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RESUMO

SERRA, Afonso G. Producéao e caracterizagdo de membranas filtrantes de vidro
pelo método de colagem de barbotinas. 2017. Monografia (Bacharelado em
Engenharia Quimica) - Universidade Tecnologica Federal do Parana, Ponta Grossa,
2017.

Esse trabalho tem como objetivo verificar a viabilidade da producdo de membrana
filtrantes, utilizando vidro reciclado, pelo método de colagem de barbotinas, seguido
pelas sinterizacdo e pela caracterizacdo das mesmas. O processo de sinterizagéo
acontece a uma temperatura inferior a de fusdo do vidro, onde a superficie das
particulas se unem deixando espacos vazio, 0s poros. A barbotina foi produzida
utilizando p6 de vidro moido, agua e silicato de sédio, como ligante. A barbotina foi
despejada em molde de gesso, seca e sinterizada. Foram analisadas as membranas
produzidas, sendo verificado a formagcdo de poros nas amostras, podendo
caracteriza-las portanto como meios filtrantes. Para a caracterizacdo foram utilizados

calculos de porosimetria e microscopias Otica e eletrdnica de varredura.

Palavras-chave: Membrana. Colagem. Sinterizacdo. Vidro.



ABSTRACT

SERRA, Afonso G. Production and caracterization of glass filtring membranes
through collage of slip. 2017. Monografia (Bacharelado em Engenharia Quimica) -

Universidade Tecnoldgica Federal do Parana, Ponta Grossa, 2017.

This study aims to verify the feasibility of filtering membranes production, using
recycled glass, through the slip collage method, followed by the sintering and the
characterization. The sintering happens at a temperature lower than the glass fusion
temperature, where the particles surface unity, leaving some empty spaces, the
pores. The slips solution was produced using mashed glass, water and sodium
silicate, as a ligant. the slips was poured in a plaster mould, dried and sinterized.
The membranes produced were analysed and pores were observed, so they can be
characterized as filtering mediums. To the characterization porosity calculus, optic

microscopy and electronic scanning microscopy were used.

Key-words: Membrane. Collage. Sintering. Glass.
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1 INTRODUCAO

Pode-se dizer que o vidro é o material de embalagens mais amigo do meio-
ambiente. Esse material possui a caracteristica Unica de ser 100% reciclavel, além
de todas as suas vantagens como material em si. Na sua reciclagem ndo sé ndo ha
perda de material, mas também produz-se um novo vidro com qualidade idéntica a
do original e esse processo pode ser repetido inUmeras vezes. E ndo s6 embalagens
séo produzidas a partir do vidro, ele também é a matéria prima para construgao civil,
moveis e varios setores das industrias automotiva e de eletrodomésticos. E com o
desenvolvimento da tecnologia ele vem inclusive sendo usado como matéria prima
para producao de membranas de filtragao.

A tecnologia do uso de membranas para microfiltragdo comegou a se
desenvolver nos anos 70 e no final da década de 1980 as membranas ja eram
usadas no tratamento de &gua devido a sua capacidade de reter bactérias
(FONTES, 2013). Desde entdo essa area vem se desenvolvendo muito, com alto
emprego de tecnologia para tentar melhorar a eficiéncia de retencdo dos meios
filtrantes.

Para uma membrana ser utilizada com eficiéncia em um processo de
filtracdo ela deve apresentar seletividade e permeabilidade compativeis com o
processo. A seletividade e a permeabilidade de uma membrana variam de acordo
com a distribuicdo e o tamanho médio dos poros e a espessura da camada de
separacao. Para se desenvolver uma membrana mais adequada para um processo
0 que se testa € basicamente o efeito da mudanca de parametros (pressao,
temperatura de queima) na producdo da membrana (CONGRESSO BRASILEIRO
DE CERAMICA, 2000).

Hoje essa tecnologia se faz presente principalmente nas industrias de
alimentos, bebidas e na &rea da saude. O uso de membranas na industria de
alimentos e bebidas €& considerada tecnologia de ponta para clarificacéo,
fracionamento, dessalinizagéo e esterilizacdo de vérias bebidas, sem fazer o produto
final passar por mudancas térmicas que poderiam danificar sua qualidade. Na
industria farmacéutica as membranas sédo usadas para purificacdo de agua, reducao

da carga microbiana, esterilizacdo de produtos e purificagdo de ar comprimido.
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1.1 PROBLEMA

Uma membrana de vidro sodo-calcico produzida a partir de vidro reciclado
através do processo de colagem de barbotinas pode ser utilizada em processos de

filtracéo?

