amido soluvel P.A da Nuclear, com 99,6% de pureza e 6leo diesel

comercial.

Suporte tubular ceramico S2

Para confeccdo do suporte tubular ceramico S2, foram utilizados os
seguintes materiais: alumina calcinada APC, ndo moida, fornecida pela Empresa
Alcoa Aluminio S.A; argila bentonitica Chocolate, proveniente de Boa Vista — PB;
amido soluvel P.A da Nuclear, com 99,6% de pureza e 6leo diesel comercial.
Para sua utilizacdo na composicdo da massa ceramica do suporte S2, a alumina
calcinada APC, ndo moida, foi utilizada a fragdo de alumina passada em malha
ABNT n° 100 e retida em malha ABNT n° 200.
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4.1.2 Metodologia

4.1.2.1 Confeccao dos suportes tubulares

Preparacao da massa ceramica

A massa ceramica foi preparada da seguinte maneira: a alumina e a argila
bentonitica foram misturadas manualmente, em seguida, foi adicionado a mistura,
amido, previamente dissolvido em agua, em diferentes propor¢des para cada tipo
de suporte. A proporgcdo de cada material utilizado na composi¢cdo dos suportes

tubulares esta apresentada na Tabela 2.

Tabela 2 — Composicao dos suportes tubulares ceramicos.

Composigéo (% em massa)

Materiais Suporte Tubular S1 Suporte Tubular S2
(Alumina APC 2011 SG) (Alumina APC)
Alumina 73,0 59,0
Amido 3,6 6,7
Bentonita 4,4 7,7
Oleo Diesel 3,0 3,6
Agua 16,0 23,0
Homogeneizacao

A massa ceramica foi homogeneizada num misturador. Apds este processo,
a agua e o oOleo diesel foram adicionados a massa ceramica e misturados
manualmente até a obtencdo de uma massa plastica adequada para extrusao,
com aproximadamente 20% de umidade. A massa plastica permaneceu em

repouso por 48h, e em seguida foi conformada por extruséo.
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Extrusao

Os suportes tubulares, S1 e S2, foram obtidos em extrusora a vacuo,
modelo 051, adaptada pela Empresa Verdés. Os suportes tubulares apresentam

didmetro externo de 10,9 mm e didmetro interno de 7,7 mm.

Secagem

Os suportes tubulares foram primeiramente submetidos a secagem natural.
Apoés 48h, foram submetidos a secagem em estufa com temperatura em 110°C

onde ficaram durante 24 h.

Corte

Apds a secagem, as pecgas ceramicas tubulares foram cortadas com

comprimento aproximado de 100 mm.

Sinterizacao

A sinterizagcdo dos suportes tubulares ceramicos foi realizada segundo a
programacgao mostrada na Tabela 3, em forno elétrico laboratorial modelo LF0914,

da Fornos Jung Ltda., com programador N1100 adaptado.

Tabela 3 — Patamares de aquecimento para sinterizagao suportes tubulares.

Taxa de aquecimento Patamar
(°C/min) (min)
Temperatura
Suporte Suporte Suporte Suporte
tubular S1  tubular S2  tubular S1  tubular S2
Tamp @ 150°C 2 2 30 30
150°C a 300°C 2 2 60 60
300°C a 1200°C 5 60

300°C a 1300°C 5 60
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A metodologia desenvolvida para a preparagdo dos suportes tubulares

ceramicos esta apresentada na Figura 10.

Preparacao da Massa Ceramica

y
Homogeneizacao

\i
Extrusao a Vacuo

y
Secagem a Temperatura Ambiente

y
Secagem em Estufa

Corte

l

Sinterizacao —| Caracterizacao

Figura 10 — Fluxograma do processo de obteng¢ao dos suportes tubulares

ceramicos.
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4.1.2.2 Caracterizacao dos suportes tubulares ceramicos

Microscopia eletrénica de varredura (MEV)

A microscopia eletrbnica de varredura foi utilizada como caracterizagao
fisica estrutural dos suportes, procurando analisar a presenca de defeitos
superficiais, uniformidade do suporte, espessura das camadas presentes bem
como a densidade e tamanho de poros. O equipamento utilizado foi um
microscopio eletronico de varredura PHILIPS, modelo XL 30. Esta analise foi
realizada nas instalagdes da Escola Politécnica da Universidade de Sdo Paulo
(EPUSP).

Porosimetria de mercurio

O ensaio de porosimetria de intrusdo de mercurio € uma técnica que
permite a andlise de uma larga faixa de poros (0,003um a 360um), além disso,
fornece outras informagdes relativas a estrutura da amostra que permite uma
caracterizagao fisica excepcional. Entre os dados resultantes da porosimetria, os
principais sao: porosidade percentual, volume total dos poros, volume da amostra
e distribuicdo do tamanho dos poros de acordo com o volume ocupado. As
porosimetrias foram executadas em um porosimetro de mercurio modelo AutoPore

[l da marca Micromeritics Corp, nas instalagdes da EPUSP.

Andlise termogravimétrica (TG)

O ensaio TG foi realizado no suporte cerdmico S2 para identificar as
temperaturas nas quais ocorre perda de massa, a fim de auxiliar na determinagao
da curva de queima dos suportes das membranas, bem como na interpretacao
das transigdes fisicas e reacdes quimicas que ocorrem na massa ceramica.

A amostra foi submetida a analise térmica em Analisador Térmico, modelo

RB — 3000 - 20, fabricado pela Empresa BP Engenharia, com taxa de
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aquecimento de 12°C/min. A temperatura maxima foi de 1000°C. O ensaio foi

realizado no Laboratorio de Engenharia de Materiais, da UFCG.

Difracao de raios-X

O ensaio de difracdo de raios-x foi realizado para identificacdo das fases
cristalinas na massa ceramica antes e apods a sinterizagdo. O equipamento
utilizado foi o Difratdbmetro de raios-X modelo XRD-6000 fabricado pela empresa
Shimadzu. O ensaio foi realizado com a radiagcao CuKa, com uma tensao de 40
kV e uma corrente de 30 mA. A faixa de varredura (angulo 26) variou de 10 a 60°
e com uma velocidade de 2°C/min. O ensaio foi realizado no Laboratério de
Engenharia de Materiais da UFCG.

Medidas de fluxo

As medidas de fluxo dos suportes ceramicos tubulares foram realizadas em
escala de laboratorio, por meio de um sistema de fluxo tangencial (“cross-flow”),
para avaliagdo do comportamento de fluxo. A Figura 11 esquematiza o sistema de
fluxo tangencial. Os ensaios foram realizados no Laboratério de Referéncia em
Dessalinizagdao (LABDES), da Unidade Académica de Engenharia Quimica
(UAEQ), da UFCG.
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Figura 11 — Esquematizacao do sistema de fluxo tangencial (Fonte: SILVA, 2006).

O sistema de medida de fluxo € composto por:

e bomba centrifuga com vazao de 6 I/min;
e reservatorio de alimentacéo;

e reator onde o suporte ceramico € suportado;

e mandmetro, com escala de 0 a 6,0 Bar, para medir a pressao do fluxo de

agua no sistema;

e balanga digital marca Gehaka, modelo BG1000, com precisdo de 0,01g,

para pesar a agua permeada pela membrana e

e crondbmetro digital para medir o intervalo de tempo da coleta do fluxo

permeado pela membrana e o tempo decorrido entre as coletas.

O sistema funciona da seguinte maneira: a bomba é ligada e espera-se a

permeacao da primeira gota através da membrana, apos 60 segundos da

permeacao da primeira gota, inicia-se a coleta do permeado durante 1 mim. O

Rafael Vilar Franca
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peso dessa coleta é medido e anotado em uma planilha, assim como o horario da
coleta. Esse processo de coleta do permeado é repetido a cada 3 minutos,
durante aproximadamente 90 min, quando o fluxo normalmente é estabilizado. O

fluxo permeado (J) foi determinado através da seguinte equagéao (HABERT, 1997):

Sendo: V o volume (m?®) da agua permeada durante o intervalo de tempo ¢, t 0
intervalo de tempo da coleta de agua permeada pela membrana (dia), A a area util

da membrana (m?) e P a pressdo aplicada (bar).

Obtém-se os graficos das medidas de fluxo dos suportes ceramicos, por

meio dos valores dos fluxos permeados em fungdo do tempo de ensaio decorrido.
4.1.2.3 Avaliacao dos suportes no pré-tratamento de agua

Producao do efluente sintético

Para analisar o desempenho dos suportes ceramicos, foi produzido um
efluente sintético com materiais sélidos em suspensao, para simular uma agua
contaminada. Esse efluente foi produzido adicionando-se 0,1g de argila
bentonitica Chocolate para cada litro de agua, obtendo-se uma agua com turbidez

de aproximadamente 30 NTU.

Andlise granulométrica das particulas em suspensao no efluente sintético e
no permeado dos suportes ceramicos

A anadlise granulométrica das particulas em suspensdo no efluente
sintético, antes e depois do tratamento com o suporte, foi realizada por meio do

sistema analisador de tamanho de particulas por difracdo a laser (granuldmetro),




48

marca Cilas, modelo1064 LD. Este ensaio foi realizado nas instalacbes do
Laboratério da Unidade Académica de Engenharia Materiais (UAEMa), da UFCG.

Fluxo dos suportes utilizando o efluente sintético

Este ensaio foi feito por meio de fluxo tangencial utilizando a mesma

metodologia feita para agua destilada, conforme descrito anteriormente.

Fluxo relativo dos suportes

O fluxo relativo dos suportes foi determinado comparando-se o fluxo dos

suportes em agua destilada e no efluente sintético, conforme equagéao abaixo:

Je ="~ [2]

Sendo: Jr 0 fluxo relativo, J o fluxo utilizando o efluente sintético permeado pelos
suportes (m3/m2.dia.bar) e Jo o fluxo utilizando agua destilada permeada pelos

suportes (m*m?2.dia.bar).

Ensaio de turbidez e rendimento dos suportes

O rendimento dos suportes foi determinado em funcao dos valores obtidos
de turbidez do efluente sintético antes e depois da passagem pelos suportes. A
concentragao de particulas foi relacionada com a turbidez, por serem grandezas
lineares, ou seja, o aumento da concentracdo, eleva a turbidez na mesma
proporcdo. O equipamento utilizado para medir a turbidez foi o turbidimetro da
marca Hanna Instruments.

A formula utilizada para célculo do rendimento foi a seguinte:

R(%) = (1 —lexmo [3]

0
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Sendo: R o rendimento da membrana (%), T a turbidez da agua permeada pelo
suporte (NTU) e Ty a turbidez do efluente sintético (NTU).

4.2 Segunda etapa: Confeccao das membranas ceramicas assimétricas

Com os resultados obtidos no desenvolvimento da etapa anterior, foi
selecionado o suporte utilizado para a continuidade da pesquisa e nele foi
depositado a camada ativa da membrana. Os materiais, as metodologias
empregadas para a confecgcdo das membranas e as técnicas de caracterizagao

estdo apresentadas a seguir.

4.2.1 Materiais

Nesta etapa foi utilizado o suporte tubular S2 e para preparagcéo da
camada ativa, foram utilizados os seguintes materiais: alumina calcinada APC
2011 SG moida em laboratério por 24 horas, fornecida pela Empresa Alcoa
Aluminio S.A.; argila bentonitica Chocolate, proveniente do municipio de Boa

Vista, PB; etileno glicol P.A e hexametafosfato de sédio, fornecidos pela VETEC.

4.2.2 Metodologia

4.2.2.1 Confeccao e caracterizacao das membranas assimétricas

Recobrimento do suporte tubular

O recobrimento do suporte tubular foi realizado com uma dispersao
preparada a base da alumina APC 2011 SG, a mesma foi moida para que se
obtivesse uma granulometria desejada para realizar a deposi¢ado sobre o suporte
ceramico. O intuito de realizar a deposi¢ao é obter uma estrutura semelhante com
a apresentada na Figura 6, Capitulo2, com uma camada seletiva de espessura

fina, suportada em um material macroporoso.
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Moagem da alumina APC 2011 SG

A alumina APC 2011 SG foi moida em um moinho tipo periquito, produzido
pela V.D.M Tintas Fornos e Maquinas. A moagem foi realizada via umida,
utilizando agua, durante 10 min, 20 min, 30 min, 60 min e 24 horas, e em alcool
etilico durante 24horas, para avaliar a influéncia do tempo de moagem na

granulometria obtida.

Anadlise granulométrica das aluminas estudadas

A andlise granulométrica foi determinada por via umida num sistema
analisador de tamanho de particulas por difracdo a laser (granulémetro), marca
Cilas, modelo1064 LD. Este ensaio foi realizado no Laboratério de Engenharia de
Materiais da UFCG.

Foram realizados ensaios para a alumina APC 2011 SG, alumina APC,
alumina APC 2011 SG moida em alcool etilico durante 24 h e alumina APC 2011

SG moida em agua durante 10 min, 20 min, 30 min, 60 min e 24h.

