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RESUMO

Varios esforcos tem sido realizados nos ultimos anos no desenvolvimento de
membranas ceramicas a partir de matérias-primas de baixo custo. O reuso do residuo
do caulim, mostra-se como uma alternativa de menor impacto ambiental e de interesse
econbmico. O tratamento deste residuo por hidrociclonagem, surge como uma
alternativa eficiente para sua adequacao ao ciclo produtivo ceramico, podendo ter
aplicabilidade na producdo de membranas ceramicas. O desenvolvimento de poros
interconectados em membranas ceramicas é dado pela introducdo de agentes
formadores de poros, normalmente orgéanicos, logo, estudos do uso do residuo da
serragem da madeira como agentes formadores de poros de modo que confira
porosidade adequada, aliado a um alto fluxo permeado e baixa depreciacdo da
resisténcia mecanica sao também essenciais. O trabalho tem, portanto, o objetivo de
estudar e desenvolver membranas ceramicas porosas a partir do uso das fragdes fina
(FF) e grossa (FG) resultantes da hidrociclonagem do residuo do caulim fino (RCF),
utilizando o residuo da serragem da madeira como agente formador de poros. O
trabalho envolveu inicialmente a hidrociclonagem do RCF e as caracterizacdes
mineraldgica, quimica, térmica e granulométrica do RCF, FF, FG e, da argila. Em
seguida, foram realizados estudos entre dois tipos de residuos da serragem da
madeira de maneira comparativa quanto ao teor de umidade, granulometria por
peneiramento, perda ao fogo e, o percentual adequado, definindo assim, o tipo, retido
em peneira e percentual mais adequado para a obtencdo das membranas ceramicas.
Foram analisadas tecnologicamente cinco formula¢des variando a proporcao entre FF
e FG na obtencao de membranas ceramicas na forma de disco e em trés temperaturas
de queima: 1150°C, 1200°C e 1250°C. Ao final, as membranas obtidas foram entao
caracterizadas de maneira mineralégica e morfoldégica e, avaliadas quanto as
propriedades de fluxo permeado e resisténcia a compressao. Os resultados indicam
que a membrana de formulacdo D (3FG:1FF) foi a que apresentou os melhores
resultados, com a maior resisténcia a compressao, 28,65 MPa a 1200°C, no entanto,
com poros acima de 10 ym, limitando-a a aplicagées como filtracao.

Palavras-chaves: membranas; residuo do caulim; hidrociclonagem; residuo da

serragem da madeira.



ABSTRACT

Several efforts have been made in recent years in the development of ceramic
membranes from low-cost raw materials. The reuse of kaolin waste is shown as an
alternative to less environmental impact and economic interest. The treatment of this
waste by hydrocyclone appears as an efficient alternative for its adequacy to the
ceramic production cycle, being able to have applicability in the production of ceramic
membranes. The development of interconnected pores in ceramic membranes is due
to the introduction of pore-forming agents, normally organic, thus, studies of the use of
wood sawdust waste as pore-forming agents in order to provide adequate porosity,
combined with a high permeate flow and low depreciation of mechanical strength are
also essential. The work has, therefore, the objective of studying and developing
porous ceramic membranes from the use of fine (FF) and coarse (FG) fractions
resulting from the hydrocyclone of the fine kaolin waste (RCF), using wood sawdust
waste as pore-forming agent. The work involved initially the hydrocyclone of the RCF
and the mineralogical, chemical, thermal and granulometric characterization of the
RCF, FF, FG and, of the clay. Then, studies were carried out between two types of
sawdust wastes in a comparative manner in relation to the moisture content, grain size
by sieving, fire loss and the appropriate percentage, thus defining the type, retained in
sieve and percentage more adequate to obtain the ceramic membranes. Five
formulations were analyzed technologically by varying the ratio of FF and FG in
obtaining ceramic membranes in disk form and at three firing temperatures: 1150 ° C,
1200 ° C and 1250 ° C. At the end, the obtained membranes were characterized in a
mineralogical and morphological manner and evaluated the properties of permeate
flow and compressive strength. The results indicate that the membrane of formulation
D (BFG:1FF) presented the best results, with the highest compressive strength, 28.65
MPa at 1200 ° C, however, with pores above 10 ym, limiting it to applications such as

filtration.

Keywords: membranes; kaolin waste; hydrocyclone; wood sawdust waste.
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1 INTRODUCAO

Durante as ultimas trés décadas, membranas e as técnicas de separacao por
membranas tem atraido cada vez mais a atencdo de quimicos, engenheiros e
biotécnicos (BARBOSA et al.,, 2012) sendo hoje amplamente empregado em
processos de separagdo nas areas de tratamento de rejeitos industriais,
processamento de alimentos, dessalinizacdo de aguas, processos biomédicos, téxteis
e quimicos (CHAVES et al., 2013).

Seu sucesso se deve ao fato de ser um processo rentavel quando otimizado,
nao requerendo o uso de quaisquer produtos quimicos, capazes de operar a
temperatura ambiente. Além de serem relativamente simples e faceis de utilizar,
podem ser fabricadas em diferentes geometrias, adequando assim a diversas
aplicacées (SILVA et al., 2015).

Dependendo do campo de aplicagdo, varios materiais podem ser utilizados
para preparacdo das membranas, dentre eles destacam-se: acetato de celulose,
nailon, poliéster, poliamida e cloreto de polivinila, para as membranas poliméricas
(RIBEIRO et al., 2005); alumina, cordierita, mulita, carbeto de silicio, nitreto de silicio,
zircbnia, silica e titania, para as membranas ceramicas (AKBARNEZHAD et al., 2010).

O numero de aplicagdes das membranas ceramicas € bastante expressivo e
estd aumentando devido, principalmente, as vantagens em relacdo as membranas
poliméricas, a exemplo da inércia quimica, da estabilidade biol6gica e da resisténcia
a altas temperaturas e pressdes (BIRON et al., 2016). No entanto, apesar dessas
vantagens, existem desvantagens, e a mais relevante € o alto custo de fabricacdo das
membranas ceradmicas devido as matérias-primas, que normalmente sao importadas
e sintéticas (ROCHA et al., 2015). Por essa razao, varios esforcos tem sido realizados
nos ultimos anos no desenvolvimento de membranas ceramicas a partir de matérias-
primas alternativas e disponiveis no local, tais como o caulim, zéolita, bauxita,
diatomita, andaluzita, entre outros (LORENTE-AYZA et al., 2015).

O caulim é uma importante matéria-prima utilizada em varios setores
industriais, no entanto, a sua mineracdo e beneficiamento geram uma grande
quantidade de residuos, maior parte proveniente da separagao da areia do minério e
outra, em menor quantidade, da separacao da fragao fina do caulim (MENEZES et al.,
2009). O residuo de caulim é composto de minerais como a mica e o quartzo,
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contendo caulinita residual, dentre outros componentes em menor quantidade (ALVES
et al., 2016). Seu reuso/reciclagem, a exemplo, como matéria-prima na obtencéo de
produtos ceramicos, mostra-se como uma alternativa de menor impacto ambiental e
de interesse econdmico (BRASILEIRO et al., 2012). Técnicas de tratamento do
residuo de caulim atrdves do uso de hidrociclone, também conhecida como
hidrociclonagem, mostram-se como uma alternativa eficiente para adequacao do
residuo para o seu reuso no ciclo produtivo ceramico (CAETANO, 2018), podendo ter
aplicabilidade na producao de membranas ceramicas.

O desenvolvimento de poros interconectados em membranas ceramicas € dado
pela introducao de agentes formadores de poros, normalmente de natureza organica,
que promovem ganho de porosidade e consequentemente na permeabilidade, mas,
por sua vez, acabam diminuindo a resisténcia mecanica da membrana podendo
chegar ao ponto de sua inutilizacdo (ZHU et al., 2015), assim como para as matérias-
primas, uso de residuos organicos para essa finalidade sao essenciais.

1.1 JUSTIFICATIVA

Atualmente vivemos em um periodo de grave escassez de agua na regiao
nordeste do pais, em especial no interior do Estado da Paraiba, levando cada vez
mais a perfuracdoes de pogos artesianos para obtencdo de agua apropriada para o
consumo humano. No entanto, iniUmeras vezes a agua obtida apresenta-se com
qualidade inadequada devido a salubridade ou presenca de microrganismo,
impossibilitando o seu uso, seja domiciliar ou industrial, fazendo, portanto com que
seja necessario o seu tratamento, a exemplo, pelo uso de membranas ceramicas. A
obtencdo de membranas ceramicas a partir do residuo de caulim, mostram-se como
uma alternativa que possibilita ndo apenas uma solucdo para o tratamento da agua
de maneira econbmica, mas também uma solucdo para a redugdo do impacto
ambiental causado pela abundéancia do residuo gerado na regiao ao longo dos anos.
Faz-se necessario, também, estudos do uso de residuo da serragem da madeira como
agente formador de poros, de modo que possam conferir porosidade adequada,
aliando um alto fluxo permeado, sem uma alta depreciacédo da resisténcia mecanica

da membrana ceramica.
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1.2 OBJETIVO GERAL

Estudar e desenvolver membranas ceramicas porosas a partir do uso das
fracOes fina e grossa resultantes da hidrociclonagem do residuo de caulim fino,
utilizando o residuo da serragem da madeira como agente formador de poros.

1.2.1 Objetivo especificos

» Caracterizar térmica, quimica, mineralégica e granulométricamente, a argila, o
residuo de caulim fino e as fragcbes fina e grossa resultantes de sua

hidrociclonagem;

» Realizar um estudo comparativo entre dois residuos da serragem da madeira
coletados na regido da Paraiba, quanto a sua umidade, granulometria, perda
ao fogo e desenvolvimento de poros interconectados;

» Obter membranas ceramicas porosas na forma de disco a partir de diferentes
formulacdes contendo argila, fragdes fina e grossa do residuo de caulim fino
hidrociclonado e, com a adicao do residuo da serragem da madeira de melhor

resultado do estudo comparativo;

» Caracterizar as membranas obtidas quanto as fases formadas e morfologia e,

determinar seus fluxos permeado e resisténcia a compressao;

» Estabelecer relagbes entre a microestrutura, morfologia e fases finais com o

fluxo permeado e a resisténcia mecénica das membranas obtidas.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA
2.1 MEMBRANAS

Membrana, de maneira geral, pode ser simplesmente definida como uma
barreira que separa ou restringe total ou parcialmente o transporte de uma ou varias
espécies quimicas (BIRON et al., 2018). Em outras palavras, trata-se de uma barreira
seletiva que, pela aplicacao de uma forgca motriz, permite com que algumas espécies
guimicas passem pela membrana, enquanto, que outras sejam retidas pela mesma.
O passante pela membrana é denominado de permeado enquanto que o retido é
chamado simplesmente de retido, ou concentrado (HABERT et al., 2016 & AMIN et
al., 2016), conforme ilustrado na Figura 1.