1.2 OBJETIVO GERAL

Verificar a possibilidade de sintetizar membranas de vidro a partir de vidro

reciclado pelo processo de colagem de barbotinas e sinterizacao.

1.3 OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Verificar a possibilidade da utilizacdo do método de colagem de barbotinas
para a producdo de membranas filtrantes porosas a partir de vidro
transparente.

e Verificar a eficiéncia da sinterizacdo de um corpo verde produzido pelo
meétodo de colagem para a producao de um meio filtrante.

e Analisar a presenca de poros nas membranas de vidro transparente

produzidas pelo processo de colagem de barbotinas.

1.4 JUSTIFICATIVA

Testando novos processos de producdo de membranas e alterando seus
parametros é possivel criar novas membranas de filtracAo com caracteristicas
Unicas. Essas membranas podem ser produzidas por qualquer material que produza
um filme com porosidade controlada. Isso da margem para inUmeros materiais que
inclui o vidro que pode ser usado para produzir membranas com boas caracteristicas
mecanicas, aliado a questdao ambiental. H4 uma caréncia grande nos estudos no
meétodo de producdo de membranas chamado de colagem de barbotinas, método
que sera abordado nesse trabalho com a finalidade de acrescentar novos

conhecimentos para futuras discussdes sobre o0 assunto.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 VIDRO

Ha registros da utilizacdo de vidro ha pelo menos 5000 anos atras por povos
da Babilonia e pelos fenicios. Contudo, sua ampla popularizacdo no mundo antigo
deu-se apenas com os romanos entre 400 a.C e 300 d.C. Foi muito utilizado na
idade média, principalmente na constru¢éo de igrejas, em vitrais, como ilustrado na
Figura 1 (PINTO-COELHO, 2009).

O vidro é definido por Shelby (2005) como "um soélido amorfo com completa
falta de estrutura atdbmica periddica em longas cadeias e com uma faixa de
comportamento de transformacéo vitrea. Qualquer material, organico, inorganico ou
metélico, formado por qualquer técnica , que exiba um comportamento de

transformacao vitrea € um vidro."

O comportamento de transformacédo vitrea pode ser analisado com base na
entalpia ou nos diagramas de volume por temperatura. Como entalpia e volume se
comportam de forma similar o método escolhido ndo deve interferir na andlise
(SHELBY, 2005). Para a transformacéao vitrea ocorrer o material deve ser aquecido a
uma acima da temperatura de liquido (T.), e resfriado a uma temperatura inferior a
temperatura de transic¢ao vitrea (Tg) (ALVES; GIMENEZ; MAZALI, 2001).

Figura 1 - Mudanga de volume durante o resfriamento de um liquido, comportamento de

transformacéo vitrea

Liquido em equilibrio

Liquide metaestave

D F = = === = = = = = = = ]
£ '
g Transicao vitrea '
= ! !
- - — - —_— L) i
Vidro i .
[
[
Crnstal . |
1 I
i 1
Temperatura T T

Fonte: Alves, Gimenez, Mazali (2001)
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O vidro é um material infinitamente reciclavel e com 100% de
aproveitamento. A partir de 1 kg de vidro é produzido 1 kg de vidro novo, nédo
apresentando quaisquer diferencas de resisténcia ou qualidade do fabricado com
matéria-prima virgem, independentemente de quantas vezes for utilizado. O

processo de reciclagem é semelhante ao de producgdo, baseado na fuséo e
resfriamento do vidro (CESAR; DE PAULA; KROM, 2013).

2.2 FILTRACAO EM MEMBRANAS

A filtracdo € um processo onde passa-se uma mistura a ser separada por um
meio poroso, onde had a separacdo solido-liquido através de processos fisicos,
podendo envolver fendmenos quimicos ou biolégicos (MULLER). As membranas
tratam-se de barreiras semi-permeaveis com uma permeabilidade seletiva, que se
da devido as suas propriedades fisicas e quimicas. Devido a essa seletividade essas
podem ser utilizadas para separar os produtos desejaveis de uma solucao (SILVA,
2009).

Suas mais comuns aplicacdes se ddo em processos de separacao has areas
de processamento de alimentos, esterilizagdo bacteriana, tratamento de rejeitos
industriais e processos téxteis e quimicos (SILVA; LIRA, 2006).