Deposicao da camada sobre o suporte ceramico

Para a deposi¢cao da camada sobre o suporte, foi utilizada uma dispersao
com uma mistura de 18% em peso de alumina, 2% em peso de bentonita e 80%
em peso de uma solugdo de etileno glicol e defloculante hexametafosfato de
soédio.

Os componentes da dispersao sao primeiramente dispersados em ultra-
som por 10 min, para que ocorra a desaglomeracao das particulas, apos esta
etapa a disperséo é levada para um agitador mecanico durante 30 min, a uma
velocidade de 300 rpm, para que ocorra total homogeneizagdo dos
componentes. Logo apds a dispersao é levada para deposigao sobre o suporte
ceramico.

As membranas foram obtidas por meio da deposi¢cao da dispersao de

alumina pelo método “dip coating” na parte interna do suporte de alumina,
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usando o tempo de deposicdo de 10 segundos para um suporte e 1 minuto para
outro. A camada formada foi seca a 100°C por 24 h e posteriormente calcinada a
1300°C (sistema suporte + filme), obedecendo a curva de sinterizagdo do
suporte tubular S2, apresentado na Tabela 3.

Foram confeccionados quatro tipos de membranas de acordo com o tipo

de moagem e com o tempo de deposigao do filme, foram elas:

e moagem da Alumina APC 2011 SG durante 24 h com agua:
- deposicao durante 10s - nomenclatura da membrana: Membrana A.

- deposic¢ao durante 1min - nomenclatura da membrana: Membrana B.
e moagem da Alumina APC 2011 SG durante 24 h com alcool etilico:
- deposigao durante 10s - nomenclatura da membrana: Membrana C.

- deposi¢ao durante 1min - nomenclatura da membrana: Membrana D.

O fluxograma da preparagao da solugéo esta esquematizado na Figura 12.

Alumina + Hexametafosfato de sédio + Etileno glicol + Bentonita

Ultra-som

Agitador

y
Deposicao (dip coating)

Figura 12 — Fluxograma da preparagéo da solugéo a base de alumina.
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Microscopia eletrénica de varredura (MEV)

O procedimento € o mesmo descrito no item 4.1.2.2, sendo que este
ensaio foi realizado utilizando o equipamento de microscopia eletrbnica de
varredura Shimadzu Superscan SSX-550. Esta analise foi realizada nas
instalacbes do Laboratério de Ensaios de Materiais, localizado no Centro de
Tecnologia do Gas, RN (CTGAS-RN).

Porosimetria de mercurio

O procedimento € o mesmo descrito no item 4.1.2.3. As porosimetrias
foram executadas em um porosimetro de mercurio modelo Pascal 240, da marca

LTM, no Laboratério de Termoquimica e Materiais, da UFPB.

Medidas de fluxo

As membranas assimétricas foram caracterizadas por medidas de fluxo da

mesma maneira descrita anteriormente no item 4.1.2.2.

Avaliacao das membranas no pré-tratamento de agua

As membranas foram avaliadas no pré-tratamento de agua da mesma

forma descrita anteriormente no item 4.1.2.3.
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO

Neste capitulo sdo apresentados e discutidos os resultados obtidos dos
ensaios de caracterizacao dos suportes ceramicos e das membranas ceramicas
assimétricas, assim como, das suas aplicagdes no pré-tratamento de agua. Para
um melhor entendimento esse capitulo foi dividido em duas etapas. Na primeira
etapa estdo discutidos os resultados referentes aos suportes ceramicos e na

segunda etapa os referentes as membranas assimétricas.

5.1Primeira etapa: Suportes tubulares ceramicos

5.1.1 Caracterizacao morfolégica dos suportes tubulares ceramicos

Microscopia eletrénica

A Figura 13 mostra micrografias dos suportes ceramicos S1 e S2. De
acordo com os resultados percebe-se uma superficie homogénea com poros
distribuidos, a auséncia de trincas ou defeitos superficiais. Foi verificada no
suporte S1 a presenga de aglomerado de particulas variando na ordem entre 2 a
10um, e no suporte S2 aglomerados de particulas variando na ordem entre 5 a
15um. Este resultado ja era esperado, pois a alumina usada para confeccionar o
suporte S2 apresentava uma granulometria maior. Desta forma, pode-se esperar
uma maior permeabilidade do suporte S2, uma vez que o tamanho dos poros é
funcdo do tamanho das particulas do material com o qual foi feito. As
micrografias nao permitem estimar com precisdo o tamanho dos poros nos
suportes, no entanto verifica-se uma diferengca no aspecto superficial das
micrografias, com o suporte S2 apresentando poros maiores, porém essas

observagdes nao sao conclusivas.
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Figura 13 — Micrografias dos suportes ceramicos S1 e S2.

Porosimetria de mercurio

As Figuras 14 e 15 apresentam os graficos do didametro médio de poros
em funcado do volume de intrusdo acumulada de mercurio para os dois tipos de
suporte. Observa-se que o suporte S1 apresenta a maioria de poros variando em
torno do didametro de 0,74 um, como pode ser observado na inclinagcdo da curva
nesta faixa e o suporte S2 com duas faixas de didmetros de poros, uma com
diametro médio em torno de 0,5 um e outra com didametro médio em torno de
15um.

As Figuras 16 e 17 apresentam os graficos da distribuicdo dos didmetros
meédios dos poros dos suportes. Pode-se verificar que o suporte S1 apresenta
uma estrutura unimodal e uma distribuicao estreita de poros, sendo este um fator
determinante para caracteriza-lo como altamente seletivo na faixa de 0,74um. O
suporte S2 tem uma distribuicdo mais aberta, além da sua estrutura bimodal, A
primeira faixa de didmetro médio de aproximadamente 15um deve-se aos poros
intergranulares formado entre os agregados de alumina resultantes do processo
de calcinagao, a segunda faixa com diametro médio de 0,5um deve-se a poros

intragranulares dos graos de alumina.

Rafael Vilar Franca
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Figura 14 — Grafico do diametro médio de poros em fungédo do volume de intrusdo

de mercurio acumulado no suporte S1.
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Figura 15 — Grafico do diametro médio de poros em fungédo do volume de intrusao

de mercurio acumulado no suporte S2.
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Figura 16 — Grafico da distribuicdo de tamanho médio de poros em fungao da

variagado do volume de intrusdo de mercurio no suporte S1.
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Figura 17 — Grafico da distribuicdo de tamanho médio de poros em fungéo da

variagao do volume de intrusdo de mercurio no suporte S2.
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Os valores do diametro médio dos poros e da porosidade dos suportes
tubulares ceramicos apresentados na Tabela 4, s6 vém a confirmar as
afirmacbes citadas acima, tendo o suporte S2 valores superiores devido a
granulometria da alumina utilizada na sua confecgao ser bastante superior do

que a usada no suporte S1.

Tabela 4 — Valores do diametro médio dos poros e da porosidade dos suportes.

Diametro médio . o
dos poros (um) Porosidade (%)

Suporte S1 0,74 45,45
Suporte S2 0,05e 15,48 65,32

Tipo de suporte

Devido ao didametro médio dos poros, os suportes S1 e S2 podem ser
classificados como membranas de microfiltacdo e em virtude de sua estreita
faixa de distribuicdo de tamanho de poros € muito provavel que o suporte S1
tenha alta seletividade, analisando da mesma maneira é esperado que o suporte

S2, tenha uma alta permeabilidade.

Andlise termogravimétrica (TG)

A Figura 18 mostra a curva da analise termogravimétrica do suporte
ceramico S2 usado na confeccdo da membrana. Observa-se uma perda de
massa de mais de 2% até 200°C, proveniente da perda de massa da agua
existente. De 200 a 900°C, observa-se uma acentuada perda de massa em torno
de 18%, em consequéncia da perda de matéria orgénica e de hidroxilas da

fragao argila. A perda total de massa foi de aproximadamente 20%.
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Figura 18 — Analise termogravimétrica do suporte ceramico.

Difracao de raios-X

A Figura 19 mostra o resultado da difracdo de raios-X da massa cerémica
e do suporte ceramico S2 utilizado na confecgdo da membrana assimétrica.
Observa-se que o difratograma registra a presencga de picos caracteristicos da
alumina com distancias interplanares de 3,47; 2,54; 2,37; 2,08; 1,73 e 1,60 °A.
Observa-se também que apds a sinterizagdo da massa, os picos da alumina
permaneceram, ocorrendo apenas uma diminuicdo na intensidade dos mesmos.

Isso indica que embora tenha ocorrido alguma sinterizagéo, isto ocorreu
de forma incipiente, como mostra o grafico do suporte com o aparecimento de
pequenos picos de outras fases secundarias nao identificadas, que
provavelmente devem ser da argila bentonitica presente na massa em pequena

quantidade.
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Figura 19 — Difragao de raios-X da massa e do suporte ceradmico S2.

Medidas de fluxo

Os resultados dos fluxos de agua destilada que permeiam através dos
suportes S1 e S2 estdo mostrados nos graficos das Figuras 20 e 21,
respectivamente. A Figura 22 apresenta o grafico comparativo dos fluxos
medidos nos dois suportes.

O suporte S1 apresentou um fluxo permeado estabilizado em torno de
13,0 m3*m2.dia.bar, e o do suporte S2 estabilizado em torno de 400,0
m3*/m2.dia.bar, sendo o fluxo permeado do suporte S2 aproximadamente 30
vezes maior. Esta alta permeabilidade do suporte S2 era esperada devido aos

seus poros maiores e sua maior porosidade.
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Figura 20 — Grafico do fluxo de agua destilada permeada através do suporte S1.
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Figura 21 — Grafico do fluxo de agua destilada permeada através do suporte S2.
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Figura 22 — Grafico comparativo dos fluxos de agua destilada permeada pelos

suportes ceramicos.

5.1.2 Avaliacao dos suportes tubulares no pré-tratamento de agua

Analise granulométrica das particulas em suspensao no efluente sintético e
no permeado dos suportes ceramicos

A Figura 23 apresenta a distribuicdo granulométrica por tamanho de
particulas dos sélidos em suspensao do efluente sintético. Verifica-se um maior
percentual de particulas com dimensdes variando entre 4 e 14 um, tendo as
particulas suspensas um didmetro médio de 9,69 um.

A Figura 24 apresenta a distribuicdo granulométrica do efluente sintético
permeado pelo suporte S2, verifica-se um maior percentual de particulas com
dimensdes variando entre 4 e 12 um, tendo as particulas suspensas um diametro

médio de 7,91um. Ocorreu uma diminui¢cdo do teor das particulas com tamanho
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maior que 15um, isso quando comparado com o do efluente sintético, como pode
ser observado pela diminuigdo da area do grafico na regido citada. Essa
diminuigao deve-se ao fato do suporte S2 possuir poros na faixa de 0,05 e 15um,
retendo assim em maior quantidade as particulas com diametro superior a 15um.

O ensaio de analise granulométrica nao foi possivel ser realizado para o
efluente sintético permeado pelo o suporte S1, por esta agua nao apresentar a
concentracdo minima de solidos em suspensao necessaria para a leitura do
equipamento, isto se deve ao fato do suporte S1 apresentar poros na faixa de
0,74um e reter praticamente todos os sélidos em suspensdo presentes no

efluente sintético.
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Figura 23 — Distribuigdo granulométrica das particulas em suspensao no efluente

sintético.
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Figura 24 — Distribuicdo granulométrica das particulas em suspensao no efluente

sintético permeado pelo suporte S2.
Fluxo dos suportes utilizando o efluente sintético

Os resultados de fluxo do efluente sintético permeado pelos suportes S1 e
S2 estdo mostrados nos graficos das Figuras 25 e 26, respectivamente. A Figura
27 apresenta o grafico comparativo dos fluxos permeados dos suportes.

O suporte S1 apresentou um fluxo permeado estabilizado em torno de 5,0
m?3*/m2.dia.bar, e o do suporte S2 estabilizado em torno de 220,0 m3/m2.dia.bar,
sendo o fluxo permeado do suporte S2 aproximadamente 40 vezes maior.

Observa-se que o comportamento do fluxo dos suportes utilizando o
efluente sintético é diferente do fluxo permeado com agua destilada, isto porque,

as particulas que estdo em suspensado no efluente provocam entupimento em
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parte dos poros, ou ficam depositadas na superficie do suporte diminuindo

assim, o fluxo.
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Figura 25 — Grafico do fluxo do efluente sintético permeado pelo suporte S1.
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Figura 26 — Grafico do fluxo do efluente sintético permeado pelo suporte S2.
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Figura 27 — Grafico comparativo dos fluxos do efluente sintético permeado pelos

suportes ceramicos.

Fluxo relativo dos suportes (J/Jo)

Os resultados dos fluxos relativos permeados pelos suportes S1 e S2
estdo mostrados nos graficos das Figuras 28 e 29, respectivamente. A Figura 30
apresenta o grafico comparativo dos fluxos relativos permeados pelos suportes.