Figura 1: Esquema simples da separacao de espécies quimicas por membrana.
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Fonte: STAUDT, 2008 (adaptado).

O transporte de espécies quimicas através da membrana surge de uma
situacao de desequilibrio, de maneira que a migracao ocorra da regiao de maior para
a de menor potencial. A forca motriz que rege o movimento depende das
caracteristicas da membrana e, em geral, pode ocorrer pela aplicacdo de um gradiente
consequente da diferenca de pressao, concentracao, temperatura ou potencial elétrico
entre as regides (FAEDO et al., 2013; WANG & ZHOU, 2013).
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A maior parte dos processos de separagao por membranas sdo de natureza
atérmico, sendo uma das poucas excecgdes, as membranas utilizadas para o processo
de destilacdo, que por sua vez, utilizam um gradiente térmico como forca motriz
(OLIVEIRA et al., 2017; PANGARKAR et al., 2016) e, as membranas de troca ibnica
que utilizam gradiente de potencial elétrico (WANG & ZHOU, 2013).

2.1.1 Classificacao quanto ao método de separacao

Os processos de separacdao por membranas mais utilizados sdo os que
envolvem o uso do gradiente de pressdo como forca motriz, sendo esta classificadas
primordialmente em quatro tipos: microfiltragédo, ultrafiltracdo, nanofiltragdo e osmose
inversa (BRIAO et al., 2015; PADAKI et al., 2015), conforme ilustrado na Figura 2.

Figura 2: Os quatros processos de separagao por membranas que utilizam a

pressao como for¢a motriz.
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Fonte: HABERT et al., 2006 (adaptado).

A microfiltracdo é o processo de separagao por membranas mais proximo da
filtracao classica. Utiliza membranas porosas com poros na faixa entre 0,1 e 10 uym,
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sendo portanto indicado para a retencao da bactérias e protozodrios. Por apresentar
uma porosidade elevada, devido ao risco de fratura, opera utilizando pressdes abaixo
de 5 bar, sendo que geralmente ndo ultrapassa de 3 bar (BRUGGEN et al. 2003;
HABERT et al., 2006; SOUTO et al., 2005).

A ultrafiltracdo € um processo de separacao por membrana que se situa entre
a microfiltracdo e nanofiltracdo, sendo principalmente utilizada na retencdo de
macromoléculas (HABERT et al., 2006). Possuem diametro de poros entre 1 e 100
nm, portanto, com porosidade mais fechada que as membranas de microfiltragéo
(PAES et al., 2014), o que requer pressées mais elevadas, nao ultrapassando
pressdées maiores que 8 bar (BRUGGEN et al., 2003).

A nanofiltracao é caracterizada por apresentar tamanho de poros classificados
entre a ultrafiltracdo e a osmose inversa, com poros na faixa de 1 nm. Apresenta-se
tipicamente com uma alta rejeicdo a sais inorganicos multivalentes e a pequenas
moléculas organicas, por meio da aplicacao de uma pressées moderadas, entre 5 e
15 bar (BRUGGEN et al., 2003; FARRUKH, 2018).

Apesar da alta rejeicdo, as membranas de nanofiltracdo apresentam baixa
rejeicdo a ions monovalentes, quando comparado as membranas de osmose inversa,
que além de apresentar alta rejeicdo a ions monovalente, também possui a
capacidade de remover praticamente todo tipo de microorganismos da agua, no
entanto, devido a baixissima porosidade, requer a utilizacdo de pressdes elevadas
variando de 15 até 100 bar (BRUGGEN et al., 2003; GREENLEE et al., 2009;
MOHAMMED et al., 2015).

Membranas poliméricas estendem de aplicacées desde a microfiltracdo até a
osmose inversa (PADAKI et al., 2015), enquanto que as membranas ceramicas, se
limitam mais a aplicacbes em micro e ultrafiltracdo (HARABI et al., 2014).

2.1.2 Classificacdao quanto a morfologia

Em funcdo das aplicagdes a que se destinam, as membranas apresentam
diferentes morfologias. De um modo geral, as membranas podem ser classificadas
em duas grandes categorias: densa e porosa. As caracteristicas da superficie que

estdo em contato com a solucdo a ser separada € que vao definir a utilizacdo de uma
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morfologia porosa ou densa. A Figura 3 apresenta as morfologias mais comuns
observadas nas secodes transversais (HABERT et al., 2006).

Figura 3: Representacdo esquematica da secao transversal dos diferentes tipos de

morfologia de membranas.
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Fonte: HABERT et al., 2006.

Tanto as membranas densas como as porosas podem ser isotrépicas (Figura
3a-c) ou anisotrépicas (Figura 3d-f), ou seja, podem ou ndo apresentar as mesmas
caracteristicas morfolégicas ao longo da espessura. As membranas anisotrépicas se
caracterizam por uma regiao superior muito fina (1 um), mais fechada (com poros ou
nao), chamada de pele, suportada em uma estrutura porosa. Quando ambas as
regides sao constituidas por um unico material a membrana € do tipo anisotrépica
integral (Figura 3d). Caso materiais diferentes sejam empregados no preparo de cada
regiao a membrana sera do tipo anisotrépica composta (Figura 3f) (HABERT et al.,
2006).

As membranas porosas sdo uma estrutura porosa que assemelhasse com um
filtro convencional, consistindo de uma matriz sélida com poros definidos, os quais
tem didmetros variando de menos de 1 nm a mais de 10 mm. A separacado dos
componentes € possivel pelo peneiramento fisico dependendo da relacdo entre o
didmetro do poro e o tamanho da particula retida. As membranas porosas sao

bastante utilizadas na separacdo de componentes que diferem acentuadamente em
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tamanho ou peso molecular em processos como micro e ultrafiltracdo
(STRATHMANN, 2012).

Membranas ceramicas com altos fluxos permeados apenas podem ser obtidas
utilizando uma morfologia do tipo assimétrica com multicamadas (densa), utilizando
um suporte macroporoso, promovendo assim resisténcia mecanica e baixa resisténcia
ao fluxo (ZHOU et al., 2010).

2.1.3 Classificacao quanto ao tipo de fluxo

Segundo Arend et al. (2016), o fluxo permeado de uma membrana pode ser
calculado pela Equagao 1, onde J é o fluxo permeado (L/m2h) calculado através da
coleta de um volume V de permeado (L) em um tempo t (h) e em uma area de
permeacgao A (m?2).

J= = (1)

Normalmente, o fluxo permeado ira diminuir com o tempo, sendo 0s principais
causadores, o inchamento da matriz, a interagdo do solvente com o material da
membrana ou entdo, como geralmente ocorre, pela presengca de impurezas no
solvente que causa o entupimento dos poros (HABERT, 2006). Durante a operacéao,
as membranas acabam formando com o tempo o que chamamos de torta de filtro ou,
simplesmente, torta, que nada mais é do que uma camada de material retido na
superficie da membrana. Em alguns casos, o termo colmatacdo da membrana ou
fouling, é utilizado para referir-se ao acumulo de contaminantes na superficie ou
dentro dos poros da membrana (GALVAO et al., 2016).

Os processos de separacao por membranas podem ser realizadas de duas
maneiras: pelo método convencional (ou dead-end) ou pelo método tangencial (ou
crossflow). No método dead-end (Figura 4a), o fluxo de alimentacédo é aplicado na
direcdo normal (ou perpendicular) a superficie da membrana, isso por sua vez, tende
a um acumulo de matéria (retido) sobre a mesma, e quando se forma a torta, o fluxo
decai rapidamente (RIBEIRO et al., 2005). Essa configuracdo faz com que seja
necessaria a interrupcao do processo para limpeza ou substituicdo da membrana. Ja

no método crossflow (Figura 4b), o fluxo de alimentacao se da na direcao paralela a
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superficie da membrana, provocando um arrasto das particulas acumuladas na
superficie e consequentemente diminuindo a formacgéo da torta. Nessa configuracéo,
fluxos permeado relativamente altos podem ser alcangados e mantido por um longo
tempo, requerendo menos paradas para limpeza da membrana (BIRON et al., 2018).

Figura 4: Representacdo esquematica dos fluxos pelo método dead-end (a) e
crossflow (b) e suas formas.
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Fonte: CATALINA et al., 2015 (adaptado).

Dependendo do tipo de fluxo utilizado, as membranas podem ser produzidas
em diferentes formas, como tubos, fibras-ocas ou multi-canal, espiral e disco. A forma
de disco é a unica que utiliza o método dead-end (SILVA et al, 2015; AMIN et al., 2016;
PADAKI et al., 2015).

2.2 TIPOS DE POROS E AGENTES POROGENICOS

Os poros podem ser classificados como abertos ou fechados, segundo a sua
disponibilidade a um fluido externo. Na Figura 5 podem ser vistos varios tipos de poros
abertos (b, ¢, d, e, f, g) e fechados (a). Os poros fechados sao inativos quanto ao fluxo
de liquidos e gases, mas exercem influéncia sobre as propriedades mecéanicas e
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térmicas, como a densidade e condutividade térmica respectivamente. Por outro lado,
poros como os representados por (b) e (f) sdo chamados de poros “cegos”, visto que
nao tém abertura em uma das extremidades. Os poros também podem ser
interconectados, como mostrado em (e). Outra forma de classificacdo dos poros é de
acordo com sua forma: gargalo de garrafa (b), cilindricos (c), afunilados (d) e
irregulares (f). A rugosidade da superficie (g) também pode ser considerada como
porosidade. (FERREIRA et al., 2007; GIMENEZES et al., 2004).