Os processos de filtracdo sao classificados de acordo com o tamanho do
poro da membrana utilizada, como mostrado na Figura 2 0s mais comuns: a

microfiltracéo, ultrafiltracdo, nanofiltracdo e osmose reversa.
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FAIXAS DE APLICACAO DOS PROCESSOS COM MEMBRANAS

Micron (LLm)
10" 107 10° 10™ 1 10 10° 10°
| Microfiltragdo | | Filtragdo |
[ Ultrafiltragio |
Osmose inversa |
Dialise | [ cromat.Gel. |
Eletrodialise |
Troca ibnica | | Eletroforese
Destilagio |
Cristalizacdo |
Separacio de Gas.
Extragio |
[ Ultracentrifuga | | Centrifuga |
1 10 10° 10° 10° 10° 10° 10’
Angstron (A)

[ 1 - Processos de separagio de membrana

[ 1 -Outros processos de separagio

Figura 2 - Faixas de aplicacdo de processos de separagéo.
Fonte: Habet, Borges, Nobrega (2006).

Membranas podem ser produzidas a partir de qualquer material que permita
a formagcdo de um filme com porosidade controlada. As membranas s&o
classificadas de acordo com sua textura e devido a aplicacdo a que € destinada
(PELEGRIN, 2004).

Quanto ao material de formacdo as membranas sintéticas podem ser
classificadas em inorganicas e organicas. As membranas inorganicas sao
produzidas a partir de ceramicas, metais ou vidro, suportam temperaturas mais
elevadas (acima de 150°C) e podem ser usadas em meios quimicamente
agressivos, com alta acidez ou alta basicidade. Apresentam ainda uma vida util mais
longa e seu processo de limpeza é mais eficiente. Essas vém sendo muito
estudadas por permitirem a producdo de estruturas microporosas muito variadas e
um bom controle de distribuicdo de tamanho de poros. As membranas organicas sao
produzidas por sintese ou extrusdo de produtos naturais. Embora as membranas

organicas apresentem menores resisténcias térmica, quimica e mecanica, essas sao
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amplamente utilizadas na industria devido a seu custo ser inferior as membranas
inorganicas(PELEGRIN, 2004).

As membranas sintéticas podem ainda ser classificadas quanto a seus
aspectos morfolégicos, onde sdo divididas em dois grandes grupos: membranas
densas e porosas, exemplificadas na Figura 3 (HABERT; BORGES; NOBREGA,
2006). As membranas densas ndo apresentam poros em sua superficie e o
transporte atravées delas se da pelo mecanismo de solucdo-difusdo. As membranas
porosas possuem boa resisténcia mecanica mas, para permitir uma alta permeacéo,
devem ser finas (PELEGRIN, 2004).

Membranas Isotrdopicas (simétricas)
porosa porosa densa

T 8 [

Membranas Anisotropicas (assimétrica)
densa (integral) porosa densa (composta)

SRE BRE] A

Figura 3 - Representagéo esquematica da morfologia de membranas sintéticas.

Fonte: Habert, Borges, Nobrega (1997).

2.2.1 Filtracao Tangencial E Direta

A microfiltracdo em membranas pode ocorrer por dois métodos: com fluxo
frontal ou "dead-end-filtration", e com fluxo de filtracdo tangencial ou "cross-flow
filtration” como mostra a Figura. No "dead-end-filtration” o fluxo € perpendicular a

membrana, h& entédo nela o acumulo de materiais so6lidos e com isso o processo de
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filtrag&o fica prejudicado. Como mostra a Figura 4, no método tangencial o fluxo é
paralelo a membrana, e devido a isso ocorre a autolimpeza da superficie da
membrana (MULLER, 2013).

i
FILTRACAO CONVENCIONAL R FILTRACAO TANGENCIAL
“Dead End Filtration™ “Cross-Flow Filtration™

Retido ou
Alimentacio Moo Concentrado
Moduio

bl Fadialtdi ihd
P w-‘-.‘:‘b—.-.»ﬁ 5

4 3
FILTRACAO CONVENCIONAL

FILTRACAO COM ESCOAMENTO
TANGENCIAL

Figura 4 - Representagéo ilustrativa dos métodos de filtragdo convencional e tangencial.

Fonte: PELEGRIN, 2004.