O suporte S1 na presencga do efluente sintético operou em torno de 30%
da sua capacidade de permeacdo, enquanto o suporte S2 em torno de 55%. A
diminuicdo acentuada na capacidade de permeacdo do suporte S1,
provavelmente ocorre devido a deposicdo de particulas em suspensdo na
superficie do suporte, ocorrendo um entupimento superficial e impedindo uma
melhor permeagao. No suporte S2 o entupimento ocorre mais internamente,
devido ao maior tamanho de poros, ndao acarretando uma queda tdo acentuada

na permeacgao.
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Figura 28 — Grafico do fluxo relativo permeado pelo suporte S1.
Fluxo relativo permeado do suporte 2

1
o 08 -
2
3
_g 0,6
s
® 04 -
o
3
T 0.2

0 T T T T T

0 20 40 60 80 100 120
tempo(min)

Figura 29 — Grafico do fluxo relativo permeado pelo suporte S2.
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Comparacao do fluxo relativo permeado dos suportes
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Figura 30 — Grafico comparativo dos fluxos relativos dos suportes ceramicos.

Ensaio de Turbidez e Rendimento dos suportes

Foi realizado o ensaio de turbidez na agua permeada pelos suportes. Os
resultados podem ser vistos na Tabela 5. Percebe-se no suporte S1 uma
diminuicdo nos valores da turbidez para valores proximos de zero, indicando que
grande parte do material sélido que estava em suspensao no efluente sintético
foi retido pelo suporte, apresentando assim uma grande seletividade. O suporte
S2 apresentou uma diminuicdo na turbidez da agua, mas nao tdo eficiente
quanto ao suporte S1, isso ocorre devido aos maiores tamanhos de poros
presentes no suporte S2, ndo retendo boa parte das particulas, presentes no

efluente, com tamanhos menores do que os poros do suporte.
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Tabela 5 — Valores dos ensaios de turbidez do efluente sintético para os suportes.

Turdidez inicial do

Tipo de o Turbidez média da Turbidez final da
efluente sintético
suporte permeacao (NTU) permeacao (NTU)
(NTU)
S1 15,3 0,78 0,61
S2 33,1 14,57 9,2

Os resultados dos rendimentos do suporte S1 e S2 podem ser vistos nos
graficos das Figuras 31 e 32, respectivamente. Observa-se que o S1 teve
rendimento alto desde o inicio do ensaio, retendo praticamente todo material em
suspensdo, comprovando assim a sua alta seletividade. O suporte S2 teve um
baixo rendimento no inicio, elevando esse rendimento ao longo do ensaio e
estabilizando em torno de 70%, esse aumento do rendimento pode ser atribuido
ao entupimento de alguns poros ou pela deposigao de particulas em suspensao
sobre a superficie do suporte, atuando assim na retengédo das proprias particulas
em suspensado do efluente. Esse fendbmeno é conhecido como “fouling”,

acarretando também na queda do fluxo permeado.
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Figura 31 — Gréfico do rendimento do suporte S1.
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Figura 32 — Grafico do rendimento do suporte S2.

A analise conjunta dos resultados nos permite concluir que o suporte S1,
preparado com a alumina APC 2011 SG, possui uma alta seletividade para reter
as particulas em suspensao do efluente sintético, caracteristica desejavel para
compor a camada ativa de uma membrana de microfiltragdo, enquanto o suporte
S2, preparado com a alumina APC ndo moida, possui alta permeabilidade.
Assim, com o intuito de se combinar as caracteristicas de seletividade e
permeabilidade, optou-se por usar o suporte S2 como suporte da membrana
assimétrica e como camada ativa a alumina APC 2011 SG moida em laboratorio.
A camada ativa foi depositada na superficie interna do suporte S2. Os resultados

de caracterizagao desta membrana s&o apresentados na segunda etapa.
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5.2 Segunda etapa: Membranas ceramicas assimétricas

5.2.1 Membranas ceramicas assimétricas

Andlise granulométrica das aluminas estudadas

As Figuras 33 e 34 apresentam os graficos referentes as analises
granulométricas da alumina APC e da alumina APC 2011 SG, respectivamente.

Na Figura 33, verifica-se um maior percentual de aglomerados de
particulas com dimensdes variando entre 90 e 105um, tendo aglomerados com
didametro médio de 86,51um. A presenga de aglomerados nessa faixa de
didmetro conduz a formagdo de poros grandes e, consequentemente, alta

permeabilidade, caracteristicas desejaveis para um suporte ceramico.
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Figura 33 — Distribuicdo granulométrica das particulas da alumina APC.

A andlise granulométrica da alumina APC 2011 SG, apresentada na Figura
34, mostra um maior percentual de aglomerados com dimensdes variando entre
4 e 7um, tendo aglomerados com um didmetro meédio de 4,45um. Esse resultado
confirma os apresentados na primeira etapa para o suporte S1, evidenciando a
alta seletividade resultante da formacéo de poros pequenos. Como mencionado
anteriormente, a alumina APC 2011 SG apresenta caracteristica desejavel para

confecgao da camada ativa da membrana de microfiltragao.
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Figura 34 — Distribuigdo granulométrica das particulas da alumina APC 2011 SG.

Para reduzir o tamanho de poros e, assim, aumentar a seletividade da
membrana, a alumina APC 2011 SG foi moida durante 10 min, 20 min, 30 min,

60 min e 24 h em agua e durante 24 horas em alcool etilico.
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Pode-se observar na Figura 35 que as moagens de 10, 20, 30 e 60 min
em agua, nao apresentaram mudangas significativas em relagdo a alumina APC
2011 SG, apresentando todas aglomerados de particulas com didmetro médio na

ordem de 4,45um.
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Figura 35 — Distribuicdo granulométrica das particulas da alumina APC 2011 SG
moida em agua durante 10, 20, 30 e 60 min.
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Pode-se observar na figura 36 que a alumina APC 2011 SG moida em agua
durante 24 h, teve suas particulas reduzidas em maior percentual para didametros
variando entre 3 e 5um, tendo aglomerados com um didmetro médio de 2,61um,
resultados semelhantes foram obtidos para a alumina APC 2011 SG moida em
alcool etilico durante 24 h, como mostrado na figura 37, onde observa-se
particulas em maior percentual com didmetros variando entre 3 e Sum, tendo
aglomerados com um diametro médio de 2,79um. Os resultados evidenciam que
nao ocorreram mudangas significativas entre os dois tipos de moagem, mas
houve diminuigdo no tamanho das particulas em relacdo a alumina APC 2011

SG, sendo assim estas as selecionadas para compor a camada ativa da
membrana.
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Figura 36 — Distribuigdo granulomeétrica das particulas da alumina APC 2011 SG

moida em agua por 24h.
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Figura 37 — Distribuigcdo granulométrica das particulas da alumina APC 2011 SG

moida em alcool etilico por 24h.

Microscopia Eletrénica

As Figuras 38(a), 39(a), 40(a) e 41(a) apresentam as micrografias da
superficie interna (camada ativa) das membranas ceramicas A, B, C e D,
respectivamente. Nas Figuras 38(b), 39(b), 40(b) e 41(b) sdo apresentadas as
micrografias do corte longitudinal mostrando a interface entre o suporte e a
camada ativa, bem como a espessura da mesma. De acordo com os resultados
percebe-se a formacdo de membranas assimétricas, com superficies
homogéneas, com poros distribuidos, interfaces regulares e a auséncia de
trincas ou defeitos superficiais. Verificou-se nas membranas A e B (Figuras 38 e

39), a presenga de aglomerados de particulas variando na ordem de 2um-10um,
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contendo poros na ordem de 0,5um-1um, porém essas observagdes nao sao
conclusivas. Pode-se observar que o tempo de deposi¢ao influenciou na
espessura da camada ativa, possuindo a membrana B uma camada ativa quatro
vezes mais espessa que a membrana A, devendo influenciar assim na
permeabilidade da mesma. As membranas C e D (Figuras 40 e 41) apresentam
aglomerados de particulas variando na ordem de 1um-9um, contendo poros na
ordem de 0,5um-1um, porém essas observagdes ndo sao conclusivas. A camada
ativa da membrana D é trés vezes mais espessa que a da membrana C, devido a
diferenca no tempo de deposicao da camada. As membranas C e D apresentam
superficies mais uniformes e homogéneas, tendo aglomerados de particulas com

tamanhos mais regulares que as membranas A e B.

Figura 38 — (a) micrografia da superficie interna (camada ativa) e (b) micrografia

do corte longitudinal, para membrana ceramica A.

Rafael Vilar Franca
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Figura 39 — (a) micrografia da superficie interna (camada ativa) e (b) micrografia

do corte longitudinal, para membrana ceramica B.

(b)

Figura 40 — (a) micrografia da superficie interna (camada ativa) e (b) micrografia

do corte longitudinal, para membrana ceramica C.

Rafael Vilar Franca
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Figura 41 — (a) micrografia da superficie interna (camada ativa) e (b) micrografia

do corte longitudinal, para membrana ceramica D.

Para os ensaios de porosimetria de mercurio, embora tenham sido
realizados, os resultados nao foram publicados neste trabalho por néo
apresentarem valores confiaveis, isto devido as membranas serem assimétricas
e a camada ativa possuir uma espessura muito fina. Desta forma o volume total
de poros nesta camada se torna pequeno, principalmente em comparagdo com o
volume de poros do suporte (S2), ficando desta maneira mascarado os

resultados de porosimetria de mercurio para a camada ativa.

Rafael Vilar Franca
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Medidas de Fluxo

Os resultados dos fluxos de agua destilada que permeiam através das
membranas A, B, C e D estao apresentados nos graficos das Figuras 42, 43 e 44
e 45, respectivamente. A Figura 46 expde o grafico comparativo dos fluxos
medidos nas membranas.

A Membrana A apresentou um fluxo permeado estabilizado em torno de
15,0 m*/m2.dia.bar, a membrana C estabilizado em torno de 35,0 m*m2.dia.bar, e
as membranas B e D fluxos estabilizados em torno de 7,0 m3®m?2.dia.bar. Os
resultados de fluxos superiores das membranas A e C, em relagdo as
membranas B e D, se deve ao fato dessas ultimas possuirem uma camada ativa
com maior espessura, devido ao tempo de 1 minuto de deposigao.

A Tabela 6 mostra os valores médios dos fluxos permeados, além de
dados comparativos em relacdo a membrana de maior fluxo. A maior
permeabilidade foi apresentada pela membrana C, este fato pode ocorrer devido
a uma estrutura assimétrica com menor espessura da camada ativa ao longo da
membrana, e uma homogeneidade do tamanho das particulas como pode ser
observado nos ensaios de microscopia. Os valores mostram que a membrana A
apresenta 43,05% do fluxo da membrana da C, a membrana B apresenta 20,6%

e a membrana D apresenta apenas 16,8% do fluxo da membrana C.

Tabela 6 — Valores médios dos fluxos permeados com agua destilada no estado

estacionario das membranas.

Fluxo permeado
(m3*/m2.dia.bar)

Membrana

A 15,07
B 7,21
C 35,18
D 5,88
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Fluxo permeado da membrana A
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Figura 42 — Grafico do fluxo de agua destilada permeada através da membrana A.

Fluxo permeado da membrana B
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Figura 43 — Grafico do fluxo de agua destilada permeada através da membrana B.
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Fluxo permeado da membrana C
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Figura 44 — Grafico do fluxo de agua destilada permeada através da membrana C.

Fluxo permeado da membrana D
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Figura 45 — Grafico do fluxo de agua destilada permeada através da membrana D.
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Comparacao dos fluxos permeados das membranas
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Figura 46 — Grafico comparativo dos fluxos de agua destilada permeada pelas

membranas.

5.2.2 Avaliacao das membranas no pré-tratamento de agua

Analise granulométrica das particulas em suspensdao no permeado do
efluente sintético das membranas ceramicas

O efluente sintético utilizado para avaliar a eficiéncia das membranas no
pré-tratamento de agua foi o mesmo utilizado na avaliagdo dos suportes. O
ensaio de analise granulométrica, para determinar o tamanho das particulas dos
solidos em suspensdo, nao foi possivel ser realizado para a agua permeada
pelas membranas, pois a agua nao apresentou a concentragdo minima de
solidos em suspensao necessaria para a leitura do equipamento, isto € devido ao
fato das membranas apresentarem alta seletividade na faixa de microfiltracéo e
reter praticamente todos os solidos em suspensdo presentes no efluente

sintético.
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Fluxo das membranas utilizando o efluente sintético

Os resultados dos fluxos de efluente sintético permeada pelas membranas
A, B, C e D sdao mostrados nos graficos das figuras 47, 48, 49 e 50,
respectivamente. A Figura 51 apresenta o grafico comparativo dos fluxos
permeados das membranas.