Figura 5: Diferentes tipos de poros.
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Fonte: GIMENEZES et al., 2004.

Para aplicacbes em membranas, como trata-se de um processo que envolve
transporte de fluido, requerem poros interconectados e permeabilidade, do qual a
eficiéncia da separacao depende do grau dos poros interconectados, conectividade,
tamanho, forma na secao transversal e sua uniformidade (GREGOROVA et al., 2009;
SILVA et al., 2017).

No caso dos materiais ceramicos, os poros podem ser tanto do tipo aberto
(interconectados) como fechados (isolados). Tradicionalmente a porosidade aberta ou
interconectada é limitada apenas pelo efeito do empacotamento intergranular do pé
inicial, dependendo de sua morfologia e distribuicdo do tamanho de particulas (ZHU
et al., 2015; HENRIQUES, 2017).

A medida que o processo de sinterizagdo ocorre, tanto a forma quanto o
tamanho dos poros sao alterados, tornando-se muito menores e mais esféricos
(GALDINO et al., 2015). A porosidade pode efetivamente ser controlada variando as
condi¢cdes de sinterizagao tais como a temperatura de sinterizacéo e o tempo do ciclo.
A sinterizacao parcial a alta temperatura (sinterizacao por queima rapida) mostra-se



24

como uma alternativa interessante pela formacao do pescoco de sinterizacao entre as
particulas e ainda assim, com resisténcia adequada ao uso e, dotando de um corpo
ceramico poroso embora ainda ocorra uma diminuicao dos poros interconectados até
determinado ponto (ZHU et al., 2015).

Normalmente um método eficiente e em grande parte, bastante utilizado para
aumentar o tamanho e a quantidade de poros interconectados em corpos ceramicos
basenham-se em modelos de misturas utilizando materiais de sacrificio, ou como sao
comumente chamados, agentes porogénicos (HENRIQUES, 2017). Os agentes
porogénicos sdo compostos de natureza organica que normalmente se decomponhem
através da pirélise, em temperaturas de queima entre 200 e 600°C, formando poros,
dependendo do tipo, concentracdo, tamanho, forma (STUDART et al., 2006) e sua
distribuicdo no corpo ceramico. Trata-se de um método na qual ndo é possivel um
controle quanto a formagdo de poros, podendo gerar tanto poros fechados como
abertos (DUTRA e PONTES, 2002).

A Tabela 1 apresenta alguns agentes porogénicos utilizados em processo de
prensagem com diferentes concentracdes e temperaturas de sinterizacdo e, a
porosidade aparente obtida, respectivamente.

Tabela 1: Relacao entre agente porogénico e porosidade aparente.

Porcentagem  Temperatura de
do Aditivo Sinterizacdo

Fibras de 0:12,25:50e

Aditivo Porosidade Aparente Conformacédo

" Pr
sollproplieno 76% 1500 °C 07,52, 13,2, 21,6%, ensagem
0; 10,0, 20,0, 681,721,752, 81,1,

Amidode 110 30,0 40.0% e 77.6% i

Amido de batata 0‘103'3 62‘2'0 e 1750°C 515,588,61.3¢658%  Prensagem
5; 10; 15; 20; 30 209,225,268,37,1,478

Casca de arroz 0 40% 1700°C e 53.4% Prensagem
Amido de batata,

trigo, ervilha e 15% 1100°C 371,365,368 ¢ 44,0% Prensagem

miho

Fonte: HENRIQUES, 2017.
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2.3 RESIDUO DA SERRAGEM DA MADEIRA COMO AGENTE POROGENICO

As industrias madeireiras geram grande quantidade de residuos (DUTRA el al.,
2005). Estima-se que sdo gerados no Brasil aproximadamente 30 milhdes de
toneladas de residuos de madeira anualmente, tendo como a sua principal fonte
geradora, a industria madeira, a qual contribui com cerca de 91% dos residuos gerado,
seguido do meio urbano com 8% e a construgao civil com 3% (TUOTO, 2009).

Apesar do grande quantidade do residuo gerado, pode-se afirmar que apenas
uma parcela do volume de residuos gerados tem algum aproveitamento econémico,
social e/ou ambiental (PAIXAO et al., 2014). Dispersos no meio ambiente, os residuos
de madeira podem trazer sérios problemas de poluicao, (DUTRA el al., 2005). Por
falta de uma destinacdo adequada, os residuos de madeira normalmente sao
encontrados em pilhas, permanecendo no local por muitos anos e em diversos
estagios de decomposicdo. Muitas vezes, os residuos sao simplesmente queimados
a céu aberto, ou sofrem combustdo espontanea com emanacao de particulados finos
para a atmosfera, provocando problemas respiratérios e reacdes adversas na
populacdo (PAIXAO et al., 2014).

O aproveitamento do residuo de madeira é de grande importancia, pois
contribui para a racionalizacao do impacto ambiental. Parte dos residuos de madeira
sao destinadas a producao de carvao, cabos, briquetes, embalagem e outros produtos
de maior valor agregado, mas também, devido a seu poder calorifico na faixa de 4000
Kcal/Kg, sédo utilizados para queima nos fornos de olarias e caldeiras (CERQUEIRA
et al., 2012; JUNIOR et al., 2017). Segundo Silva el at., 2017, os melhores indices de
aproveitamento da madeira se situa em torno de 35 a 55%, o que justifica estudo e
possibilidade de aproveitamento do residuo em outros produtos e processos.

De acordo com as suas caracteristicas morfolégicas, o residuo de madeira
podem ser classificados em cinco tipos: cavacos, maravilhas, serragem, p6 e lenha.
Os cavacos (Figura 6a) apresentam particulas com dimensdes maximas de 50 x 20
mm, em geral provenientes do uso de picadores. A maravilha (Figura 6b), também
conhecida como cepilho, sdo residuos com tamanho menores que 2,5 mm gerados
pelas plainas nas instalacbes de serralharia/beneficiamento e beneficiadora. A
serragem (Figura 6¢) sao as particulas de madeira com dimensdes entre 0,5 e 2,5 mm
gerados no uso de serras, passando a pé (Figura 6d), quando menores que 0,5 mm.
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A lenha (Figura 6e) s@o os residuos de madeira de maiores dimensdes, compostos
por costaneiras, aparas e residuos de topo de tora (CERQUEIRA et al., 2012; PAIXAO
et al., 2014).

Figura 6: Diferentes caracteristicas morfologicas dos residuos de madeira: cavacos

(a), maravilha (b), serragem (c), pd (d) e lenha (e).

Fonte: Internet.

O residuo de madeira apresentam propriedades caracteristicas de residuos
ligno-celulésicos como a baixa densidade e elevado teor de umidade. Ha uma
variagcdo muito grande na densidade que vai de 0,16 a 1,3 g/cm3. Alto poder calorifico
na faixa de 4000 Kcal/Kg quando seco a 4700 e 4800 Kcal/Kg quando anidra é
observado, sendo bastante influenciada pela umidade que pode chegar a quase 100%
do material seco (DUTRA el al., 2005).

Trabalhos como o de Fernandes e Morelli (2017) destaca-se pelo
aproveitamento do residuo de madeira com a finalidade de atuar como agente
porogénico. Os autores utilizaram o residuo da serragem da madeira passante na
malha #50 e retido na #30 como agente porogénico para a manufatura de arcabougos
de TiOz e Biosilicato® e, afirmaram, que o uso do residuo de madeira possibilitou a
obtencéo de pecas com elevadas porosidade, mas também poros homogeneamente
distribuidos e altamente interconectados.
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2.4 CAULIM

O caulim é um dos minerais naturais mais abundantes na crosta terrestre, cujo
nome é originado de Kauling ou Gaoling, nome esse proveniente de um depdsito de
argila na provincia de Kiangsi na China (ZHANG et al., 2015; HAQ et al., 2008).

Sua producéo das reservas ao redor de todo o mundo chega na ordem de 37
milhdes de toneladas ao ano, sendo os Estados Unidos o seu principal produtor,
chegando a 5,3 milhdes de toneladas/ano (SCHROEDER e ERICKSON, 2014) e, o
Brasil, ranqueado na quinta colocacdo com uma produgdo de aproximadamente 2
milhdes de toneladas/ano (LONGHI et al., 2016).

Devido a sua abundancia, baixo custo, propriedades reolégicas e fisico-
quimicas assim como a sua coloracdo branca, o caulim possibilita inUmeras
aplicacées em diferentes segmentos industrias como na de papel, plastico, borracha,
pintura e ceramica (LI, 2013).

2.4.1 Origem e classificacao

O caulim sao originados a partir de pegmatitos e granitos como consequéncia
da lixiviagdo e intemperismo hidrotermal ha baixa temperatura dos feldspatos e mica,
basicamente, pode-se afirmar que qualquer rocha que contenha silicio e aluminio em
abundancia e que sejam de facil destruicao e ataque podem serem formadores de
caulim. O mecanismo para sua formagédo, a caulinizagdo, € muito complexo,
envolvendo hidrélise acida para a precipitacao dos ions de sédio, potassio e calcio
presente nas rochas (BARBA et al., 1997; GLOVER et al., 2012; OBAJE et al., 2013;
JOHNSON e ARSHAD, 2014), conforme descrita nas Reacdes 1 e 2:

3KAIS1;05 + 2H™ 2 KAI3S13010(OH); + 6S10; + 2K~
Feldspato potassico Mica Quartzo (1)

2KAl13S10190(OH),; + 2H™ + 3H,0 2 3A1,S105(OH)4 + 2K~
Mica Caulinita

(2)
Para que ocorra a reacao de caulinizacao, condicées como um solo acido com
pH na faixa 4 a 6, em uma local umido com declives bem drenados, onde haja
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abundante vegetacdo para torna as solugdes do solo acida, permitindo a lixiviagao
dos cations (OBAJE et al., 2013).

Quanto a sua formacao geoldgica, podem ser classificados como primario ou
secundario (AKINTONDE et al., 2014).