2.3 ADSORCAO NA INTERFACE

O processo de adsorcdo em interfaces sélidas € de essencial importancia
em processos de filtracdo de sistemas coloidais. Caso haja perda de energia no
processo de colisdo da molécula com a superficie esta pode entdo ligar-se a
superficie por forcas de diferentes naturezas, podendo ser de natureza fisica
(fisissorcao) ou de natureza quimica (quimissorcao) (VIEIRA, 2002).

A fisissorcdo é caracterizada por interagdes entre adsorvente e adsorvato
fracas, do tipo de Van der Waals, e baixas entalpias. J& a quimissorcdo €

caracterizada por uma interacéo forte entre adsorvente e adsorvato, podendo ser por
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exemplo ligacdes covalentes, e consequentemente calores de adsor¢cdo mais altos
(ATKINS; DE PAULA, 2008).

Os fenbmenos na superficie de uma membrana estdo ligados a
caracteristicas da superficie, que podem ser caracterizadas como hidrofobicas ou
hidrofilicas. Segundo a mesma autora membranas vitreas possuem comportamento
hidrofilico (VIEIRA, 2002).

2.4 HIDROFOBICIDADE E HIDROFILICIDADE

As membranas podem ser caracterizadas como hidrofébicas ou hidrofilicas
conforme apresentem afinidade com agua. A afinidade das membranas hidrofilicas
com a agua da-se por essas apresentarem grupos polares (VIEIRA, 2002).

Membranas hidrofébicas apresentam baixa polaridade e baixa energia
superficial. Essas podem ser utilizadas para extracdo de solventes ndo polares,
ozonizacao da agua, etc. (DELCOLLE, 2010).

Membranas vitreas possuem naturalmente um comportamento hidrofilico
pois apresentam agrupamentos silandis (Si-OH) em sua superficie, um agrupamento
muito polar (VIEIRA, 2002).

2.5 CONFORMACAO LIQUIDA EM MOLDE POROSO

O desenvolvimento de moldes de gesso e da colagem na Europa nos
séculos XVIII e XIX revolucionaram a industria de ceramica, proporcionando a

producdo em massa de produtos idénticos e de alta qualidade (JENKINS, 2014).

Esta técnica de consiste em verter uma suspensdo ceramica em um molde
poroso, o qual remove parte do liquido por capilaridade, resultando em um compacto
na superficie do molde. Quando a parede atinge a espessura desejada é atingida o
restante da suspensao € eliminada (CIESIELSKI, 2012).

O processo de colagem de barbotinas € descrito por Matias (2007) e
ilustrado na Figura 5 nos seguintes passos: "a prepara¢cdo de uma suspenséao fluida
e incorporacdo de aditivos de processamento, moagem, peneiramento ou outra

forma de classificacdo, eliminacdo de bolhas com aplicagdo de véacuo,
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preenchimento de um molde poroso, formagcédo da parede, drenagem, secagem
parcial (com o corpo ainda na matriz), separacdo da matriz (desmoldagem) e, as

vezes, limpeza e acabamento da superficie antes da secagem final".

Para a
g SOCOLI S
Recobrimente  © fomo

Figura 5 - Colagem de barbotina
Fonte: MATIAS, 2007

As principais variaveis que afetam o processo de conformacdo sado, o
tamanho das particulas, o formato das particulas, as cargas na superficie e o grau
de aglomeracdo pela dispersdo, sendo todos esses ligados a viscosidade da
suspensao (RICHERDSON,1992).

2.5.1 Formacéo Da Parede

A formacdo de uma camada consolidada de particulas na superficie do
molde no processo de colagem de barbotina se da pela filtracdo do solvente no
molde, como mostra a Figura 6 a seguir, e pode ser tratada como um processo de
escoamento de liquido através de um leito de particulas sdlidas com sua espessura
variando com o tempo (MATIAS, 2007).
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) @

(4

Fundigcao ou Formagao Retirada do Retirada da Peca
Colagem de Parede Excesso do Molde

Figura 6 - llustracao esquemética do processo de drenagem do molde de gesso.
Fonte: RICHERSON, 1992.

2.6 SINTERIZACAO

A sinterizacdo é um método muito antigo para producdo de ceramicas, mas
€ também largamente utilizada para producdo de refratarios, polimeros, metais e
outros materiais compdsitos. A sinterizacdo é um fendbmeno de carater universal que
se da devido a fenbmenos de transferéncia de massa, ocorrendo sempre a uma
temperatura inferior a temperatura de fusdo do componente sinterizado, portanto
sem a formacéo do estado liquido. Esse fenébmeno se d& pela reducdo da energia
livre do sistema, podendo ser verificada pela reducdo na curvatura dos pés e da
area superficial (GERMAN, 1984). Essa técnica permite entdo a producdo de corpos

porosos a partir de pos.