A membrana A apresentou um fluxo permeado estabilizado em torno de
8,0 m?®m2.dia.bar, a membrana B apresentou um fluxo em torno de 6,0
m3*/m2.dia.bar, a membrana C apresentou um fluxo em torno de 10,0
m3/m?.dia.bar e a membrana D apresentou um fluxo estabilizado em torno de
4,5 m3/m?.dia.bar. Observa-se que o comportamento do fluxo dos suportes
utilizando o efluente sintético é diferente do fluxo permeado com agua destilada,
isto porque, as particulas que estdo em suspensdo no efluente provocam
entupimento dos poros, ou ficam depositados na superficie da camada ativa,
reduzindo a permeabilidade da membrana. Verifica-se que a membrana mais
susceptivel por este processo de entupimento foi a membrana C. O
comportamento similar de todas as membranas demonstra a uniformidade no
processamento das mesmas e comprova a auséncia de trincas e defeitos
superficiais.

A tabela 7 mostra os valores médios dos fluxos permeados, verifica-se
que a membrana C apresentou o maior valor de fluxo permeado, devido a fatos
discutidos anteriormente. A membrana A apresenta 80,92% do fluxo da
membrana da C, a membrana B apresenta 59,38% e a membrana D apresenta
44,76% do fluxo da membrana C.
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Tabela 7 — Valores médios dos fluxos permeados com o efluente sintético no

estado estacionario das membranas.

Fluxo permeado

Membrana ,
(m3*/m2.dia.bar)
A 8,19
B 6,01
C 10,12
D 4,53
Fluxo permeado membrana A
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Figura 47 — Grafico do fluxo do efluente sintético permeado pela membrana A.
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Fluxo permeado membrana B
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Figura 48 — Grafico do fluxo do efluente sintético permeado pela membrana B.
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Figura 49 — Grafico do fluxo do efluente sintético permeado pela membrana C.
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Fluxo permeado membrana D
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Figura 50 — Grafico do fluxo do efluente sintético permeado pela membrana D.

Comparacao dos fluxos permeados das membranas
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Figura 51 — Grafico comparativo dos fluxos do efluente sintético permeado pelas

membranas.
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Fluxo Relativo das Membranas (J/Jo)

Os resultados dos fluxos relativos permeados pelas membranas A, B, C e
D estao mostrados nos graficos das Figuras 52, 53, 54 e 55, respectivamente. A
Figura 56 apresenta o grafico comparativo dos fluxos relativos permeados pelas
membranas.

Observa-se que todas as membranas operaram em torno de 20% da sua
capacidade de permeacdo. A diminuicdo acentuada na capacidade de
permeacdao das membranas ocorre devido aos mesmos motivos descritos
anteriormente, ou seja, o entupimento de parte dos poros por particulas da
suspensao e devido ao acumulo de particulas na superficie interna da
membrana, mas elas devem estar mais propicias a ultima opgéo, isso devido as
mesmas possuirem poros pequenos e nao permitirem a passagem das particulas

em suspensao no efluente.
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Figura 52 — Grafico do fluxo relativo permeado pela membrana A.
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Fluxo relativo(J/Jo)
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Figura 53 — Grafico do fluxo relativo permeado pela membrana B.
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Figura 54 — Grafico do fluxo relativo permeado pela membrana C.
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Fluxo relativo membrana D
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Figura 55 — Grafico do fluxo relativo permeado pela membrana D.
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Figura 56 — Grafico comparativo dos fluxos relativos das membranas.
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Ensaio de turbidez e Rendimento das Membranas

Foi realizado o ensaio de turbidez na d4gua permeada pelas membranas.
Os resultados podem ser vistos na Tabela 8. Percebe-se que todas as
membranas apresentaram uma redugao dos valores de turbidez para proximos
de zero, indicando que grande parte do material sélido que estava em suspenséao
no efluente sintético foi retido pelas membranas. Pode-se entdo afirmar que
todas as membranas assimétricas confeccionadas e avaliadas sao eficientes
para a faixa de tamanho de particulas do efluente sintético estudado e que estéo
na faixa de microfiltragcao, tendo a camada ativa depositada alta seletividade para

a faixa citada.

Tabela 8 — Valores dos ensaios de turbidez do efluente sintético.

Turdidez inicial da Turbidez média da  Turbidez final da

Membrana efluente sintético agua agua permeada
(NTU) permeada pela pela membrana
membrana (NTU) (NTU)
A 31,3 0,77 0,73
B 28,5 0,51 0,06
C 27,9 0,39 0,07
D 29,4 0,66 0,09

Os resultados dos rendimentos das membranas A, B, C e D podem ser
observados nos graficos das Figuras 57, 58, 59 e 60, respectivamente. Observa-
se que todas as membranas apresentam alto rendimento desde o inicio do
ensaio, apresentando valores proximos a 100%, retendo praticamente todo
material em suspensdo do efluente, comprovando assim a alta eficiéncia das
mesmas. O entupimento de alguns poros, ou a deposicao de particulas sobre a
superficie da camada ativa contribuem de certa maneira para aumentar o
rendimento das membranas, pois esses fenbmenos atuam na retencdo das

préprias particulas em suspensao do efluente, embora isto implique também em
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uma diminuicdo do fluxo permeado. Uma maneira de minimizar estes problemas

€ a aplicacdo de uma retrolavagem da membrana, apdés certo tempo de
operacao.
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Figura 57 — Grafico do rendimento da membrana A.
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Figura 58 — Grafico do rendimento da membrana B.
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Rendimento Membrana C
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Figura 59 — Grafico do rendimento da membrana C.
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Figura 60 — Grafico do rendimento da membrana D.
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A analise conjunta dos resultados mostra que a membrana assimétrica C
foi a que apresentou melhores resultados combinados de permeacgédo e
eficiéncia, para a separacado das particulas em suspensio no efluente sintético.
Pode-se classificar a membrana C como sendo uma membrana assimétrica de
microfiltracdo com uma boa permesseletividade, apresentando resultados
satisfatérios para o pré-tratamento de agua, no caso do efluente sintético

estudado.
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6. CONCLUSOES

Com o objetivo de desenvolver membranas ceramicas assimétricas de

alumina, visando verificar sua aplicabilidade no pré-tratamento de agua, conclui-se

que:

suportes porosos tubulares de alumina foram obtidos com
sucesso;

a caracterizacao dos suportes porosos mostram que o suporte
S1, preparado com a alumina APC 2011 SG, possui uma alta
eficiéncia para reter as particulas em suspensao do efluente
sintético e baixa permeabilidade, enquanto o suporte S2,
preparado com a alumina APC, possui alta permeabilidade e
baixa eficiéncia para o efluente em estudo;

a alumina APC, utilizada no preparo do suporte S2, apresenta
caracteristicas favoraveis ao uso como suporte poroso de uma
membrana assimétrica de microfiltracéo;

entre os tempos de moagem estudados para a alumina APC
2011 SG, os melhores resultados foram obtidos para o tempo
de 24h de moagem e com alcool etilico;

as membranas assimétricas de microfiltracao foram obtidas com
sucesso. Dentre as membranas estudadas, as membranas
preparadas com alumina moida em alcool etilico (C e D)
apresentam estruturas mais uniformes e com particulas mais
homogéneas do que as membranas preparadas com alumina
moida em agua (A e B);

os diferentes tempos de deposicdo estudados permitiram
verificar a sua influéncia na espessura da camada ativa. Os
melhores resultados foram obtidos para as membranas A e C,
cujo tempo de deposicdo da camada ativa foi de 10s,




95

apresentando valores de permeabilidade para agua destilada
superiores as membranas B e D, cujo tempo de deposi¢do da
camada ativa foi de 1 min;

todas as membranas se mostraram eficientes no tratamento do
efluente sintético, reduzindo os valores de turbidez para valores
proximos de zero, sendo todas susceptiveis ao entupimento de
poros, pelas particulas em suspensdo no efluente estudado,
ocorrendo assim a queda do fluxo permeado;

a membrana C, com menor espessura da camada ativa e maior
uniformidade, apresentou desempenho superior as demais,
combinando alta eficiéncia e permeabilidade, o que permitiu
caracteriza-la como wuma membrana de microfiltracdo

permesseletiva para o efluente estudado.
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7. SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Com o intuito de aprimorar os estudos iniciados nesta pesquisa, sugere-se

o aprofundamento dos seguintes itens:

1. Realizar a moagem da alumina APC SG 2011, em tempos
diferentes e superiores aos estudados nesta pesquisa, alem de
usar outros meios de moagem, como por exemplo, outros solventes
organicos, com o intuito de diminuir e tornar mais homogéneo os

tamanhos de particulas da mesma.

2. Realizar a moagem da alumina APC SG 2011, em diferentes tipos

de moinhos de alta energia.

3. Estudar o comportamento reoldgico das barbotinas de alumina,

usadas no recobrimento dos suportes.

4. Estudar diferentes tempos de recobrimento, com o intuito de se
otimizar a espessura da camada ativa da membrana e

consequentemente aumentar o fluxo permeado.

5. Submeter as membranas assimétricas a diferentes tempos de

sinterizacao.

6. Aplicar as membranas assimétricas na separacao de agua e 6leo e

em outros efluentes.

7. Aplicar e estudar o processo de retrolavagem durante a permeacéao

das membranas assimétricas.
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8. Realizar estudos em escala piloto com as membranas

assimétricas.
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Tabela 9 — Fluxos de agua destilada permeados pelo suporte S1.

Peso do
Horario Tempo de Coleta Becker ¢/ | pasoda | Volume Fluxo
Agua Agua (g) (m3) Permeado
Permeada (m3/m2diabar)
Inicial Final Unitario(h) | Acumulado (9)

03:20:00 | 03:21:00 | 0,016667 | 00:00:00 32,89 0 0 0
03:21:00 | 03:22:00 | 0,016667 | 00:01:30 35,34 2,45 2,45E-06 | 6,538564
03:26:00 | 03:27:00 | 0,016667 | 00:06:30 35,87 2,98 2,98E-06 | 7,953029
03:29:00 | 03:30:00 | 0,016667 | 00:09:30 36,03 3,14 3,14E-06 | 8,380037
03:32:00 | 03:33:00 | 0,016667 | 00:12:30 36,22 3,33 3,33E-06 8,88711
03:35:00 | 03:36:00 | 0,016667 | 00:15:30 36,33 3,44 3,44E-06 | 9,180678
03:38:00 | 03:39:00 | 0,016667 | 00:18:30 36,47 3,58 3,58E-06 9,55431
03:41:00 | 03:42:00 | 0,016667 | 00:21:30 36,66 3,77 3,77E-06 | 10,06138
03:44:00 ] 03:45:00 ] 0,016667 00:24:30 36,80 3,91 3,91E-06 10,43501
03:47:00 | 03:48:00 | 0,016667 | 00:27:30 37,00 4,11 4,11E-06 | 10,96878
03:50:00 | 03:51:00 | 0,016667 | 00:30:30 37,10 4,21 4,21E-06 | 11,23566
03:53:00 ] 03:54:00 ] 0,016667 00:33:30 37,28 4,39 4,39E-06 11,71604
03:56:00 | 03:57:00 | 0,016667 | 00:36:30 37,32 4,43 4,43E-06 | 11,82279
03:59:00 | 04:00:00 | 0,016667 | 00:39:30 37,38 4,49 | 4,49E-06] 11,98292
04:02:00 | 04:03:00 | 0,016667 | 00:42:30 37,40 4,51 4,51E-06 12,0363
04:05:00 | 04:06:00 | 0,016667 | 00:45:30 37,56 4,67 | 4,67E-06 12,4633
04:08:00 | 04:09:00 ] 0,016667 00:48:30 37,52 4,63 4,63E-06 12,35655
04:11:00 | 04:12:00 | 0,016667 | 00:51:30 37,53 4,64 |4,64E-06] 12,38324
04:14:00 | 04:15:00 | 0,016667 | 00:54:30 37,58 4,69 |4,69E-06] 12,51668
04:17:00 ] 04:18:00 ] 0,016667 00:57:30 37,43 4,54 4,54E-06 12,11636
04:20:00 | 04:21:00 | 0,016667 | 01:00:30 37,58 4,69 |4,69E-06] 12,51668
04:23:00 | 04:24:00 | 0,016667 | 01:03:30 37,52 4,63 4,63E-06 | 12,35655
04:26:00 | 04:27:00 | 0,016667 | 01:06:30 37,59 4,7 4,7E-06 12,54337
04:29:00 | 04:30:00 | 0,016667 | 01:09:30 37,62 4,73 4,73E-06 | 12,62343
04:32:00 | 04:33:00 ] 0,016667 01:12:30 37,56 4,67 4,67E-06 12,4633
04:35:00 | 04:36:00 | 0,016667 | 01:15:30 37,60 4,71 4,71E-06 | 12,57006
04:38:00 | 04:39:00 | 0,016667 | 01:18:30 37,54 4,65 |4,65E-06] 12,40993
04:41:00 | 04:42:00 ] 0,016667 01:21:30 37,58 4,69 4,69E-06 12,51668
04:44:00 ] 04:45:00 ] 0,016667 01:24:30 37,56 4,67 4,67E-06 12,4633
04:47:00 | 04:48:00 | 0,016667 | 01:27:30 37,60 4,71 4,71E-06 | 12,57006
04:50:00 | 04:51:00 | 0,016667 | 01:30:30 37,59 4,7 4,7E-06 12,54337
04:53:00 | 04:54:00 | 0,016667 | 01:33:30 37,57 4,68 |4,68E-06] 12,48999
04:56:00 | 04:57:00 ] 0,016667 01:36:30 37,55 4,66 4,66E-06 12,43662
04:59:00 | 05:00:00 | 0,016667 | 01:39:30 37,53 4,64 |4,64E-06] 12,38324
05:02:00 | 05:03:00 | 0,016667 | 01:42:30 37,58 4,69 |4,69E-06] 12,51668
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Tabela 10 — Fluxos de agua destilada permeados pelo suporte S2.