Os caulins primarios ou residuais sao aqueles que se encontram no mesmo
local onde foram originados durante milhdes de anos atras, apresentando uma
coloragao branca (ADEKUNLE et al., 2014; LUZ et al., 2008). A sua cor branco e sua
estrutura sao puras ocorre devido a sua pouca interacdo com outros minerais, o que
pode afetar drasticamente a sua composicao. Possui uma textura grosseira e pouco
compactada, sendo muito dura quando seca, com altas temperaturas de vitrificacao
(entre 1400°C e 1700°C), o que nao o torna mais industrialmente aplicado quando
comparado com as de origem secundarias (AKINTONDE et al., 2014).

Ja os caulins secundarios ou sedimentares, ao contrario dos caulins primarios,
nao sao encontrados no mesmo local de sua origem, tendo se movido ao longo dos
anos pela acao da chuva até se assentar em algum local, misturando-se pelo caminho
com outros minerais e matéria-organicas, o que permite a obtencao de caulins de
deferentes tonalidades de cores, justificada pela maior contaminagéo de éxidos, como
os de ferro, titAnio (ADEKUNLE et al., 2014; LUZ et al., 2008), pela matéria organica
e inorganica trazida consigo ao longo de seu percurso, como pela pressao
subterrdnea no local assentado, o que justifica também a sua alta natureza plastica,
mostrando que vai muito além de apenas um percurso que promove um tamanho de
particulas ainda mais fino. As de origem secundarias sao mais comuns e estao
disponiveis em quase todos os lugares do mundo (AKINTONDE et al., 2014).

No Brasil, os depésitos de caulim nos Estados do Amazonas, Para, Amapa sao
do tipo sedimentar, caracterizando-se por grandes reservas e com propriedades
fisico-quimicas para diversas aplicagdes industriais. Nas demais Unidades da
Federacao, verifica-se uma predominancia de caulim primario, originado tanto da
alteracdo de pegmatitos como do intemperismo de granito, destacando-se os Estados
de Minas Gerais, Paraiba, Sdo Paulo, Goids, Santa Catarina e Parana (LUZ et al.,

2008), conforme ilustrado na Figura 7.
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Figura 7: Mapa das reservas de caulim e sua origem.
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Fonte: WILSON et al., 2006 (adaptado).

2.4.2 Beneficiamento

O caulim é uma argila rica em argilominerais do grupo da caulinita que inclui
principalmente a caulinita, haloisita, diquita e nacrita, na qual a caulinita é a mais
comum, presente normalmente em maior quantidade (IVANIC et al., 2015), tendo
como principais impurezas, o quartzo, mica, feldspato, hematita, carbonatos, sulfetos
e a matéria organica (BOUZIDI et al., 2014).

O beneficiamento do caulim tem a finalidade de remover impurezas minerais,
eliminando as fragdes mais grosseiras do caulim bruto, enriquecendo-o com
argilominerais caulinitico, obtendo um tamanho de particula mais fino. O seu
beneficiamento pode ocorrer via processo umido ou a seco (BARBA et al., 1997;
OLAREMU, 2015).

O processamento Umido comega com uma preparagdo de uma suspensao
dispersa do caulim bruto com a agua para entdo passarem em peneiras,
hidroseparadores ou hidrociclones para remocdo das particulas minerais mais
grosseiras (>44um). ApOs essa remoc¢ao, o caulim é entdo classificado quanto ao
tamanho de particulas, utilizando varios tipos de centrifugas conforme desejado. Apos

o fracionamento, a pasta € entdo submetida a um processo para remocao de
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impurezas minerais descolorantes, tais como 6xido e hidroxidos de ferro, podendo
utilizar a separagdo magnética de alta intensidade, floculacédo seletiva, entre outras
técnicas para aumentar a eficiéncia. Em seguida é realizado a filtroprensagem, para
depois ocorrer a sua expedicao para o cliente (KOGEL, 2014; OLAREMU, 2015).

O processamento a seco, também chamado de flotacdo a ar, envolve menos
etapas e € menos dispendioso do que o processamento a umido. O caulim bruto é
moido, classificado por ar para eliminagao das particulas mais grosseiras (>44um),
secado para reduzir a umidade, para entdo ser expedido para o cliente. O caulim
processado a seco geralmente tem uma coloracao mais pobre e um maior tamanho
de particulas frente a via umido, devido ao nivel mais baixo de processamento,
produzindo um produto menos refinado. Consequentemente as caracteristicas do
caulim beneficiado sdo mais criticas na qualidade do produto final (KOGEL, 2014).

2.4.3 Residuo de caulim

O residuo obtido do beneficiamento do caulim é constituido essencialmente de
fracdo nao-plastica (quartzo, feldspatos, entre outros) cuja granulometria sdo mais
grosseiras (RAMALHO et al.,, 2005), podendo conter até cerca de 50% de
argilominerais do grupo da caulinita (AZEREDO, 2012).

Durante o processamento do caulim primario, dois tipos de residuos sao
gerados: o primeiro € o residuo grosso, proveniente da separacao do quartzo do
minério, gerado logo apo6s a extracdo e que representa cerca de 70% do total do
residuo produzido; o segundo é o residuo fino, que provém da segunda etapa do
beneficiamento, quando o caulim é purificado (ANJOS e NEVES, 2011).

O residuo da producao do caulim é classificado como nao perigoso, nao inerte,
classe IlIA, conforme a normatizagéo brasileira NBR 10004 da ABNT. Embora néo seja
um produto tdxico, o residuo de caulim pode trazer problemas a saude provocados
pela inalagcao do po fino, sem contar a mudanga no aspecto natural do meio ambiente
(CASTRO et al., 2015), pois, em geral, sdo descartados indiscriminadamente em
campo aberto (Figura 8), desprezando-se as exigéncias de utilizacdo de aterros e
provocando uma série de danos ao meio ambiente e a saude da populacao residente

nas regides circunvizinhas aos “depositos” de residuos (REZENDE et al., 2008).
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Figura 8: Residuo de caulim em campo aberto.

Fonte: Autor.

Diversas pesquisas vém sendo dedicadas ao reuso ou reaproveitamento do
residuo do beneficiamento do caulim através de sua incorporagdo em formulagdes
ceramicas, principalmente na obtencao de corpos ceramicos microporosos (CASTRO
et al.,, 2015; MENEZES et al., 2007). Sua insercao no ciclo produtivo deve representar
uma opg¢ao alternativa para recuperar esses materiais, 0 que é interessante tanto ao
meio ambiente quanto a saude da populacdo, seguida dos aspectos econdémicos. A
reciclagem e reutilizagdo de residuo do caulim esta entre as principais alternativas na
busca do desenvolvimento sustentavel, que visa permitir a economia de matérias-
primas nao renovaveis e de energia, reduzindo seu impacto (BRASILEIRO et al.,
2012).

2.4.4 Tratamento por hidrociclonagem

Os hidrociclones sao equipamentos largamente aplicados na industria para
realizar a separagdes do tipo sélido-liquido e liquido-liquido. Sua utilizagao foi iniciada
no final do século XIX, sendo usados para promover a separacao de suspensoes de
areia e agua, tendo seu uso ampliado na década de 1940 com importantes aplicagdes
nos processos de extracao e processamento de minérios. Atualmente os hidrociclones
sao empregados com sucesso na separagao de particulas com tamanho entre 5 e 400
pum, sendo usados em diversas finalidades, como classificacdo seletiva, deslamagem,
espessamento de suspensdes, fracionamento, pré-concentracdo, recuperacdo de
fluidos, entre outras. Em funcdo de suas multiplas aplica¢des, os hidrociclones séao
empregados em diversos setores industriais (GARCIA et al. 2018).
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A utilizacado de hidrociclonagem no tratamento de residuos como o de caulim,
pode representar uma ferramenta bastante eficiente e de custo acessivel para
purificacdo desses, uma vez que permite que haja separacéo entre fragdes grosseiras
e fracoes finas (NETO et al., 2016). O seu uso mostra-se como uma op¢ao para a
recuperacao de caulim que pode ainda estar presente no residuo (ALMEIDA et a.,
2016).

Os Hidrociclones sao constituidos por uma se¢ao cénica acoplada por uma
secao cilindrica na sua parte superior, com uma corrente de entrada e duas de saidas
(overflow e underflow). Trata-se de um equipamento versatil, pois podem ser utilizados
como separadores, tanto para suspensodes diluidas quanto concentradas, sendo a
fase dispersa sélida, liquida ou gasosa (SALVADOR et al., 2014).

A alimentacdo é introduzida tangencialmente na parte cilindrica, onde na
seccao cbnica, o deslocamento da suspensdo assim como, devido a geometria
cbnica, gera um vortex descente o que faz com que as particulas de maior densidade
relativa sejam projetadas contra a parede e arrastadas até a saida inferior do mesmo
(underflow). Ja as particulas de menor densidade relativa sdo arrastadas para o centro
do equipamento devido a um vortex ascendente com movimento rotacional inverso
aquele criado pelo primeiro voétex, saindo pelo orificio denomidado overflow
(SALVADOR et al., 2015; SILVA et al., 2014), conforme ilustrado na Figura 9.

Figura 9: Principio do funcionamento de um hidrociclone.
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Fonte: SALVADOR et al., 2014.
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A configuragdo do hidrociclone deve ser escolhida dependendo da
concentracao ou classificacdo demandada (SOUZA et al., 2015). Dentre as inumeros
parametros de configuracdo do hidrociclone, podemos destacar duas: o didmetro do
orificio do overflow ou vértex e, o diametro do orificio do underflow ou apex. A reducéo
do didmetro do overflow provoca um aumento na eficiéncia de separagao, porém eleva
o custo energético da operacdo e diminui a concentracao da corrente descendente,
enquanto que o aumento do didmetro do underflow eleva a eficiéncia de separagéo e
0 consumo energético e torna a corrente de descendente menos concentrada
(ARAUJO et al., 2015; GARCIA et al., 2018).