Figura 7 - Sinterizagdo de esferas de vidro. Microesferas de vidro de ~1mm de didmetro foram
aquecidas dentro do mesmo forno, a temperatura de 750°C durante 1 hora. As microesferas
sinterizam e apresentam formacao do pescocgo caracteristico do processo de sinterizagdo.
Fonte: Sinteriza¢&o. Disponivel em:
<http://www.cienciadosmateriais.org/index.php?acao=exibir&cap=22#_ftn(3)> Acesso em:
25/05/2017.
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7

O ciclo de sinterizacdo € definido por quatro parametros: taxa de
aguecimento, temperatura de patamar, tempo de patamar e taxa de resfriamento.
Cada qual tendo um efeito sobre o corpo sinterizado. A taxa de aquecimento
influencia a cinética de sinterizacdo, ela que determina se as transformacfes
esperadas ocorrem e se sdo estiveis. A temperatura de patamar influencia no
fluxo difusivo do corpo verde. O coeficiente de difusdo é diretamente proporcional

ao aumento de temperatura, sendo essa uma condicao desejada (FURLAN, 2013).

2.6.1 Mecanismo Da Sinterizacdo Vitrea
Os mecanismos da sinterizacdo estdo ligados ao transporte de massa, que

definem a cinética da sinterizacdo. As movimentacdes se dao para diminuir a
energia os gradientes de potencial termodinamico (FURLAN, 2013). Os diversos
mecanismos que estao associados a sinterizagado sao: difusao superficial, difusdo na
rede (partindo  da  superficie), transporte por fase de vapor
(condensacao/evaporacao), difusdo no contorno do gréo, difusdo na rede (partindo

do contorno do grao), escoamento plastico e escoamento viscoso.

/s

Figura 8 - Mecanismos presentes durante a sinterizagéo do po.

1- Difuséo superficial; 2- difusao na rede (partindo da superficie); 3- transporte por fase de
vapor (condensacao/evaporac¢éo); 4 - difusédo no contorno do gréo; 5- difuséo na rede (partindo do
contorno do gréo); 6 - escoamento plastico e escoamento viscoso.

Fonte - Furlan, K. 2013.

Em sistemas vitreos o transporte atbmico durante a sinterizacdo se da

principalmente por fluxo viscoso. A diferenca de presséo entre regioes e diferentes
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curvaturas cria tensdes de cisalhamento que provocam o fluxo viscoso do material
em direcdo a area de contato entre as particulas, fazendo surgir os pescogos
(VIEIRA, 2002).
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3 MATERIAL E METODOS

3.1 DELINEAMENTO DA PESQUISA

Visando facilitar o entendimento e os objetivos desse trabalho foi realizada a
sua classificagdo de acordo com sua natureza, sua abordagem em relacdo ao
problema, o propdsito do assunto e seus procedimentos.

Com relacdo a sua natureza a pesquisa € classificada como uma pesquisa
aplicada, que conforme Silva e Menezes (2005): "0Objetiva gerar conhecimentos para
aplicacao pratica e dirigidos a solucéo de problemas especificos."”

Do ponto de vista da forma de abordagem essa pesquisa se qualifica como
uma pesquisa quantitativa, onde seus parametros de operagdo e seus resultados
podem ser transferidos para numeros para classifica-los e analisad-los (SILVA,
MENEZES, 2005).

Do ponto de vista de seus objetivos técnicos, essa € uma pesquisa
explicativa, uma vez que essa foca em determinar os fatores que contribuem para a
a melhor qualidade do produto final e explicar a razdo dessa melhora (GIL, 2008).

Do ponto de vista de procedimento técnico essa pesquisa € classificada
como uma pesquisa experimental, que de acorodo com Silva e Menezes (2005)
nessa pesquisa: " se determina um objeto de estudo, selecionam-se as variaveis que
seriam capazes de influencia-lo, definem-se as formas de controle e de observacéo

dos efeitos que a variavel produz no objeto".

3.2 LOCAL DA PESQUISA

Os experimentos foram realizados nos Laboratérios de Conformacao
Mecanica, de Ensaios Materiais e Metalografia, do Departamento de Engenharia
Mecanica, localizados na Universidade Tecnolégica Federal do Parana — Campus

Ponta Grossa.