Peso do
Horario Tempo de Coleta Becker ¢/ | peso da | Volume Fluxo
Agua Agua (g) (md) Permgado
Permeada (m®/m2diabar)
Inicial Final Unitario(h) | Acumulado (9)

03:20:00 | 03:21:00 | 0,016667 | 00:00:00 181,22 0 0 0
03:21:00 | 03:22:00 | 0,016667 | 00:01:30 1060,24 | 879,02 |0,000879] 671,0076
03:26:00 | 03:27:00 | 0,016667 | 00:06:30 977,29 796,07 | 0,000796 607,687
03:29:00 | 03:30:00 | 0,016667 | 00:09:30 943,62 762,4 ]0,000762| 581,9847
03:32:00 | 03:33:00 | 0,016667 | 00:12:30 909,67 728,45 |0,000728 | 556,0687
03:35:00 | 03:36:00 | 0,016667 | 00:15:30 885,95 704,73 ]0,000705] 537,9618
03:38:00 | 03:39:00 | 0,016667 | 00:18:30 866,12 684,9 ]0,000685| 522,8244
03:41:00 ] 03:42:00 ] 0,016667 00:21:30 851,01 669,79 | 0,00067 511,2901
03:44:00 | 03:45:00 | 0,016667 | 00:24:30 833,68 652,46 | 0,000652| 498,0611
03:47:00 | 03:48:00 | 0,016667 | 00:27:30 807,23 626,01 |0,000626 | 477,8702
03:50:00 | 03:51:00 | 0,016667 | 00:30:30 808,72 627,5 ]0,000628| 479,0076
03:53:00 | 03:54:00 | 0,016667 | 00:33:30 785,61 604,39 |0,000604| 461,3664
03:56:00 | 03:57:00 | 0,016667 | 00:36:30 774,79 593,57 ]0,000594 ] 453,1069
03:59:00 | 04:00:00 | 0,016667 | 00:39:30 767,19 585,97 |0,000586 | 447,3053
04:02:00 | 04:03:00 | 0,016667 | 00:42:30 759,45 578,23 |0,000578 | 441,3969
04:05:00 | 04:06:00 ] 0,016667 00:45:30 744,72 563,5 ] 0,000564 430,1527
04:08:00 | 04:09:00 | 0,016667 | 00:48:30 737,75 556,53 | 0,000557 | 424,8321
04:11:00 | 04:12:00 | 0,016667 | 00:51:30 720,15 538,93 |0,000539| 411,3969
04:14:00 | 04:15:00 | 0,016667 | 00:54:30 727,19 545,97 | 0,000546 416,771
04:17:00 | 04:18:00 | 0,016667 | 00:57:30 729,58 548,36 | 0,000548 | 418,5954
04:20:00 | 04:21:00 ] 0,016667 01:00:30 726,87 545,65 | 0,000546 416,5267
04:23:00 | 04:24:00 | 0,016667 | 01:03:30 723,45 542,23 |0,000542 413,916
04:26:00 | 04:27:00 | 0,016667 | 01:06:30 729,98 548,76 |0,000549 | 418,9008
04:29:00 | 04:30:00 ] 0,016667 01:09:30 726,98 545,76 |0,000546 416,6107
04:32:00 | 04:33:00 | 0,016667 | 01:12:30 726,45 545,23 ]0,000545] 416,2061
04:35:00 | 04:36:00 | 0,016667 | 01:15:30 725,65 544,43 ]0,000544 ] 415,5954
04:38:00 | 04:39:00 | 0,016667 | 01:18:30 728,95 547,73 ]0,000548 ] 418,1145
04:41:00 ] 04:42:00 ] 0,016667 01:21:30 727,21 545,99 |0,000546 416,7863
04:44:00 | 04:45:00 ] 0,016667 01:24:30 725,87 544,65 |0,000545 415,7634
04:47:00 | 04:48:00 ] 0,016667 01:27:30 724.49 543,27 |]0,000543 414,7099
04:50:00 | 04:51:00 | 0,016667 | 01:30:30 723,64 542,42 ]0,000542| 414,0611
04:53:00 | 04:54:00 ] 0,016667 01:33:30 724,54 543,32 |0,000543 414,7481
04:56:00 | 04:57:00 | 0,016667 | 01:36:30 722,56 541,34 ]0,000541] 413,2366
04:59:00 | 05:00:00 | 0,016667 | 01:39:30 722,98 541,76 ]0,000542| 413,5573
05:02:00 | 05:03:00 | 0,016667 | 01:42:30 723,87 542,65 |0,000543] 414,2366
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Tabela 11 — Fluxos e turbidez do efluente sintético permeados pelo suporte S1.

Peso do
Horario Tempo de Coleta Becker ¢/ | 1,rbidez | Volume Fluxo
Agua (NTU) (m?) Permeado
Permeada (m3/m2diabar)
Inicial Final Unitario(h) | Acumulado (9)

03:20:00 | 03:21:00 | 0,016667 | 00:00:00 32,95 0 0 0
03:21:00 | 03:22:00 | 0,016667 | 00:01:30 35,15 0,96 2,2E-06 5,871364
03:26:00 | 03:27:00 | 0,016667 | 00:06:30 34,72 0,98 1,77E-06 | 4,723779
03:29:00 | 03:30:00 | 0,016667 | 00:09:30 34,23 0,95 1,28E-06 ] 3,416066
03:32:00 | 03:33:00 | 0,016667 | 00:12:30 35,32 0,99 2,37E-06 6,32506
03:35:00 | 03:36:00 | 0,016667 | 00:15:30 35,35 1,21 2,4E-06 6,405124
03:38:00 | 03:39:00 | 0,016667 | 00:18:30 35,31 1,32 2,36E-06 | 6,298372
03:41:00 | 03:42:00 | 0,016667 | 00:21:30 35,27 1,39 2,32E-06 6,19162
03:44:00 ] 03:45:00 ] 0,016667 00:24:30 35,15 1,11 2,2E-06 5,871364
03:47:00 | 03:48:00 | 0,016667 | 00:27:30 35,08 1,22 2,13E-06 | 5,684548
03:50:00 | 03:51:00 | 0,016667 ] 00:30:30 35,01 1,32 2,06E-06 | 5,497732
03:53:00 | 03:54:00 | 0,016667 | 00:33:30 34,95 1,28 ]0,000002] 5,337603
03:56:00 | 03:57:00 | 0,016667 | 00:36:30 34,79 1,35 1,84E-06 | 4,910595
03:59:00 | 04:00:00 | 0,016667 ] 00:39:30 34,71 1,18 1,76E-06 | 4,697091
04:02:00 | 04:03:00 | 0,016667 | 00:42:30 34,65 0,52 1,7E-06 4,536963
04:05:00 | 04:06:00 | 0,016667 | 00:45:30 34,71 0,54 1,76E-06 | 4,697091
04:08:00 | 04:09:00 | 0,016667 | 00:48:30 34,60 0,46 1,65E-06 | 4,403523
04:11:00 | 04:12:00 | 0,016667 | 00:51:30 34,55 0,53 1,6E-06 4,270083
04:14:00 | 04:15:00 | 0,016667 | 00:54:30 34,41 0,48 1,46E-06 3,89645
04:17:00 ] 04:18:00 ] 0,016667 00:57:30 34,46 0,56 1,51E-06 4,029891
04:20:00 | 04:21:00 | 0,016667 | 01:00:30 34,41 0,54 1,46E-06 3,89645
04:23:00 | 04:24:00 | 0,016667 | 01:03:30 34,50 0,67 1,55E-06 | 4,136643
04:26:00 | 04:27:00 | 0,016667 | 01:06:30 34,44 0,92 1,49E-06 | 3,976515
04:29:00 | 04:30:00 | 0,016667 | 01:09:30 34,30 0,64 1,35E-06 ] 3,602882
04:32:00 | 04:33:00 | 0,016667 | 01:12:30 34,60 0,95 1,65E-06 | 4,403523
04:35:00 | 04:36:00 | 0,016667 | 01:15:30 34,56 0,67 1,61E-06 ] 4,296771
04:38:00 | 04:39:00 | 0,016667 | 01:18:30 34,44 0,97 1,49E-06 | 3,976515
04:41:00 | 04:42:00 ] 0,016667 01:21:30 34,76 1,2 1,81E-06 4,830531
04:44:00 | 04:45:00 | 0,016667 | 01:24:30 34,65 0,76 1,7E-06 4,536963
04:47:00 | 04:48:00 | 0,016667 | 01:27:30 34,78 0,86 1,83E-06 | 4,883907
04:50:00 | 04:51:00 | 0,016667 | 01:30:30 34,43 0,76 1,48E-06 | 3,949827
04:53:00 | 04:54:00 | 0,016667 | 01:33:30 34,76 0,87 1,81E-06 ] 4,830531
04:56:00 | 04:57:00 ] 0,016667 01:36:30 34,98 1,09 2,03E-06 5,417667
04:59:00 | 05:00:00 | 0,016667 | 01:39:30 34,67 0,87 1,72E-06 | 4,590339
05:02:00 | 05:03:00 ] 0,016667 01:42:30 34,28 0,61 1,33E-06 3,549506
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Tabela 12 — Fluxos e turbidez do efluente sintético permeados pelo suporte S2.

Peso do
Horario Tempo de Coleta Becker ¢/ | 1,rbidez | Volume Fluxo
Agua (NTU) (m?) Permeado
Permeada (m3/m2diabar)
Inicial Final Unitario(h) | Acumulado (9)

03:20:00 ] 03:21:00 ] 0,016667 00:00:00 181,22 0 0 0
03:21:00 | 03:22:00 | 0,016667 | 00:01:30 766,60 24,8 ]0,000585 446,855
03:26:00 | 03:27:00 | 0,016667 | 00:06:30 702,59 24,4 ]0,000521 | 397,9924
03:29:00 | 03:30:00 | 0,016667 | 00:09:30 676,27 23,5 ]0,000495] 377,9008
03:32:00 | 03:33:00 | 0,016667 | 00:12:30 635,68 23,1 0,000454 346,916
03:35:00 | 03:36:00 | 0,016667 | 00:15:30 617,48 20,9 0,000436 ] 333,0229
03:38:00 | 03:39:00 | 0,016667 | 00:18:30 583,17 21,6 ]0,000402] 306,8321
03:41:00 | 03:42:00 | 0,016667 | 00:21:30 562,52 22,2 ]0,000381] 291,0687
03:44:00 ] 03:45:00 ] 0,016667 00:24:30 547,95 20,1 0,000367 279,9466
03:47:00 | 03:48:00 | 0,016667 | 00:27:30 535,31 19,5 ]0,000354| 270,2977
03:50:00 | 03:51:00 | 0,016667 ] 00:30:30 525,52 19,4 ]0,000344 | 262,8244
03:53:00 | 03:54:00 | 0,016667 | 00:33:30 526,78 18,8 ]0,000346| 263,7863
03:56:00 | 03:57:00 | 0,016667 | 00:36:30 521,43 15,7 0,00034 259,7023
03:59:00 | 04:00:00 | 0,016667 ] 00:39:30 515,42 16,1 0,000334 | 255,1145
04:02:00 | 04:03:00 | 0,016667 | 00:42:30 498,44 14,6 ] 0,000317 | 242,1527
04:05:00 | 04:06:00 | 0,016667 | 00:45:30 505,13 15,3 0,000324 ] 247,2595
04:08:00 | 04:09:00 ] 0,016667 00:48:30 501,58 14,8 0,00032 244,5496
04:11:00 | 04:12:00 | 0,016667 | 00:51:30 501,88 14,1 0,000321 ] 244,7786
04:14:00 | 04:15:00 | 0,016667 | 00:54:30 495,23 13,2 ]0,000314] 239,7023
04:17:00 | 04:18:00 | 0,016667 | 00:57:30 493,82 8,86 ]0,000313 238,626
04:20:00 | 04:21:00 | 0,016667 | 01:00:30 488,14 9,05 ]0,000307] 234,2901
04:23:00 | 04:24:00 | 0,016667 | 01:03:30 485,63 9,05 ]0,000304 232,374
04:26:00 | 04:27:00 | 0,016667 | 01:06:30 480,83 11,0 0,0003 228,7099
04:29:00 | 04:30:00 | 0,016667 | 01:09:30 479,85 9,4 0,000299] 227,9618
04:32:00 | 04:33:00 ] 0,016667 01:12:30 478,85 10,6 0,000298 227,1985
04:35:00 | 04:36:00 | 0,016667 | 01:15:30 476,45 11,6 ]0,000295| 225,3664
04:38:00 | 04:39:00 | 0,016667 | 01:18:30 475,97 10,4 ] 0,000295 225
04:41:00 | 04:42:00 ] 0,016667 01:21:30 469,63 9,6 0,000288 220,1603
04:44:00 | 04:45:00 | 0,016667 | 01:24:30 469,98 9,5 0,000289 ] 220,4275
04:47:00 | 04:48:00 | 0,016667 | 01:27:30 467,56 9,4 0,000286 ] 218,5802
04:50:00 | 04:51:00 | 0,016667 | 01:30:30 466,87 8,8 0,000286] 218,0534
04:53:00 | 04:54:00 | 0,016667 | 01:33:30 465,65 9,2 0,000284 ] 217,1221
04:56:00 | 04:57:00 ] 0,016667 01:36:30 465,65 8,8 0,000284 217,1221
04:59:00 | 05:00:00 | 0,016667 | 01:39:30 464,56 8,9 0,000283] 216,2901
05:02:00 | 05:03:00 ] 0,016667 01:42:30 464,86 9,2 0,000284 216,5191
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Tabela 13 — Fluxos de agua destilada permeados pela membrana A.