Neto et al., (2016) utilizou hidrociclone com a configuracao de vértex e apéx de
5 e 4 mm respectivamente, para a hidrociclonagem de um residuo de caulim fino. Os
seus resultados indicaram que a fracdo fina proveniente do Underflow, apresentou
uma menor tamanho de particulas, com uma distribuicdo deslocada para uma faixa
mais a esquerda, mostrando que distribuicdo média do tamanho de particulas € menor
frente a fragdo grosso proveniente do Overflow. A diminuigdo dos teores referentes
aos oxidos fundentes (CaO, K20 e Na20) e a de SiO2, bem como 0 aumento do teor
de Al2O3 na andlise quimica, indicaram que houve uma diminuicdo do conteudo de
quartzo, mica e de feldspatos, frente a um enriquecimento do residuo em
argilominerais cauliniticos para a fragéo fina.

Resultados semelhantes foram obtidos no trabalho de Caetano (2018).
Segundo o autor, que utilizou também a configuracédo do hidrociclone com vértex de
5mm e apex de 4 mm, por meio das analises granulométrica, quimica e da difracao
de raios X, verificou que a hidrociclonagem do residuo de caulim fino foi eficiente na
separacao, gerando uma fracao mais grosseira mais rica em minerais acessorios e,
uma fracdo mais fina mais rica em caulinita.

Ambos os trabalhos mostram que o uso do hidrociclone com essas
configuragdes para a hidrociclonagem do residuo de caulim fino promove uma

eficiente separacao.
2.4.5 Caulinita

Formada por uma composi¢cao quimica de 46,54% de SiO2, 39,50% de Al2z03 e
13,96% de H20 (MURRAY, 2007), a caulinita, Al2Si2O5(OH)4, € um filosilicato



34

dioctaédrico 1:1 (LV et al., 2014), de sistema triclinico e, com parametros constantes
ao = 0,514nm, bo = 0,893nm, co = 0,737nm, a = 91,8°, B = 104,5° e y = 90° (LI et al.,
2015).

A caulinita (Figura 10) é constituida de camadas compostas por uma folha
tetraédrica de silica e uma folha octaédrica de alumina, ligadas pelo compartilhamento
de uma plano comum de oxigénios de ambas as folhas (DENG et al., 2017). As
camadas sao ligadas por fortes ligacdes de hidrogénio entre a superficie de grupos
hidroxila na folha octaédrica e, pelos oxigénios na folha tetraédrica (NGUYEN et al.,
2014), com uma distancia entre as camadas fixa de 7,13A.

Figura 10: Estrutura da caulinita.

D Oxigénio Q=== 1 R
. AL > x4 X 20 v 'S ¢ ’ v
® Hidrogénio o/lg aae.val LV
@ Aluminio \ \V/ AN\ o A (' '
® Silicio \A\ / VAN
[ LT ‘lv —N ] , Plano comum de oxigénios
A\ (folha tetraédrica/octaédrica)
\ /® W /@
N \ X
o o O\W. e
Y ¢ O )¢
¢ o
— > Ligacgao de hidrogénio
—_— -9 " {
L2 | o "o o -
,"._.*_7,' X T —m o | /
Y, 1. AL .V ) /\®
M / \\ / /N YA /— Folha tetraédrica
| L —43 [/ VAW
B B O e O N
X\ < Camada (1:1)
\ X > Folha octaédrica
LA N \
v AN/ .
v =3 "v ‘
¢ °

Fonte: Cheng et al., 2012 (adaptado).

Teoricamente, seis tetraedros de silica deveriam se ligar em um plano para
formar uma estrutura estavel de um anel ortohexagonal, no entanto, devido ao
tamanho da folha octaédrica de alumina ser menor que a tetraédrica de silica, existe
um processo estrutural de adaptacdo, onde os tetraedros de silica saem de sua
idealizada folha hexagonal para um arranjo ditrigonal para diminuir o espacamento
entre os oxigénios (LI et al., 2015), conforme ilustrado na Figura 11.
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Figura 11: Processo de adaptacao estrutural da folha tetraédrica.
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A caulinita apresenta uma neutralidade estrutural com uma baixa capacidade
de troca de cations (3-15meg/100g) e area especifica ndo maior que 20 m?/g
(SANTOS, 1989; UNUABONAH et al., 2007). Sua morfologia é hexagonal, formado
pelo empilhamento alinhado (bem cristalizado), ou como na maioria das vezes, mal
alinhado (mal cristalizado) (SANTOS, 1989; CHENG et al., 2014).

Varios fatores contribuem para a morfologia em camadas, dentre eles podemos
citar: a repulsdo mutua entre as cargas Si** e Al** e, a ligagdo de hidrogénio entre o
oxigénio do tetraedro e o radical hidroxila da camada vizinha (LI et al., 2015).

2.4.6 Transformacéao térmica da caulinita

Desde que os caulins foram utilizados como matéria-prima na producéo de
ceramicas, 0 seu comportamento térmico tém sido extremamente investigado
(PEKDEMIR et al., 2016). O conhecimento das transformagbes que ocorrem durante
o tratamento térmico dos argilominerais é necessario para a compreensdao do
comportamento de sinterizacdo e da influéncia dos aditivos no processamento
ceramico (PTACEK et al, 2014a).
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Quando subitamente exposta ao aquecimento em um forno, se as particulas
contiverem agua livre e adsorvida, a seguinte reacado endotérmica (Reacao 3) sera a
primeira a ocorrer (TEKLAY et al., 2014):

) 100°C
H,O( L, Lig. ) = H,0(g) (3)

A préxima reacdo endotérmica (Reacédo 4) é a desihidroxilizacdo (perda da
agua estrutural), onde a caulinita transforma em metacaulinita e vapor de agua é
liberado da estrutura cristalina (STUBNA et al., 2013):

450—700°C
Al,0; - 2Si0, - 2H,0( caulinita ) —_—> Al, 05 - 2Si05( Metacaulinita ) + 2H,0(g) (4)

O conceito geralmente aceito para a desidroxilizacao da caulinita baseia-se na
de dois grupos hidroxila em um fendmeno chamado de protrotopia (Reagao 5), para
formar uma molécula de agua por transferéncia de prétons (H*), deixando o
oxigénio(O?) com que estava ligado quimicamente na rede cristalina. O H* passam

para o grupo OH- vizinhos e forma a molécula de agua (PTACEK et al., 2014a).
OH —H"'+0°~ e H"+O0H —H,0 (5)

A desidroxilizacdo pode ser divididos em dois passos. O primeiro passo que
atinge a taxa maxima a temperatura de 550°C esta relacionada com a perda da agua
estrutural e a destruicdo da estrutura das folhas da caulinita. O segundo passo trata-
se da recombinacao da alumina com a silica, formando a estrutura da metacaulinita
(metaestavel), que ocorre a temperatura de 600°C (PTACEK et al. 2014a; PTACEK et
al., 2014b).

A exata informacdo sobre o mecanismo e cinética do processo de
desihidroxilizagdo mantem-se cautelosa, pois as suas reacdes dependem de
diferentes fatores como a estrutura da caulinita, minerais acessoérios, taxa de
aquecimento, tratamento da amostra, pressao e pressao parcial do vapor da agua
(GASPARINI et al., 2013).

A formacéo da fase espinélio, fase intermediaria da mulita, é formada a partir
da metacaulinita (SOUKAL et al., 2013), pela reacao exotérmica que ocorre por volta
de 950°C (Reacao 6). Na verdade, trata-se de uma reacdo nao totalmente
compreendida, portanto duas reacdes sao propostas. A primeira é a formacgao de
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espinélio e silica amorfa e, a segunda, a producédo de y-alumina e silica amorfa
(STUBNA et al., 2013).

925—1050*C
2(A1203 . 25102) — 2Al203 . 35102( Espinélio ) -+ SlOz( Si"Ca.amOFfa) (6)

A temperaturas maiores que 1000°C, as primeiras fases de mulita comeg¢am a
aparecer e, sua quantidade continua aumentar com o aumento da temperatura até
1400°C. A fase termodinamicamente estavel da mulita & formada via reacao
exotérmica por volta de 1100°C, seguido da cristalizacao da silica amorfa, obtendo a
cristobalita (CHENG et al.,, 2012), conforme apresentado nas Reacdes 7 e 8,

respectivamente:

=1050°C
3(2A] 0, -3Si0 ) i 2(3Al 0, - 2Si0; ) Mulita ) + > Sloz( Silica, amorfa) (7)
2Y3 2 2%3 2

) 21200°C
5102( Silica, amorfa ) — SIOZ( Cnstoballta) (8)

Durante a etapa de tratamento térmico (queima), o quartzo e os fundentes
(exemplo dos feldspatos e a mica) desempenham um importante papel. O quartzo
(Si02) atua como um redutor de plasticidade e auxilia na retracdo de secagem e
queima, ja que se comporta como um esqueleto no momento da formagédo da fase
liquida. Os feldspatos, assim como a mica, possuem a fungdo de aumentar a
densificacdo do corpo, aumentando a resisténcia mecéanica e diminuindo a porosidade

(CASTRO et al., 2015), ja que atuam como fundentes na massa ceramica.
2.4.7 Mulita

Mulita é a Unica fase binaria estavel no sistema Al203-SiO2. E uma solucéo
sblida de composicao Als:2xSiz2-2xO10x (0 < X <1), onde x representa 0 numero de
vacancias de oxigénio na estrutura. Para x=0, a composicao corresponde ao
polimorfismo Al2SiOs, silimanita, andaluzita e cianita, que séo cristais perfeitos. Para
x=1, uma fase livre de silica, também conhecida como iota-alumina ou I-Al203 é
formada. Todas as fases possiveis de ser obtida por esses dois membros dito como
extremos sdo comumente chamados de mulita, incluindo o 1-Al2Os (MONTOYA et al.,
2010; ARYAL et al., 2012).
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Teoricamente qualquer composicdo entre silimanita e o 1-Alz20O3 podem ser
obtidas, mas as fases de mulita normalmente observadas se encontram na faixa de
0,18 < x< 0,88. As mulitas mais referenciadas sao a mulita 3/2 (3Al203.2SiOz2, x=0.25),
mulita 2/1 (2Al203.SiO2, x=0.40), mulita 4/1 (4Al203.SiO2, x=0,67) e mulita 9/1
(9A1203.Si0O2, x=0.842) (ARYAL et al., 2012), sendo a 3/2 e a 2/1 as mais comuns de
serem formadas pela reacéo de sinterizagdo no estado sélido (ANGGONO, 2005).