3.3 METODOS

A metodologia utilizada pode ser compreendida conforme a Figura 7,

apresentada a seguir:
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Moagem do vidro

Peneiramento do vidro
moido

L

Preparo da barbotina

Colagem da barbotina

Sinterizagdo dos corpos de
prova

Caracterizagdao das
membranas

Figura 9 - Fluxograma do processo de produc¢do de membranas a partir de vidro reciclado.

3.3.1 Preparacéo Do P6 De Vidro

O p6 de vidro foi produzido a partir de garrafas de vidro transparentes, que
foram previamente lavadas e secas, em seguida o vidro foi quebrado utilizando um
martelo para facilitar uma fragmentacdo homogénea no moinho de bolas e em

seguida foi moido no moinho de bolas Servitech modelo CT 240/A.
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Figura 10 - Moinho de bolas.

Fonte: Autoria propria.

O moinho trabalhou com 20% de seu volume ocupado pelas bolas e 30%

pelas particulas de vidro, com uma rotacdo de 36 rpm por 4 horas.

3.3.2 Peneiramento

O peneiramento foi feito utilizando uma mesa vibratoria Bertel Tamis 5",
localizada no laborat6rio de operacdes unitarias da UTFPR - Campus Ponta Grossa.
As peneiras utilizadas foram as Mesh de 32, 80, 170, 200 e 270. ApGs o
peneiramento foi escolhido para trabalhar com as particulas que ficaram retidas na

peneira de 200 Mesh de diametro entre 0,074 mm e 0,088mm.
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Figura 11 - Mesa vibratGria para peneiramento

Fonte: Autoria prépria

3.3.3 Producéao e colagem da barbotina

A barbotina foi produzida com 50 gramas do vidro moido selecionado, 30 ml
de agua e 0,50 gramas de silicato de sodio, pesados em balanca eletronica AUX220
Shimadzu, no laboratorio de caracterizacdo de materiais metélicos da UTFPR -

Campus Ponta Grossa.
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Figura 12 - balanca a precisao

Fonte: Autoria propria
Foi despejado a barbotina em molde de gesso com 4 orificios de 25mm de
diametro e 12 de profundidade e aguardado 48 horas para sua completa secagem.

3.3.4 Sinterizagao Dos Corpos De Prova

Apés a remocao dos corpos de prova dos moldes de gesso eles foram
levados a mufla Jung, modelo 0612, para a queima a temperaturas de 650°C por 60

minutos, com uma taxa de elevacdo de 45°C/min.
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Figura 13 - Mufla utilizada para a sinterizacéo

Fonte: Autoria propria

3.3.5 Caracterizagdo Da Membrana

3.3.5.1 Determinacéo de porosidade e densidade aparente

Serdo encontrados a porosidade e a densidade aparente da membrana
utilizando o método de imerséo, baseado no Principio de Arquimedes, usando agua
como fluido, de acordo com a norma ASTM C373-88 (2006).

Com a obtencéo do peso seco, imerso e Uumido da membrana é possivel
calcular a porosidade e a densidade aparente utilizando respectivamente as

equacdes 3.1 e 3.2 descritas abaixo:

F,

R — P (3.1)
= [ —"5{x100 -
P [Pu - Pi]x

P, (3.2)
Dap = [m] ve pégua



31

Onde:

Pap: porosidade aparente;

Dap: densidade aparente,

Pu: peso umido;

Ps: peso seco;

Pi: peso imerso;

Pagua: densidade da agua (PRADO, 2014).

3.3.5.2 Microscopia otica

As amostras foram levadas para analise em microscopio o6tico modelo
Olympus BX 61 do Laboratério de Preparacdo Metalografica da UTFPR — Campus
Ponta Grossa para analise da superficie das membranas com um aumento de 200

vezes.

Figura 14 - Microscopio 6tico.

Fonte: Autoria propria



32

3.3.5.3 Microscopio eletrénico de varredura

As andlises microestruturais das membranas foram avaliadas no
microscépio eletrénico de varredura (MEV) TESCAN VEGA3 do Laboratério de

Preparacdo Metalografica da UTFPR — Campus Ponta Grossa.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 MOAGEM E PENEIRAMENTO DO VIDRO

A moagem foi realizada conforme descrito no item 3.3.1. e peneirado
conforme o item 3.3.2. A distribuicdo das amostras de vidro moido nas peneiras esta

descrito na tabela 1.