Peso do
Horario Tempo de Coleta Becker ¢/ | pasoda | Volume Fluxo
Agua Agua (g) (m3) Perm_eadg
Permeada (m3/dia.m®)
Inicial Final Unitario(s) | Acumulado (9)
11:20:00 | 11:21:00 ] 0,016667 00:00:00 32,82 0 0 0
11:21:00 ] 11:22:00 ] 0,016667 | 00:01:30 70,70 37,88 | 3,79E-05] 33,49545
11:26:00 ] 11:27:00 ] 0,016667 | 00:06:30 69,47 36,65 | 3,67E-05] 32,40782
11:29:00 ] 11:30:00 ] 0,016667 00:09:30 67,93 35,11 3,51E-05 | 31,04607
11:32:00 ] 11:33:00 ] 0,016667 | 00:12:30 66,68 33,86 | 3,39E-05] 29,94076
11:35:00 ] 11:36:00 | 0,016667 | 00:15:30 65,30 32,48 | 3,25E-05] 28,72049
11:38:00 ] 11:39:00 | 0,016667 | 00:18:30 64,00 31,18 | 3,12E-05] 27,57096
11:41:00 ] 11:42:00 ] 0,016667 00:21:30 63,54 30,72 | 3,07E-05] 27,16421
11:44:00 | 11:45:00 ] 0,016667 00:24:30 62,01 29,19 |]2,92E-05] 25,8113
11:47:00 ] 11:48:00 ] 0,016667 00:27:30 61,02 28,20 2,82E-05 | 24,93589
11:50:00 ] 11:51:00 ] 0,016667 | 00:30:30 59,82 27,00 ]0,000027 | 23,87479
11:53:00 ] 11:54:00 ] 0,016667 00:33:30 59,52 26,70 2,67E-05 | 23,60951
11:56:00 ] 11:57:00 ] 0,016667 | 00:36:30 58,50 25,68 | 2,57E-05] 22,70758
11:59:00 ] 12:00:00 | 0,016667 | 00:39:30 57,69 24,87 | 2,49E-05] 21,99133
12:02:00 ] 12:03:00 ] 0,016667 00:42:30 57,06 24,24 |2,42E-05| 21,43426
12:05:00 ] 12:06:00 | 0,016667 | 00:45:30 56,14 23,32 | 2,33E-05] 20,62074
12:08:00 ] 12:09:00 ] 0,016667 00:48:30 55,38 22,56 | 2,26E-05] 19,94871
12:11:00 ] 12:12:00 ] 0,016667 00:51:30 54,81 21,99 2,2E-05 | 19,44469
12:14:00 ] 12:15:00 | 0,016667 | 00:54:30 54,33 21,51 ] 2,15E-05] 19,02025
12:17:00 ] 12:18:00 ] 0,016667 00:57:30 53,66 20,84 |]2,08E-05] 18,4278
12:20:00 | 12:21:00 ] 0,016667 | 01:00:30 53,30 20,48 | 2,05E-05] 18,10947
12:23:00 | 12:24:00 | 0,016667 | 01:03:30 53,00 20,18 | 2,02E-05] 17,84419
12:26:00 ] 12:27:00 ] 0,016667 01:06:30 52,33 19,51 1,95E-05] 17,25175
12:29:00 ] 12:30:00 | 0,016667 | 01:09:30 51,82 19,00 |0,000019| 16,80078
12:32:00 ] 12:33:00 ] 0,016667 01:12:30 50,96 18,14 1,81E-05] 16,04032
12:35:00 ] 12:36:00 | 0,016667 | 01:15:30 51,00 18,18 | 1,82E-05| 16,07569
12:38:00 ] 12:39:00 | 0,016667 | 01:18:30 50,71 17,89 | 1,79E-05| 15,81926
12:41:00 | 12:42:00 | 0,016667 01:21:30 50,65 17,83 1,78E-05] 15,7662
12:44:00 ] 12:45:00 ] 0,016667 01:24:30 50,00 17,18 1,72E-05] 15,19144
12:47:00 | 12:48:00 ] 0,016667 | 01:27:30 49,85 17,03 1,7E-05 | 15,0588
12:50:00 ] 12:51:00 ] 0,016667 | 01:30:30 49,64 16,82 | 1,68E-05| 14,87311
12:53:00 | 12:54:00 ] 0,016667 | 01:33:30 49,54 16,72 | 1,67E-05| 14,78468
12:56:00 ] 12:57:00 ] 0,016667 01:36:30 49,25 16,43 1,64E-05] 14,52825
12:59:00 ] 01:00:00 | 0,016667 | 01:39:30 49,10 16,28 | 1,63E-05| 14,39561
01:02:00 | 01:03:00 | 0,016667 01:42:30 48,94 16,12 1,61E-05] 14,25413
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Tabela 14 — Fluxos de agua destilada permeados pela membrana B.

Peso do
Horario Tempo de Coleta Becker ¢/ | poso da Volume Fluxo
Agua Agua (g) (m) Pergwe_ado
Permeada (mé/m*®.dia.bar)
Inicial Final Unitario(h) | Acumulado (9)

01:20:00 | 01:21:00 | 0,016667 | 00:00:00 32,82 0 0 0
01:21:00 | 01:22:00 | 0,016667 | 00:01:30 133,21 100,39 0,0001 82,15221
01:26:00 | 01:27:00 | 0,016667 | 00:06:30 66,97 34,15 3,42E-05 27,94599
01:29:00 | 01:30:00 | 0,016667 | 00:09:30 61,75 28,93 2,89E-05 23,6743
01:32:00 | 01:33:00 | 0,016667 | 00:12:30 56,03 23,21 2,32E-05 18,99345
01:35:00 | 01:36:00 | 0,016667 | 00:15:30 53,08 20,26 2,03E-05 16,57938
01:38:00 | 01:39:00 | 0,016667 | 00:18:30 50,77 17,95 1,8E-05 14,68903
01:41:00 | 01:42:00 | 0,016667 | 00:21:30 49,22 16,40 1,64E-05 13,42062
01:44:00 | 01:45:00 | 0,016667 | 00:24:30 48,08 15,26 1,53E-05 12,48773
01:47:00 [ 01:48:00 | 0,016667 00:27:30 47,18 14,36 1,44E-05 11,75123
01:50:00 | 01:51:00 | 0,016667 | 00:30:30 46,46 13,64 1,36E-05 11,16203
01:53:00 | 01:54:00 | 0,016667 | 00:33:30 45,86 13,04 1,3E-05 10,67103
01:56:00 | 01:57:00 | 0,016667 | 00:36:30 45,50 12,68 1,27E-05 10,37643
01:59:00 | 02:00:00 | 0,016667 | 00:39:30 44,98 12,16 1,22E-05 9,9509
02:02:00 | 02:03:00 | 0,016667 | 00:42:30 44,62 11,80 1,18E-05 9,656301
02:05:00 | 02:06:00 | 0,016667 | 00:45:30 44,20 11,38 1,14E-05 9,312602
02:08:00 | 02:09:00 | 0,016667 | 00:48:30 43,96 11,14 1,11E-05 9,116203
02:11:00 | 02:12:00 | 0,016667 | 00:51:30 43,48 10,66 1,07E-05 8,723404
02:14:00 | 02:15:00 | 0,016667 | 00:54:30 43,40 10,58 1,06E-05 8,657938
02:17:00 | 02:18:00 | 0,016667 | 00:57:30 43,21 10,39 1,04E-05 8,502455
02:20:00 | 02:21:00 | 0,016667 | 01:00:30 43,10 10,28 1,03E-05 8,412439
02:23:00 | 02:24:00 | 0,016667 | 01:03:30 43,02 10,20 1,02E-05 8,346972
02:26:00 | 02:27:00 | 0,016667 | 01:06:30 42,82 10,00 0,00001 8,183306
02:29:00 | 02:30:00 | 0,016667 | 01:09:30 42,67 9,85 9,85E-06 8,060556
02:32:00 | 02:33:00 | 0,016667 | 01:12:30 42,30 9,48 9,48E-06 7,757774
02:35:00 | 02:36:00 | 0,016667 | 01:15:30 42,15 9,33 9,33E-06 7,635025
02:38:00 | 02:39:00 | 0,016667 | 01:18:30 42,05 9,23 9,23E-06 7,553191
02:41:00 | 02:42:00 | 0,016667 | 01:21:30 41,89 9,07 9,07E-06 7,422259
02:44:00 | 02:45:00 | 0,016667 | 01:24:30 41,77 8,95 8,95E-06 7,324059
02:47:00 | 02:48:00 | 0,016667 | 01:27:30 41,70 8,88 8,88E-06 7,266776
02:50:00 | 02:51:00 | 0,016667 | 01:30:30 41,64 8,82 8,82E-06 7,217676
02:53:00 | 02:54:00 | 0,016667 | 01:33:30 41,52 8,70 8,7E-06 7,119476
02:56:00 | 02:57:00 | 0,016667 | 01:36:30 41,32 8,50 8,5E-06 6,95581
02:59:00 | 03:00:00 | 0,016667 | 01:39:30 41,20 8,38 8,38E-06 6,85761
03:02:00 | 03:03:00 | 0,016667 | 01:42:30 41,11 8,29 8,29E-06 6,783961
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Tabela 15 — Fluxos de agua destilada permeados pela membrana C.