O aumento do teor de alumina se da pela sucessivas substituicdes de silicio
por aluminio, seguido da remocao de atomos de oxigénio para manter o balanco de
carga, que cria vacancias, fazendo com que a estrutura se torne cada vez mais
complexa e desordenada. As vacancias introduzidas pela remog¢ao dos atomos de
oxigénio e o reajustamento das ligacdes, faz com que o alinhamento dos tetraedros
Al/Si ao longo do eixo cristalografico c seja distorcido (ARYAL et al., 2011).

A estrutura da composicao estequiométrica da mulita, 3Al203.2Si02, é
ortorrdbmbica com grupo espacial Pbam e dimensdes da célula unitaria com
a=0,7540nm, b=0,7680nm e ¢=0,2885nm, formada por cadeia octaédricas de AlOs
nas arestas e no centro da célula unitaria, correndo paralelo ao eixo c, ligados com
tetraedros de AlO4 e SiO4, formando cadeias duplas, que também correm paralelo ao
eixo ¢ (ANGGONO, 2005).

Sua estrutura é similar a da silimanita (Al2O3.SiO2). A diferenca nas estruturas
se deve aos sitios tetraédricos ocupados por atomos de silicio ou aluminio. Na
silimanita esses sitios sdo ordenados de forma que cada sitio tetraédrico SiO4 seja
coordenado por trés sitios tetraédricos AlO4. Na mulita esses sitios sao desordenados,
podendo cada sitio tetraédrico de SiO4 ser coordenado tanto por um sitio tetraédrico
de SiO4 e dois tetraédricos de AlO4, ou dois sitios de SiO4 e um de AlO4, ou ainda, por
trés sitios tetraédricos de AlO4 (BRAGA et al., 2014), conforme ilustrado na Figura 12.
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Figura 12: Diferenca da estrutura da silimanita e mulita.

Silimanita Mulita

Fonte: MALKI et al., 2014.

Quanto a morfologia (Figura 13), ela pode apresentar-se na forma de finos
cristais cuboidais, também conhecido como mulita primaria (tipo 1), formada a partir
de aglomerados de argila pura. J& a mulita secundaria apresenta-se com cristais
alongados em formas de agulha em regides em que as particulas de componentes
fundentes (feldspatos, mica, etc) foram bem misturados com a argila, ou onde o
componente fundente estd em contato com aglomerados de argila (PEREZ et al.,
2012). Quando comparada com a mulita priméria, a uma mesma temperatura, a mulita
secundaria, apresenta a nucleacao de cristais mais rapidamente e sem obstaculos,
devido a fase liquida formada pela decomposicdo (LEE e IQBAL, 2001) de
componentes fundentes.

Dois tipos de mulita secundarias podem ser obtidas, a primeira chamada de
mulita tipo MIl apresenta uma morfologia com cristais menores do que a mulita tipo
MIIl, essa ultima, bem mais alongadas e acirculares. As diferencas na morfologia
podem ser explicadas pelas diferencas nos gradientes de viscosidade e uma
consequente transporte de massa mais rapida com a mulita secundaria tipo Mill
(MONTOQOYA et al, 2010).
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Figura 13: Morfologia da mulita primaria (esquerda) e da mulita secundaria tipo Il e
[l (direita).

Fonte: MONTOYA et al., 2010 (adaptado).

Entre os materiais utilizados em membranas cerédmicas, a mulita porosa vem
cada vez mais chamando a ateng¢do quanto ao seu uso como suporte de membranas
devido as suas vantagens unicas (LU et al., 2014), tais como: alto ponto de fuséo
(1830°C), boa resisténcia mecénica (150 — 170Mpa), baixo coeficiente de expansao
térmica (4,5 x 10-6 K'), boa estabilidade quimica, baixa condutividade térmica (0,06
W cm! K') e boa resisténcia ao choque térmico (SARKAR et al., 2015; GONG et al.,
2014).

Estas propriedades sao especialmente importantes para a mulita porosa, que
€ utilizada como membrana filtrante para o tratamento de grandes volumes de
efluentes liquidos/gasosos, o que requer a utilizacdo de suporte poroso com maior
porosidade e boa resisténcia mecéanica de modo a manter uma menor queda de
pressao através da membrana, assim como suportar o gradiente de pressao imposto
durante as aplicagdes de separagao na pratica (ZHU et al., 2015).
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3 METODOLOGIA

3.1 MATERIAIS

Para a realizacdo deste trabalho foram utilizados os seguintes componentes:
matéria-prima beneficiada e dois tipos de residuos industriais, sendo um de natureza
inorganica e o outro de natureza orgéanica (Figura 14).

A matéria-prima beneficiada utilizada foi a argila plastica caulinitica do tipo Ball
Clay, procedente do municipio de Alhandra/PB, tendo como principais finalidades
proporcionar plasticidade a mistura ceramica na etapa de conformacao e resisténcia
final as membranas obtidas.

O residuo inorgéanico utilizado foi o residuo de caulim fino (RCF), proveniente
do beneficiamento via imida do caulim bruto, gerado especificamente na etapa do
peneiramento em malha 200 e/ou 325, coletado na industria de mineracao Incongel,
no municipio de Assunc¢ao/PB. O RCF foi o componente submetido a hidrociclonagem
no trabalho.

Os residuos organicos utilizados foram dois tipos de residuos da serragem da
madeira. Ambos foram coletados no municipio de Campina Grande/PB nas empresas
Madereira & Cia e Madereira Colombo, onde o primeiro (Residuo de madeira A) foi
constituido de uma mistura de pdés da serragem de madeiras tipicas das regides
préximas a Campina Grande, enquanto que o0 segundo (Residuo de madeira B),
constituido do pé da serragem da madeira massaranduba (Manilkara ssp.),
proveniente do estado do Pard, classificada como massaranduba mista, visto que
trata-se de uma mescla de madeira massaranduba amarela e vermelha.

O uso do residuo da serragem da madeira teve como objetivo, atuar como um
aditivo de processamento, mais especificamente como agente porogénico, com a
Unica desejada finalidade em formar poros interconectados nas membranas obtidas.
A coletada de dois tipos de residuos da serragem da madeira foi necessario para o
estudo comparativo entre eles.
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Figura 14: Materiais utilizados no trabalho: argila, o residuo de caulim fino e os dois
residuos de madeira A e B.

Fonte: Autor.

3.2 METODOS

O trabalho foi executado em cinco etapas (Figura 15): A primeira etapa
consistiu na coleta dos componentes e na hidrociclonagem do RCF. A segunda etapa
foram as caracterizacbes da argila, do RCF e das fracbes resultantes de sua
hidrociclonagem. A terceira etapa compreendeu os estudos comparativos entre os
residuos de madeira A e B, envolvendo, para isso, a determinagao de suas umidades,
granulometrias, perdas ao fogo, assim como do percentual adequado a ser adicionado
a massa ceramica. A quarta etapa foram os processos para obtencéo das membranas
ceramicas, passando pela prensagem, secagem e tratamento térmico (queima) e,
posterior medi¢cdes de suas propriedades tecnoldgicas. A quinta e ultima etapa
consistiu nas andlises das membranas, com a caracterizagdo mineraldgica e
morfolégica e a determinacdao das medidas de fluxo permeado e resisténcia a

compressao.
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Figura 15: Fluxograma das cinco etapas do desenvolvimento do trabalho.

Argila Coleta dos componentes Residuos da serragem da madeira

Residuo de madeira A Residuo de madeira B
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Fragdo grossa do RCF
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Fonte: Autor.
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3.2.1 Hidrociclonagem do residuo de caulim

A hidrociclonagem do RCF foi realizado no Laboratério de Materiais Ceramicos
da Universidade Federal da Paraiba (UFPB).

Inicialmente o RCF foi seco em estufa a 110°C por 24h, em seguida, moidos
utilizando um almofariz e pistilo para desaglomeracdo das particulas e, por fim,
peneirado em peneira #35 (ABNT n°35, abertura de 0,425 mm), de maneira a obter 6
kg do residuo passante na peneira.

Os 6 kg do RCF peneirado foram entdo misturados com 10L de 4gua em um
tanque, com a finalidade de obter uma dispersdao com concentracdao de 60% de
sélidos, utilizando para misturar, um dispersor de 5kW (Figura 16), com rotagao de
mistura de 1200rpm, durante um periodo de 3 horas. Nos primeiros 5 minutos de
agitacao, foi adicionada uma solugédo de 50 ml de carboximetilcelulose de sédio (Na-
CMC), com a finalidade de promover a dispersdo das particulas, permitindo uma
melhor separagao, além de prover com que uma maior quantidade de particulas sejam
bombeadas para o hidrociclone.

Figura 16: Preparacao da dispersdo em um dispersor de 5kW.
|

Fonte: Autor.
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O sistema da hidrocilonagem foi montado conforme ilustrado na Figura 17. O
hidrociclone utilizado foi o de modelo RWK 42L da Netzsch AKW, tendo suas
configuracdes ajustadas para vortex e apex de 5 e 4mm, respectivamente.

Figura 17: Sistema da hidrociclonagem utilizado no trabalho.

Hidrociclone |

Dl

- "wrl;' &

#

aque do Ove‘rf/owz ;

‘_=-.-’d

-

o H} - / B -
£ / Tangue'do Underfloi

Bomba hidraulica

Fonte: Autor.

O ajuste do sistema foi realizado com agua. A agua foi colocada no recipiente
indicado para a dispersao (Figura 17), em seguida, foi aberto os registros R1 e R3 e
deixado fechado o R2, permitindo assim que quando a bomba fosse ligada, a agua
ficasse circulando, indo da bomba e retornando para o tanque até que fosse notado
um fluxo uniforme (sem ar nas tubulacdes e na bomba).

Apbs observado o fluxo uniforme, foi aberto o registro R2 e gradativamente
fechado o registro R3, forcando assim, a agua a passar pelo monémetro, indo em
direcdo a entrada tangencial do hidrociclone. Através do monémetro e com o controle
dos registros R2 e R3, foi ajustado a pressao para 2,5 bar. Com os registro
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posicionados de modo a obter uma pressao de 2,5 bar, a bomba foi entdo desligada
e, em seguida, removida a agua no tanque.