Tabela 1 - Distribuicdo do vidro moido nas peneiras

Mesh Peso de po (9) Massa %
32 315,58 26%
80 394,46 33%
170 305,50 25%
200 168,26 14%
270 15,68 1%

Fundo 5,02 0%

Total 1203,44 100%

As peneiras de 32 e 80 Mesh foram selecionadas para retirar particulas de
vidro mais grossas que ndo foram bem moidas no moinho de bolas, evitando que
essas pudessem danificar as peneiras mais finas. A massa retida na peneira de 270
e do fundo nao foi suficiente para o preparo das amostras, foi entdo escolhido utilizar
0 po retido na peneira de 200 Mesh. Utilizando a tabela de conversédo de Mesh para
milimetro conclui-se que ficaram retinas na peneira de 200 Mesh particulas menores

gue 0,088mm e maiores que 0,074mm.

Granulometria do vidro moido

33%
14%

26% 25%

>0,600 mm 0,600-0,177 mm0,177-0,088 mm 0,088 -0,074 0,074-0,053 mm <0,053 mm

Grafico 1 - Distribuicao granulométrica do vidro moido nas peneiras.
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4.2 PRODUCAO DO MOLDE DE GESSO
Para realizar a colagem da barbotina foi produzido um molde de gesso

utilizando 500g de p6é de gesso e 500ml de agua. Foram inseridos parcialmente 4
corpos metalicos cilindricos de 1 polegada de diametro por 1 polegada de altura,
revestidos por uma leve camada de vasilina solida, para evitar que 0S corpos
aderissem ao gesso. Com 144 horas a temperatura ambienta o0 molde secou, e 0s
corpos metélicos foram removidos, deixando o0 espa¢o desejado para realizar a

colagem da barbotina.

Figura 15 - Molde de gesso, fura¢cdes com 25mm de didmetro e 15mm de profundidade

Fonte: Autoria propria

4.3 PRODUCAO DA BARBOTINA

Foram produzidas 2 amostras da barbotina seguindo a metodologia
descrita no item 3.3.3. Cada amostra com 50g de vidro moido foi suficiente para
producdo de 3 corpos de prova. No total desse trabalho foram produzidos 6 corpos
de prova.

Depois de despejado cuidadosamente no molde de gesso as amostras
foram deixadas a temperatura ambiente, expostas ao ar e levaram em torno de 48
horas, até que apresentassem aspecto de secas e portanto prontas para serem
retiradas do molde.
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As amostras secas retiradas do gesso apresentam ainda baixa resisténcia
fisica e soltam po6 facilmente, como ilustra a figura 14, onde foi esfregada a

membrana com o dedo e p6 aderiu no dedo.

Figura 16 - Membrana retirada do gesso, apresenta pouca resisténcia fisica, o p6 se solta facilmente.

4.4 SINTERIZACAO

Foram testadas duas temperaturas para sinterizagdo. A primeira sinterizagao
foi feita a 700°C por 2 horas, com uma taxa elevacdo de 45°C por minuto. A amostra
final apresentou visualmente uma alta cristalizacdo, altissima resisténcia mecéanica e
pouca capacidade de absor¢cédo de agua. A temperatura e o tempo de sinterizacédo

foram entao reduzidos.
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Figura 17 - Amostra sinterizada a 700°C por 2 horas, apresenta sinais claros de vitrificacéo.

Na amostra seguinte foi testada a sinterizagdo a 650°C por 1 hora com uma
taxa de elevacdo de 45°C por minuto. O corpo nao apresentou visualmente
cristalizacdo, teve boa capacidade de adsorcdo de agua e um leve ganho de

resisténcia mecanica, deixando de soltar p6 quando em contato fisico.

Foi portanto replicada a sinterizagdo nessas condicdes para os demais
corpos de prova, afim de produzir mais amostras para confirmacéo de resultados. Os
demais corpos de prova apresentaram comportamento muito semelhante ao

primeiro, conforme o esperado.
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Figura 18 - Corpos de prova antes da sinterizacé@o (A) e depois da sinterizacdo (B) a 650°C por 1

hora, os corpos de prova ndo apresentaram sinais de vitrificacéo.