Peso do
Horario Tempo de Coleta Becker ¢/ | pesoda | Volume Fluxo
Agua Agua (g) (md) Permgado
Permeada (m%/m2diabar)
Inicial Final Unitario(h) | Acumulado (9)

03:20:00 | 03:21:00 | 0,016667 | 00:00:00 32,82 0 0 0
03:21:00 | 03:22:00 | 0,016667 | 00:01:30 39,61 6,79 6,79E-06 | 7,540988
03:26:00 | 03:27:00 | 0,016667 | 00:06:30 87,80 54,98 5,5E-05 61,02395
03:29:00 | 03:30:00 | 0,016667 | 00:09:30 83,44 50,62 | 5,06E-05] 56,18999
03:32:00 | 03:33:00 ] 0,016667 00:12:30 80,48 47,66 | 4,77E-05 52,9029
03:35:00 | 03:36:00 | 0,016667 | 00:15:30 78,46 45,64 | 4,56E-05] 50,65993
03:38:00 | 03:39:00 | 0,016667 | 00:18:30 76,30 43,48 | 4,35E-05] 48,26229
03:41:00 ] 03:42:00 ] 0,016667 00:21:30 74,94 42,12 | 4,21E-05 46,7541
03:44:00 | 03:45:00 | 0,016667 | 00:24:30 73,55 40,73 | 4,07E-05] 45,20723
03:47:00 | 03:48:00 | 0,016667 | 00:27:30 73,02 40,20 | 4,02E-05] 44,62715
03:50:00 | 03:51:00 | 0,016667 | 00:30:30 71,94 39,12 | 3,91E-05] 43,42832
03:53:00 | 03:54:00 | 0,016667 | 00:33:30 71,42 38,60 | 3,86E-05] 42,84825
03:56:00 | 03:57:00 | 0,016667 | 00:36:30 70,83 38,01 3,8E-05 42,19083
03:59:00 | 04:00:00 | 0,016667 | 00:39:30 70,03 37,21 | 3,72E-05] 41,30138
04:02:00 | 04:03:00 | 0,016667 | 00:42:30 69,37 36,55 | 3,66E-05] 40,56661
04:05:00 | 04:06:00 | 0,016667 | 00:45:30 68,91 36,09 | 3,61E-05] 40,06388
04:08:00 | 04:09:00 | 0,016667 | 00:48:30 68,22 35,40 | 3,54E-05] 39,29046
04:11:00 | 04:12:00 | 0,016667 | 00:51:30 67,90 35,08 | 3,51E-05] 38,94241
04:14:00 | 04:15:00 | 0,016667 | 00:54:30 67,55 34,73 | 3,47E-05] 38,55569
04:17:00 | 04:18:00 | 0,016667 | 00:57:30 67,10 34,28 | 3,43E-05] 38,05295
04:20:00 | 04:21:00 ] 0,016667 01:00:30 66,96 34,14 | 3,41E-05 37,89827
04:23:00 | 04:24:00 | 0,016667 | 01:03:30 66,47 33,65 | 3,37E-05] 37,35687
04:26:00 | 04:27:00 | 0,016667 | 01:06:30 66,47 33,65 |3,37E-05] 37,35687
04:29:00 | 04:30:00 | 0,016667 | 01:09:30 66,06 33,24 | 3,32E-05] 36,89281
04:32:00 | 04:33:00 | 0,016667 | 01:12:30 65,43 32,61 | 3,26E-05] 36,19671
04:35:00 | 04:36:00 | 0,016667 | 01:15:30 65,36 32,54 | 3,25E-05] 36,11937
04:38:00 | 04:39:00 | 0,016667 | 01:18:30 64,98 32,16 | 3,22E-05] 35,69398
04:41:00 | 04:42:00 | 0,016667 | 01:21:30 64,80 31,98 3,2E-05 35,50062
04:44:00 | 04:45:00 ] 0,016667 01:24:30 64,63 31,81 3,18E-05 35,30727
04:47:00 | 04:48:00 ] 0,016667 01:27:30 64,52 31,70 | 3,17E-05 35,19125
04:50:00 | 04:51:00 | 0,016667 | 01:30:30 64,70 31,88 | 3,19E-05] 35,38461
04:53:00 | 04:54:00 ] 0,016667 01:33:30 64,21 31,39 | 3,14E-05 34,84321
04:56:00 | 04:57:00 | 0,016667 | 01:36:30 64,10 31,28 | 3,13E-05] 34,72719
04:59:00 | 05:00:00 | 0,016667 | 01:39:30 64,03 31,21 | 3,12E-05] 34,64984
05:02:00 | 05:03:00 | 0,016667 | 01:42:30 63,86 31,04 3,1E-05 34,45649
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Tabela 16 — Fluxos de agua destilada permeados pela membrana D.

» Peso do
Horario Tempo de Coleta BeACglg(S; c/ Egjg ?ga) V?#Sr;le Pe':#;gdo
Permeada (m®/m2diabar)
Inicial Final Unitario(h) | Acumulado (9)

05:20:00 | 05:21:00 | 0,016667 | 00:00:00 32,82 0,00 0 0
05:21:00 | 05:22:00 | 0,016667 | 00:01:30 128,44 95,62 |]9,56E-05] 80,69198
05:26:00 | 05:27:00 | 0,016667 | 00:06:30 69,92 30,17 ] 3,02E-05] 25,45992
05:29:00 | 05:30:00 | 0,016667 | 00:09:30 60,76 27,94 |]2,79E-05] 23,57806
05:32:00 ] 05:33:00 ] 0,016667 00:12:30 54,66 21,84 |2,18E-05 18,43038
05:35:00 | 05:36:00 | 0,016667 | 00:15:30 50,98 18,16 | 1,82E-05] 15,32489
05:38:00 | 05:39:00 | 0,016667 | 00:18:30 48,78 15,96 1,6E-05 13,46835
05:41:00 | 05:42:00 ] 0,016667 00:21:30 47,30 14,48 1,45E-05 12,21941
05:44:00 | 05:45:00 | 0,016667 | 00:24:30 45,89 13,07 | 1,31E-05] 11,02954
05:47:00 | 05:48:00 | 0,016667 | 00:27:30 44,80 11,98 1,2E-05 10,1097
05:50:00 | 05:51:00 | 0,016667 | 00:30:30 44,15 11,33 | 1,13E-05] 9,561181
05:53:00 | 05:54:00 | 0,016667 | 00:33:30 43,37 10,55 | 1,06E-05] 8,902954
05:56:00 ] 05:57:00 ] 0,016667 00:36:30 43,11 10,29 1,03E-05 8,683544
05:59:00 | 06:00:00 | 0,016667 | 00:39:30 42,62 9,80 9,8E-06 8,270042
06:02:00 | 06:03:00 | 0,016667 | 00:42:30 42,43 9,61 9,61E-06 | 8,109705
06:05:00 ] 06:06:00 ] 0,016667 00:45:30 42,11 9,29 9,29E-06 7,839662
06:08:00 | 06:09:00 | 0,016667 | 00:48:30 41,81 8,99 |8,99E-06| 7,586498
06:11:00 | 06:12:00 | 0,016667 | 00:51:30 41,59 8,77 |8,77E-06| 7,400844
06:14:00 | 06:15:00 | 0,016667 | 00:54:30 41,29 8,47 | 8,47E-06| 7,147679
06:17:00 | 06:18:00 | 0,016667 | 00:57:30 41,27 8,45 |8,45E-06] 7,130802
06:20:00 | 06:21:00 | 0,016667 | 01:00:30 41,15 8,33 | 8,33E-06] 7,029536
06:23:00 | 06:24:00 | 0,016667 | 01:03:30 41,01 8,19 |8,19E-06] 6,911392
06:26:00 | 06:27:00 | 0,016667 | 01:06:30 40,78 7,96 | 7,96E-06 6,7173
06:29:00 ] 06:30:00 ] 0,016667 01:09:30 40,59 7,77 7,77E-06 6,556962
06:32:00 | 06:33:00 | 0,016667 | 01:12:30 40,48 7,66 | 7,66E-06] 6,464135
06:35:00 | 06:36:00 | 0,016667 | 01:15:30 40,28 7,46 | 7,46E-06]| 6,295359
06:38:00 | 06:39:00 | 0,016667 | 01:18:30 40,12 7,30 7,3E-06 6,160338
06:41:00 | 06:42:00 | 0,016667 | 01:21:30 40,01 7,19 | 7,19E-06| 6,067511
06:44:00 | 06:45:00 ] 0,016667 01:24:30 39,92 7,10 7,1E-06 5,991561
06:47:00 | 06:48:00 | 0,016667 | 01:27:30 39,85 7,03 |7,03E-06] 5,932489
06:50:00 | 06:51:00 | 0,016667 | 01:30:30 39,73 6,91 6,91E-06 | 5,831224
06:53:00 | 06:54:00 | 0,016667 | 01:33:30 39,65 6,83 |6,83E-06] 5,763713
06:56:00 | 06:57:00 | 0,016667 | 01:36:30 39,55 6,73 | 6,73E-06| 5,679325
06:59:00 | 07:00:00 | 0,016667 | 01:39:30 39,42 6,60 6,6E-06 5,56962
07:02:00 | 07:03:00 | 0,016667 | 01:42:30 39,36 6,54 | 6,54E-06] 5,518987
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Tabela 17 — Fluxos e turbidez do efluente sintético permeado pela membrana A.

Peso do
Horario Tempo de Coleta Becker ¢/ | 1urbidez | Volume Fluxo
Agua (NTU) (md) Permeadg
Permeada (m3/dia.m?)
Inicial Final Unitéario(s) | Acumulado (9)
11:20:00 ] 11:21:00 ] 0,016667 | 00:00:00 32,74 0 0 0
11:21:00 ] 11:22:00 ] 0,016667 | 00:01:30 59,87 0,70 2,71E-05 | 23,98974
11:26:00 ] 11:27:00 ] 0,016667 | 00:06:30 51,48 1,01 1,87E-05] 16,57087
11:29:00 ] 11:30:00 | 0,016667 | 00:09:30 49,29 - 1,66E-05 ] 14,63436
11:32:00 | 11:33:00 ] 0,016667 00:12:30 47,52 1,47 1,48E-05] 13,06924
11:35:00 ] 11:36:00 ] 0,016667 | 00:15:30 46,63 0,42 1,39E-05 ] 12,28225
11:38:00 ] 11:39:00 | 0,016667 | 00:18:30 45,67 0,82 1,29E-05 ] 11,43337
11:41:00 | 11:42:00 ] 0,016667 00:21:30 45,26 0,74 1,25E-05] 11,07083
11:44:00 ] 11:45:00 ] 0,016667 00:24:30 44,61 0,66 1,19E-05] 10,49607
11:47:00 ] 11:48:00 ] 0,016667 | 00:27:30 43,33 0,77 1,06E-05 ] 9,364223
11:50:00 ] 11:51:00 ] 0,016667 | 00:30:30 44,38 - 1,16E-05] 10,29269
11:53:00 ] 11:54:00 ] 0,016667 | 00:33:30 43,67 0,48 1,09E-05 ] 9,664869
11:56:00 ] 11:57:00 ] 0,016667 00:36:30 43,48 - 1,07E-05 ] 9,496861
11:59:00 ] 12:00:00 | 0,016667 | 00:39:30 42,81 0,85 1,01E-05 ] 8,904412
12:02:00 | 12:03:00 | 0,016667 | 00:42:30 42,80 1,61 1,01E-05] 8,89557
12:05:00 ] 12:06:00 ] 0,016667 00:45:30 42,80 0,03 1,01E-05] 8,89557
12:08:00 ] 12:09:00 | 0,016667 | 00:48:30 42,40 0,66 9,66E-06 | 8,541869
12:11:00 ] 12:12:00 ] 0,016667 | 00:51:30 42,00 0,23 9,26E-06 | 8,188169
12:14:00 ] 12:15:00 ] 0,016667 00:54:30 41,98 1,66 9,24E-06 | 8,170484
12:17:00 ] 12:18:00 ] 0,016667 00:57:30 42,54 1,17 9,8E-06 | 8,665665
12:20:00 | 12:21:00 | 0,016667 01:00:30 42,20 - 9,46E-06 | 8,365019
12:23:00 | 12:24:00 ] 0,016667 | 01:03:30 42,54 - 9,8E-06 | 8,665665
12:26:00 ] 12:27:00 ] 0,016667 | 01:06:30 42,15 0,82 9,41E-06 | 8,320806
12:29:00 | 12:30:00 | 0,016667 01:09:30 42,12 0,31 9,38E-06 | 8,294279
12:32:00 ] 12:33:00 ] 0,016667 | 01:12:30 41,60 - 8,86E-06 | 7,834468
12:35:00 ] 12:36:00 | 0,016667 | 01:15:30 42,01 0,44 9,27E-06 | 8,197011
12:38:00 ] 12:39:00 | 0,016667 | 01:18:30 42,15 - 9,41E-06 | 8,320806
12:41:00 ] 12:42:00 ] 0,016667 01:21:30 41,95 0,98 9,21E-06 | 8,143956
12:44:00 | 12:45:00 | 0,016667 01:24:30 42,23 0,65 9,49E-06 | 8,391547
12:47:00 | 12:48:00 ] 0,016667 | 01:27:30 42,09 0,85 9,35E-06 | 8,267751
12:50:00 | 12:51:00 ] 0,016667 | 01:30:30 42,12 0,78 9,38E-06 | 8,294279
12:53:00 | 12:54:00 ] 0,016667 01:33:30 41,90 1,23 9,16E-06 | 8,099744
12:56:00 ] 12:57:00 ] 0,016667 | 01:36:30 41,82 - 9,08E-06 | 8,029003
12:59:00 ] 01:00:00 | 0,016667 | 01:39:30 42,10 - 9,36E-06 | 8,276594
01:02:00 | 01:03:00 | 0,016667 | 01:42:30 42,06 0,73 9,32E-06 | 8,241224
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Tabela 18 — Fluxos e turbidez do efluente sintético permeado pela membrana B.