Apoés 3 horas, com a dispersao preparada, a dispersao foi entdo despejada no
tanque que antes estava contendo dgua. Em seguida, foi ligado a bomba hidraulica, a
dispersao foi bombeada para o hidrociclone na pressao ja ajustada de 2,5 bar, fazendo
com que ocorra a hidrociclonagem.

Ao final da hidrociclonagem, foi coletado as fragdes fina (FF) e grossa (FG) nos
tanques provenientes do apex (underflow) e vértex (overflow) do hidrociclone,
respectivamente. As fragdes entdo foram secadas em estufa a 110°C por 72 horas e,
posteriormente, moidas utilizando almofariz e pistilo para desaglomeracao das
particulas, ficando com o aspecto ilustrado na Figura 18.

Figura 18: Fracéao fina (FF) e grossa (FG) resultantes da hidrociclonagem do residuo

do caulim fino (RCF) apés a secagem e moagem.

Fonte: Autor.

3.2.2 Caracterizacao

As caracterizagdes foram realizadas para a argila, o RCF e as fragbes FF e FG.
Todos foram peneiradas em #200 para a realizacao das técnicas de difracao de raios
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X, andlise quimica por espectroscopia de fluorescéncia de raios X, anélise térmica

diferencial e termogravimétrica e, em #35 para a andlise granulométrica a Laser.

3.2.2.1 Difracdo de raios X

A difracao de raios X (DRX) foi realizada no Laboratério de Combustiveis e
Materiais (Lacom) da Universidade Federal da Paraiba (UFPB) em um difratdmetro
de raios X SHIMADZU XRD-6000 utilizando radiagaéo Ka do cobre
(40kV/30mA/0,154nm), com varredura de 3 a 55° a uma taxa de 2°/min e passo de
0,02°.

3.2.2.2 Anélises térmicas

As andlises termogravimétrica (TG) e andlise térmica diferencial (ATD) foram
realizadas no Laboratério de Tecnologia em Materiais (LTM) da Universidade Federal
de Campina Grande (UFCG), em um analisador térmico da marca TA Instruments,
modelo DTG- 60H, TG/DTA simultaneo, utilizando uma vazdo de 50mL/min de ar,
desde da temperatura ambiente (25°C) até 1000°C, utilizando uma razdo de
aquecimento de 10°C/min e cadinho de platina.

3.2.2.3 Analise quimica por espectroscopia de fluorescéncia de raios X

Andlise quimica por espectroscopia de fluorescéncia de raios X (FRX) foi
realizada no Laboratério de Solidificacao Rapida (LSR) da Universidade Federal da
Paraiba (UFPB) em um espectrometro FRX 1800 da Shimadzu, utilizando o modo

qualitativo-quantitativo e representacédo na forma de 6xidos mais estaveis.

3.2.2.4 Analise granulométrica a Laser

A granulometria foi realizada no Laboratério de Materiais Ceramicos da
Universidade Federal da Paraiba (UFPB) em um granulémetro a Laser da marca
CILAS, modelo 1064, utilizando o método seco, com faixa de deteccao entre 0,1 e 500

pm.
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3.2.3 Testes com o residuo de madeira

Os testes foram realizados para ambos os residuos da serragem da madeira,
A e B, de modo a fazer uma anélise comparativa entre eles, para posterior escolha do
material a ser utilizado no trabalho. Quatro procedimentos foram realizados,
primeiramente, a definicdo do tempo de secagem para determinagéo do tempo ideal
ou tempo necessario para perda total da agua livre ou adsorvida; segundo, analise de
granulometria por peneiramento com a finalidade de observar a quantidade e os
aspectos do residuo da serragem da madeira retidos em peneiras especificas;
terceiro, determinacéo da perda ao fogo das fragcdes retidas do residuo da serragem
da madeira mais interessantes, tendo o objetivo de verificar a evolucao da perda de
massa em funcdo da temperatura, assim como observar o volume de cinza gerado
para cada fracao e, definir a fracao retida em peneira mais adequada, juntamente com
as analises dos procedimentos anteriores. Por fim, apds definir a fragcdo do residuo de
madeira retido em uma peneira especifica, a quarta e ultima etapa compreendeu em
determinar o percentual adequado do residuo de madeira em uma formulacéo
“padrao” contendo a argila e as fracées FF e FG do RCF hidrociclonado, visando
definir qual residuo da serragem da madeira melhor forma poros interconectados,

preferencialmente em percentuais mais baixos de residuo de madeira adicionado.

3.2.3.1 Definicdo do tempo de secagem

Inicialmente foram pesados seis suportes de amostras com geometria na forma
de tronco de cone invertido, em seguida, para cada um foi colocado quantidades iguais
de residuo de serragem da madeira, sendo enumerados de modo que os de
numeragao 1, 2 e 3 fossem referentes ao residuo da serragem da madeira Ae, 4,5¢
6 aos do residuo B, obtendo assim, 3 corpos de prova de cada residuo, conforme

ilustrado na Figura 19.
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Figura 19: Amostras dos residuos de serragem da madeira testadas no trabalho.

N

Fonte: Autor.

Determinados a massa inicial, as amostras entdo enumeradas foram colocados
em uma estufa a 110°C durante 24 horas, sendo que medidas dos suas respectivas
massas foram realizadas quando o tempo de secagem atingisse 1, 2, 3, 4, 6, 8 € 24
horas, para poder assim determinar a umidade acumulada de cada amostra para cada
um dos tempos de secagem, conforme a Equacéo 1.

Umidad lad (W)—(M_Mt)_(Mi_Mt)xmo (1)
miaade acumuiLaaa 0) = (M—Mt)

onde M e Mi sdo as massas iniciais e para cada tempo de secagem (i),
respectivamente e, Mt a massa dos suportes de cada amostra.

Ao fim, para cada residuo foram realizados uma meédia a partir de suas
respectivas amostras e, assim, plotados os graficos do teor de umidade acumulada
em fungéo do tempo de secagem.
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3.2.3.2 Anadlise granulométrica por peneiramento

A andlise de granulometria por peneiramento dos dois residuos da serragem
da madeira estudados foram realizadas utilizando peneiras de #9, #20, #28, #35 e
#115, empilhadas da maior a menor tamanho da malha, respectivamente, conforme

ilustrado na Figura 20.

Figura 20: Sequéncia das peneiras utilizadas para granulometria.

Fonte: Autor.

Ambos os residuos foram previamente secos a 110°C em estufa, durante o
tempo de secagem determinado no procedimento realizado anteriormente. Apds a
secagem, cada residuo foi peneirado manualmente, sem o uso de equipamentos de
vibracao, durante 5 minutos, sendo que ao final dos 5 minutos, as fragées do residuo
retido em cada uma das peneiras foram pesadas separadamente, incluindo também
o material passante na peneira #115. Para uma melhor andlise comparativa entre os

dois residuos e, visando uma melhor confiabilidade dos resultados, o procedimento
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foi realizado com 3 repeticbes para cada residuo e, sempre com alimentagdo dos
residuos pela peneira #9 em quantidades iguais.

3.2.3.3 Determinacgao da perda ao fogo

A determinacdo da perda ao fogo foi realizada para as fracbes retidas em
peneiras que apresentaram aspectos considerados mais interessantes dos dois
residuos da serragem da madeira. Para facilitar a comparacao foi escolhido as fracoes
de cada residuo da serragem da madeira retido nas mesmas faixas de peneiras.

Inicialmente foram selecionados oito cadinhos de ceramica (previamente
sinterizados a 1100°C para evitar possiveis reagdes nas temperaturas de analise)
onde quatro foram destinados as quatro fracoes retidas em peneira do residuo de
madeira A e os outros quatro para o residuo de madeira B. Os cadinhos foram entéao
alimentados por uma quantidade equivalente em volume de cada fracao retida do
residuo de madeira, onde em seguida foram pesadas.

Apbs a pesagem, os cadinhos contendo os residuos de madeira foram
colocados em uma mufla (Apéndice A), onde foi submetido a uma queima inicial de
200°C utilizando uma taxa de aquecimento de 10°C/min e permanéncia na
temperatura maxima de 5 minutos.

Ao final do ciclo, o residuo da serragem da madeira foi entdo pesado e em
seguida calculado a perda ao fogo segundo a Equacao 2.

Peso inicial — Peso final
Perda ao fogo (%) = Poso inicial x 100 (2)

O mesmo procedimento foi repetido até que a quantidade (em percentual) de
perda ao fogo chega-se em 100% ou proximo, sendo que a cada ciclo térmico
realizado, sempre era realizado os procedimentos anteriores com 0s residuos nao
submetidos ao processo de queima.

Ao final, foi realizado uma curva de perda ao fogo em funcéo da temperatura e
um catalogo para ambos os residuos ilustrando a evolugédo do aspecto do residuo de

madeira/cinza residual no cadinho em funcdo da temperatura de queima.
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3.2.3.4 Definicdo do percentual de residuo de madeira para as formulacées

Com base nos resultados da perda ao fogo, foi selecionado a fragao retida em
uma unica peneira, sendo a mesma peneira para ambos o0s residuos de madeira.

Com a fragao retida em peneira definida, cada residuo da serragem da madeira
retido em peneira especifica foi adicionado de maneira aditiva em uma formulacao
que consideramos como “padrao”, contendo 45% de FF, 45% de FG e 10% de argila
em quatro percentuais diferentes: 2,5%, 5%, 10% e 15%. Corpos de prova contendo
0% de residuo de madeira foram também obtidos para permitir uma analise do efeito
do residuo da serragem da madeira, como parametro comparativo.

Para uma melhor fidelidade dos resultados, para cada percentual de cada
residuo da serragem da madeira, foram confeccionados 5 corpos de prova. Os corpos
de prova foram conformados com 8% de umidade, na forma de disco utilizando uma
prensa mecanica uniaxial, utilizando pré-carga de 1,5t e carga maxima de 2,5 t, com
tempo de permanéncias de aproximadamente 10 s nas cargas especificadas.

Os corpos de prova obtidos foram medidos quanto a seu diametro e espessura,
sendo quatro medidas do diametro e quatro da espessura conforme ilustrado na
Figura 21, em seguida, foram pesados.