4.5 CARACTERIZAC;AO DAS MEMBRANAS
4.5.1 Determinacéo De Porosidade E Absorcdo De Agua

Foram feitas a medidas de massa seca, massa Umida e massa imersa para
os 5 corpos de prova, conforme descrito a tabela 2. Com esses valores foi calculado

a porosidade e a densidade aparente, de acordo com as equacdes 3.1 e 3.2.

Tabela 2 - Medidas de massa para o calculo de porosidade.

Massa Massa Massa Densidade
Amostra seca umida imersa Porosidade aparente
(9) (9) (9) (%)
1 10,686 11,333 6,118 12,407 2,049
2 9,180 10,776 5,331 29,311 1,686
3 9,745 10,983 5,647 23,201 1,826
4 7,606 8,147 4,398 14,431 2,029
5 7,693 8,434 4,507 18,869 1,959

Média 8,982 9,935 5,200 19,664 1,910
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O teste de porosidade portanto confirma o resultado visual das amostras
sinterizadas. Os 5 corpos apresentaram grau de porosidade e capacidade de
adsorcédo de agua, podendo ser caracterizados portanto como meios filtrantes.

4.5.2 Microscopia Otica

Apés sinterizadas, as membranas foram levadas ao microscopio 6tico (MO)
para andlise. Com a ampliacdo de 200 vezes, conforme mostra a figura 15, foi
constatado a distribuicdo uniforme das particulas na superficie da membrana e ndo
foram encontrados sinais de cristalizacdo da amostra, indicando que a sinterizacéo
foi bem sucedida. Para confirmag&o da sinterizacdo e da formacao de poros foram
levados os corpos de prova para analise no microscoépio eletrénico de varredura
(MEV).

Figura 19 - Amostra aumentada 200 vezes em microscoépio 6tico, corpo de prova com distribui¢cao

uniforme de particulas e sem sinais de cristaliza¢éo na superficie.



39

4.5.3 MEV - Microspia Eletdnica De Varredura

A partir a microscopia eletronica de varredura foi confirmado a distribuicdo
uniforme das particulas e a sinterizagdo foi concluida bem sucedida, tendo-se
formado ligagBes superficiais onde as particulas de vidro se tocam e havendo a
formacéo de poros nos espacos vagos e sem sinais de vitrificacao.

Figura 20 - Imagem feita pelo MEV com ampliagdo de 200 vezes, evidenciando a distribuicéo
uniforme das particulas e a formacgéo de espacos vazios (poros).

Figura 21 - Imagem feita pelo MEV com apliagdo de 1000 vezes onde é possivel observas as
ligacdes superficias das particulas.
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5 CONCLUSAO

O presente trabalho tinha por objetivo verificar a viabilidade da produgéo de
membranas filtrantes utilizando vidro reciclado, moido, colado pelo método de
colagem de barbotinas e sinterizado e posterior caracterizagdo da membrana.

Utilizando os dados apresentados acima estabelece-se as seguintes
consideracdes. O método de colagem para particulas de vidro moido com diametros
entre 0,088mm e 0,074mm é bem sucedida, obtendo-se uma distribuicdo uniforme,
formacéo de espacos vazios e certa resisténcia mecanica na ceramica formada. E
possivel obter uma maior seletividade na membrana produzida diminuindo o
tamanho dos poros porém é importante verificar a viabilidade da colagem para
particulas de diametro diferentes.

A sinterizacdo tem como variaveis a temperatura e o tempo, sendo que com
a metodologia descrita o corpo de prova ganha resisténcia e garante a formacao de
poros, sem sinais de vitrificagdo, sendo considerada portanto bem sucedida. Porém
estudos futuros podem ainda otimizar essa etapa alterando as variaveis para ganho
de resisténcia mecanica da membrana.

Devido a indisponibilidade de equipamentos para realizar a porosimetria de
mercurio ndo foi possivel determinar a seletividade da membrana produzida. Porém
a andlise no microscopio eletrénico de varredura (MEV) confirmou a presenca de
poros na superficie da membrana.

Conclui-se entdo que a metodologia apresentada no trabalho é viavel para a
producdo de membranas filtrantes utilizando vidro. E necessario atengdo quanto ao
tamanho das particulas de vidro utilizadas, a temperatura e o tempo de sinterizacao,
caso esses sejam elevados demais o vidro se liquefaz e ocupa os espacgos vazios,
fazendo a membrana perder sua capacidade filtrante. Essas andlises abrem
oportunidades para futuros trabalhos para se obter membranas com diferentes
seletividades e resisténcias mecanicas.
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