Peso do
Horario Tempo de Coleta Becker ¢/ | Turbidez Volume Fluxo
Agua (NTU) (md) Permeadg
Permeada (m3/dia.m")
Inicial Final | Unitario(h) | Acumulado (9)
01:20:00 | 01:21:00 | 0,016667 | 00:00:00 32,74 0 0 0
01:21:00 | 01:22:00 | 0,016667 | 00:01:30 63,45 0,18 3,07E-05 25,13093
01:26:00 | 01:27:00 | 0,016667 | 00:06:30 47,51 1,76 1,48E-05 12,08674
01:29:00 | 01:30:00 | 0,016667 | 00:09:30 45,20 - 1,25E-05 10,1964
01:32:00 ] 01:33:00 ] 0,016667 00:12:30 44,38 0,98 1,16E-05 9,525368
01:35:00 | 01:36:00 | 0,016667 | 00:15:30 43,71 0,29 1,1E-05 8,977087
01:38:00 | 01:39:00 | 0,016667 | 00:18:30 43,24 0,02 1,05E-05 8,592471
01:41:00 ] 01:42:00 ] 0,016667 00:21:30 42,84 1,1 1,01E-05 8,265139
01:44:00 | 01:45:00 | 0,016667 | 00:24:30 42,53 0,04 9,79E-06 8,011457
01:47:00 | 01:48:00 | 0,016667 | 00:27:30 42,27 0,69 9,53E-06 7,798691
01:50:00 | 01:51:00 | 0,016667 | 00:30:30 42,03 0,66 9,29E-06 7,602291
01:53:00 | 01:54:00 | 0,016667 | 00:33:30 41,82 0,39 9,08E-06 7,430442
01:56:00 ] 01:57:00 ] 0,016667 00:36:30 41,61 - 8,87E-06 7,258592
01:59:00 | 02:00:00 | 0,016667 | 00:39:30 41,31 0,42 8,57E-06 7,013093
02:02:00 | 02:03:00 | 0,016667 | 00:42:30 41,14 0,01 8,4E-06 6,873977
02:05:00 ] 02:06:00 | 0,016667 00:45:30 41,02 0 8,28E-06 6,775777
02:08:00 | 02:09:00 | 0,016667 | 00:48:30 40,93 0,03 8,19E-06 6,702128
02:11:00 | 02:12:00 | 0,016667 | 00:51:30 40,85 0,65 8,11E-06 6,636661
02:14:00 | 02:15:00 | 0,016667 | 00:54:30 40,86 1,52 8,12E-06 6,644845
02:17:00 | 02:18:00 | 0,016667 | 00:57:30 40,71 0,27 7,97E-06 6,522095
02:20:00 ] 02:21:00 | 0,016667 01:00:30 40,62 1,26 7,88E-06 6,448445
02:23:00 | 02:24:00 | 0,016667 | 01:03:30 40,51 0,29 7,77E-06 6,358429
02:26:00 | 02:27:00 | 0,016667 | 01:06:30 40,49 0,27 7,75E-06 6,342062
02:29:00 ] 02:30:00 | 0,016667 01:09:30 40,34 0,04 7,6E-06 6,219313
02:32:00 | 02:33:00 | 0,016667 | 01:12:30 40,24 0,15 7,5E-06 6,13748
02:35:00 | 02:36:00 | 0,016667 | 01:15:30 40,23 1,7 7,49E-06 6,129296
02:38:00 | 02:39:00 | 0,016667 | 01:18:30 40,18 0,65 7,44E-06 6,08838
02:41:00 ] 02:42:00 | 0,016667 01:21:30 40,14 0,32 7,4E-06 6,055646
02:44:00 ] 02:45:00 | 0,016667 01:24:30 40,11 0,24 7,37E-06 6,031097
02:47:00 | 02:48:00 | 0,016667 | 01:27:30 40,24 0,63 7,5E-06 6,13748
02:50:00 | 02:51:00 | 0,016667 | 01:30:30 40,01 1,94 7,27E-06 5,949264
02:53:00 ] 02:54:00 | 0,016667 01:33:30 39,96 0,37 7,22E-06 5,908347
02:56:00 | 02:57:00 | 0,016667 | 01:36:30 40,06 0,05 7,32E-06 5,99018
02:59:00 | 03:00:00 | 0,016667 | 01:39:30 39,94 0,08 7,2E-06 5,89198
03:02:00 | 03:03:00 | 0,016667 | 01:42:30 39,93 0,06 7,19E-06 5,883797
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Tabela 19 — Fluxos e turbidez do efluente sintético permeado pela membrana C.

Peso do
Horario Tempo de Coleta Becker ¢/ | 1,rbidez | Volume Fluxo
Agua (NTU) (m?) Perm_eadg)
Permeada (m3/dia.m®)
Inicial Final Unitario(h) | Acumulado (9)

03:20:00 ] 03:21:00 ] 0,016667 00:00:00 32,74 0 0 0

03:21:00 | 03:22:00 | 0,016667 | 00:01:30 60,52 0,03 2,78E-05| 30,83241
03:26:00 | 03:27:00 | 0,016667 | 00:06:30 48,52 0 1,58E-05] 17,51387
03:29:00 ] 03:30:00 ] 0,016667 00:09:30 47,27 0 1,45E-05 16,12653
03:32:00 | 03:33:00 | 0,016667 | 00:12:30 46,42 0,21 1,37E-05] 15,18313
03:35:00 | 03:36:00 | 0,016667 | 00:15:30 45,84 0,21 1,31E-05 14,5394
03:38:00 | 03:39:00 | 0,016667 | 00:18:30 45,22 0,66 1,25E-05] 13,85128
03:41:00 ] 03:42:00 ] 0,016667 00:21:30 44,83 0,34 1,21E-05 13,41842
03:44:00 ] 03:45:00 ] 0,016667 00:24:30 44,43 0,51 1,17E-05 12,97447
03:47:00 | 03:48:00 | 0,016667 | 00:27:30 44,28 0,75 1,15E-05] 12,80799
03:50:00 | 03:51:00 | 0,016667 ] 00:30:30 43,97 0,35 1,12E-05] 12,46393
03:53:00 ] 03:54:00 ] 0,016667 00:33:30 43,82 0,31 1,11E-05 12,29745
03:56:00 | 03:57:00 | 0,016667 | 00:36:30 43,65 0,68 1,09E-05] 12,10877
03:59:00 | 04:00:00 | 0,016667 ] 00:39:30 43,42 0,5 1,07E-05 11,8535
04:02:00 | 04:03:00 | 0,016667 | 00:42:30 43,23 0,09 1,05E-05 ] 11,64262
04:05:00 | 04:06:00 | 0,016667 | 00:45:30 43,1 1,96 1,04E-05] 11,49834
04:08:00 | 04:09:00 ] 0,016667 00:48:30 42,9 1,43 1,02E-05 11,27636
04:11:00 ] 04:12:00 ] 0,016667 00:51:30 42,81 0,18 1,01E-05 11,17647
04:14:00 | 04:15:00 | 0,016667 | 00:54:30 42,71 0,36 9,97E-06 | 11,06548
04:17:00 ] 04:18:00 ] 0,016667 00:57:30 42,58 0,45 9,84E-06 10,9212
04:20:00 | 04:21:00 | 0,016667 | 01:00:30 42,54 9,8E-06 10,8768
04:23:00 | 04:24:00 | 0,016667 | 01:03:30 42,4 9,66E-06 | 10,72142
04:26:00 | 04:27:00 ] 0,016667 01:06:30 42,4 0,27 9,66E-06 10,72142
04:29:00 | 04:30:00 | 0,016667 | 01:09:30 42,28 0,34 9,54E-06 | 10,58824
04:32:00 | 04:33:00 ] 0,016667 01:12:30 42,1 0,34 9,36E-06 10,38846
04:35:00 | 04:36:00 | 0,016667 | 01:15:30 42,08 0,28 9,34E-06 | 10,36626
04:38:00 | 04:39:00 | 0,016667 | 01:18:30 41,97 0,32 9,23E-06 | 10,24417
04:41:00 | 04:42:00 ] 0,016667 01:21:30 41,92 0,25 9,18E-06 10,18868
04:44:00 | 04:45:00 | 0,016667 | 01:24:30 41,87 0,18 9,13E-06 | 10,13319
04:47:00 | 04:48:00 | 0,016667 | 01:27:30 41,84 0,43 9,1E-06 10,09989
04:50:00 | 04:51:00 | 0,016667 | 01:30:30 41,89 0,09 9,15E-06 | 10,15538
04:53:00 | 04:54:00 | 0,016667 | 01:33:30 41,75 0,08 9,01E-06 10

04:56:00 | 04:57:00 ] 0,016667 01:36:30 41,72 0,32 8,98E-06 9,966704
04:59:00 | 05:00:00 | 0,016667 | 01:39:30 41,7 0,92 8,96E-06 | 9,944506
05:02:00 | 05:03:00 | 0,016667 | 01:42:30 41,65 0,07 8,91E-06 | 9,889012
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Tabela 20 — Fluxos e turbidez do efluente sintético permeado pela membrana D.

Peso do
Horario Tempo de Coleta Becker ¢/ | Turbidez | Volume Fluxo
Agua (NTU) (md) Permeadg
Permeada (m3/dia.m?)
Inicial Final Unitario(h) | Acumulado (9)

05:20:00 | 05:21:00 | 0,016667 | 00:00:00 32,74 0 0 0
05:21:00 | 05:22:00 | 0,016667 | 00:01:30 42,48 - 9,74E-06 ] 8,219409
05:26:00 | 05:27:00 | 0,016667 | 00:06:30 41,15 0,83 | 8,41E-06| 7,097046
05:29:00 | 05:30:00 | 0,016667 | 00:09:30 40,66 0,97 |7,92E-06| 6,683544
05:32:00 ] 05:33:00 ] 0,016667 00:12:30 40,35 0,48 7,61E-06 6,421941
05:35:00 | 05:36:00 | 0,016667 | 00:15:30 40,25 1,1 7,51E-06] 6,337553
05:38:00 | 05:39:00 | 0,016667 | 00:18:30 39,98 0,54 |7,24E-06| 6,109705
05:41:00 ] 05:42:00 ] 0,016667 00:21:30 39,77 - 7,03E-06 5,932489
05:44:00 | 05:45:00 | 0,016667 | 00:24:30 40,00 0,55 |7,26E-06] 6,126582
05:47:00 | 05:48:00 | 0,016667 | 00:27:30 39,50 2,2 6,76E-06 | 5,704641
05:50:00 | 05:51:00 | 0,016667 | 00:30:30 39,39 - 6,65E-06 | 5,611814
05:53:00 | 05:54:00 | 0,016667 | 00:33:30 39,26 0,85 | 6,52E-06 5,50211
05:56:00 | 05:57:00 | 0,016667 | 00:36:30 39,09 1,8 6,35E-06 5,35865
05:59:00 | 06:00:00 | 0,016667 | 00:39:30 39,22 1,12 | 6,48E-06 | 5,468354
06:02:00 | 06:03:00 | 0,016667 | 00:42:30 38,96 - 6,22E-06 | 5,248945
06:05:00 | 06:06:00 | 0,016667 | 00:45:30 38,78 - 6,04E-06 | 5,097046
06:08:00 | 06:09:00 | 0,016667 | 00:48:30 38,80 0,82 | 6,06E-06] 5,113924
06:11:00 | 06:12:00 | 0,016667 | 00:51:30 38,76 0,93 |6,02E-06] 5,080169
06:14:00 | 06:15:00 | 0,016667 | 00:54:30 38,72 0,57 | 5,98E-06| 5,046414
06:17:00 | 06:18:00 | 0,016667 | 00:57:30 38,59 0,82 |5,85E-06] 4,936709
06:20:00 ] 06:21:00 ] 0,016667 01:00:30 38,47 - 5,73E-06 4,835443
06:23:00 | 06:24:00 | 0,016667 | 01:03:30 38,56 1,07 |]5,82E-06] 4,911392
06:26:00 | 06:27:00 | 0,016667 | 01:06:30 38,45 1,09 |5,71E-06] 4,818565
06:29:00 ] 06:30:00 ] 0,016667 01:09:30 38,40 1,09 5,66E-06 4,776371
06:32:00 | 06:33:00 | 0,016667 | 01:12:30 38,60 0 5,86E-06 | 4,945148
06:35:00 | 06:36:00 | 0,016667 | 01:15:30 38,27 0,5 5,53E-06 | 4,666667
06:38:00 | 06:39:00 | 0,016667 | 01:18:30 38,24 0 5,5E-06 4,64135
06:41:00 | 06:42:00 | 0,016667 | 01:21:30 38,22 0,35 |548E-06]| 4,624473
06:44:00 ] 06:45:00 ] 0,016667 01:24:30 38,16 0,46 5,42E-06 4,57384
06:47:00 | 06:48:00 | 0,016667 | 01:27:30 38,02 0 5,28E-06 | 4,455696
06:50:00 | 06:51:00 | 0,016667 | 01:30:30 38,09 0 5,35E-06 | 4,514768
06:53:00 | 06:54:00 | 0,016667 | 01:33:30 37,96 0 5,22E-06 ] 4,405063
06:56:00 | 06:57:00 | 0,016667 | 01:36:30 37,94 0,24 5,2E-06 4,388186
06:59:00 | 07:00:00 | 0,016667 | 01:39:30 37,89 0,89 |5,15E-06| 4,345992
07:02:00 | 07:03:00 | 0,016667 | 01:42:30 37,85 0,09 |511E-06] 4,312236
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