Figura 21: Método utilizado para a determinacao das dimensdes dos corpos de

prova.

Diarhetro?*

Diémetro? Diametro 3

N

Diametro 4

Espessu
ssura 3 5

Fonte: Autor.
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Apés a pesagem, os corpos de prova foram secos em estufa a 110°C por 24h.
Em seguida, dados as 24h, os corpos de prova secos foram medidos novamente
quanto as suas dimensdes e massa e, colocados em um forno elétrico para seu
tratamento térmico.

O tratamento térmico foi realizado para a menor temperatura de estudo,
1150°C, a considerada mais critica visto que é onde acredita-se que o corpo de prova
esteja menos consolidado e tenha uma maior porosidade aparente. De forma
resumida, trata-se de uma temperatura onde o corpo de prova tenda a ser mais
susceptiveis a deformacéo e/ou fratura.

Para o tratamento térmico, foi utilizado um processo de queima ou sinterizacao
em um forno elétrico da marca MAITEC modelo INTI FQR1300/3, onde foi aplicado
uma taxa de aquecimento de 5°C/min até 600°C (temperatura que acredita-se que
basicamente todo as reagdes envolvendo o residuo da serragem da madeira tenha
encerrado) e de 10°C/min de 600°C a 1150°C, com permanéncia de 30 minutos no
patamar de 1150°C.

Apébs o tratamento térmico, os corpos de prova obtidos foram novamente
medidos quanto as dimensdes e massa (peso) e, subsequentemente, encaminhados
para preparacao do ensaio de Arquimedes. O ensaio de Arquimedes (Apéndice B) foi
realizado com a finalidade de determinar a absorcao de agua (AA), a massa especifica
aparente (MEA) e, principalmente, a porosidade aparente (PA), para isso, 0Ss corpos
de prova foram imergidos em agua durante 24 horas. Apds 24 horas, o ensaio foi
realizado em uma balanca adaptada para o procedimento, onde primeiramente o
corpo de prova é imerso em uma cesta metalica totalmente imersa em agua,
anotando-se 0 peso imerso e, em seguida, retirado da sesta e com o auxilio de um
pano, removendo o excesso de agua na superficie do corpo de prova, 0 mesmo €
entao determinado seu peso saturado.

Ao final, com os trés pesos determinados, utilizamos as equacdes 3, 4 € 5, para

a determinacao da AA, MEA e PA, respectivamente.

. ) Peso saturado — Peso queimado
Absorgao de dgua (%) = Peso queimado x 100 3)

M o te ( 3 = Peso queimado % 100 4
assa especifica aparente (g/cm”) = Peso saturado — Peso imerso (4)
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) Peso umido — Peso queimado
Porosidade Aparente (%) = — - x 100 (5
Peso umido — Peso imerso

Com os pesos, foram possiveis calcular também a perda ao fogo e a densidade,
conforme as equacbes 6 e 7.

Peso inicial — Peso final
Perda ao fogo (%) = Poso inicial x 100 (6)

) 3 Peso queimado
Densidade (g/cm®) = Diametro final x 100 @)
mx( ) )2x Espessura final

As retragbes do didmetro e da espessura, foram calculados através das
equacoes 8 e 9 abaixo.

o n Diametro inicial — Diametro final
Retragio linear do didmetro (%) = DiAmetro inicial x 100 (8)

o Espessura inicial — Espessura final
Retracio linear da espessura (%) = — x 100 (9)
Espessura inicial

3.2.4 Obtencao das membranas ceramicas

Apés realizado os ensaios para definicdo do residuo da serragem da madeira
considerado mais adequado em funcao da fracdo retida em peneira especifica,
percentual mais adequado e aspecto da membrana, foi dado prosseguimento para a
etapa da obtencdo das membranas que foram utilizadas para as medidas de fluxo
permeado, seletividade e posteriores caracterizacoes.

A obtencéao dos corpos de prova, assim como foi realizado no tépico 3.2.3.4,
ocorreu por meio de conformacao por prensagem na forma de disco, utilizando 8% de
umidade, pré-carga de 1,5t e carga maxima de 2,5t, seguido de secagem a 110°C por
24h e posterior sinterizagao no forno de queima rapida.

Diferentemente do topico 4.2.3.4, a conformacao dos corpos de prova foram
feitas utilizando 11g de matérias-primas [(FF + FG + Argila) + Residuo de madeira],



55

para obtencdo do corpo de prova na forma de disco com maior espessura. A
necessidade de maior espessura foi necessaria para evitar que a membrana se frature
no modulo de fluxo permeado/seletividade. A pesagem foi utilizada pois para obter os
corpos de prova mais espessos, pois como a matriz é curta, ndo foi possivel utilizar o
método por preenchimento. A acomodacao das matérias-primas na matriz se deu por
meio de compactacdo manual, evitando aplicar muita for¢ca para minimizar o efeito de
empilhamento. Primeiro foi colocado 6g na matriz, seguido de compactagao manual,
depois colocado mais 2,5g, compactado e, por fim, mais 2,59 e compactagao final,
totalizando 11g. Apds o procedimento foi submetido a prensagem em prensa
hidraulica.

A Tabela 2 apresenta as cinco formulagbes estudas e as trés temperaturas de
queima definidas: 1150, 1200 e 1250°C. As formulagdes foram escolhidas de modo
que as proporc¢des entre FF/FG e de FG/FF fossemde 1,3 e 7.

Tabela 2: Nomenclatura das formulag¢des estudas, composicao e fator de proporgéao

entre as fragdes.

A 11,25

B 67,50 22,50 10,00
C 45,00 45,00 10,00
D 22,50 67,50 10,00
E 11,25 78,75 10,00

Fonte: Autor.

As cinco formulacdes foram definidas de maneira que fosse possivel avaliar os
efeitos do uso extremo dos residuos hidrociclonados, FF e FG. As escolhas das trés
temperaturas se deu devido a ser uma faixa de temperatura comum na formagéo de
mulita e, que objetiva-se que as diferencas entre as temperaturas fossem de 50°C,
para minimizar possiveis erros. Para todas as trés temperaturas foram utilizados taxa
de aquecimento de 5°C/min até 600°C e de 10°C/min até a temperatura maxima, onde

permaneceu por 30 minutos.
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Ao final do tratamento térmico, os corpos de prova/membranas foram medidas
novamente quanto as seu didmetro, espessura e massa, para os calculos das
retracdes e perda ao fogo e, em seguida, submetidas aos procedimentos para o
ensaio de Arquimedes para determinacao da porosidade aparente, absorcao de agua
e massa especifica aparente, conforme foi realizado no tépico 3.2.3.4.

3.2.5 Analise das membranas

Apés a obtencado das membranas ceramicas, as mesmas foram analisadas por
quatro técnicas distintas: difracao de raios X, ensaio de compressao, ensaio de fluxo

permeado e a microscopia eletrénica de varredura.

3.2.5.1 Difragdo de raios X das membranas

A difracdo de raios X (DRX) das membranas, assim como foi para as
caracterizacdes da argila, do RCF e das fragdes FF e FG, foi realizada no Laboratério
de Combustiveis e Materiais (Lacom) da Universidade Federal da Paraiba (UFPB) em
um difratdmetro de raios X SHIMADZU XRD-6000 utilizando radiacdao Ka do cobre
(40kV/30mA/0,154nm), com varredura de 3 a 55° a uma taxa de 2°/min e passo de
0,02°, com a finalidade de conhecer as fases cristalinas presentes nas membranas
obtidas, principalmente na identificacdo e evolucao da formagdo de mulita com as

temperaturas de queima e comparativamente entre as formulacgoes.
3.2.5.2 Ensaio mecanico de compressao
O ensaio de compressao foi realizado no laboratério de solidificacao rapida

(LSR) em um equipamento Servopulser da marca Shimadzu, utilizando uma

velocidade de ensaio de 5 mm/min.
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3.2.5.3 Ensaio de fluxo permeado

O ensaio de fluxo permeado foi realizado no Laboratério de Materiais
Ceramicos da UFPB, em um equipamento conhecido como modulo de permeabilidade
(ANDRADE et al., 2017), conforme ilustrado na Figura 22.

Figura 22: Equipamento utilizado para o ensaio de fluxo permeado.

Modulo

D
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Fonte: Autor.

O sistema foi adaptado para o método convencional, ou seja, com o fluxo de
alimentacao aplicado de maneira perpendicular a area circular da membrana. Sua
operacao ocorre inicialmente com a alimentacao de um liquido, nesse caso, a agua
limpa, no reservatério indicado por Tanque A, em seguida, ligado a bomba hidraulica,
a agua passa a ser bombeada, fluindo pelo cano, conforme indicado pelas setas na
Figura 23, até o médulo permeado onde esta contido a membrana.
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As pressoes utilizadas foram de 1,5 e 2,0 bar, sendo essa ultima limitada pela
capacidade da bomba hidraulica. O controle e alteracdo das pressdes foram
realizadas através do manuseio dos registros R1 e R2, onde o registro R1 é a que
controla a quantidade de agua que vai a membrana e o registro R2, que realiza o
retorna da agua para o tanque A.

As medicées do tempo permeado foram realizadas com o auxilio de um
crondmetro, determinando assim, o tempo em horas, que uma agua permeia através
de uma membrana de determinada area de modo a preencher 50 mL de um Becker.
O tempo foi medido trés vezes para cada membrana, em cada pressédo. Os primeiros
50 mL permeado pela membrana foram descartados, para estabilizacéo do sistema.

O fluxo permeado foi possivel de ser calculado utilizando a Equacéo 10.

L 0,05
Fluxo permeado ( > >= r x 100 (10)
meh Area da membrana x tempo permeado

3.2.5.4 Microscopia eletrénica de varredura

A técnica de microscopia eletrbnica de varredura (MEV) foi utilizada para
andlise da morfologia das membranas, tendo sido realizadas no laboratério de
solidificagdo rapida (LSR) da Universidade Federal da Paraiba (UFPB), em um
equipamento da marca LEO, modelo 1430, utilizando abertura de 30 um, EHT de 20
kV, WD de 9 mm, intensidade de corrente de 380 pA e, com ampliacbes de 250x e
1000x. O MEV foi utilizado para analise da morfologia da superficie das membranas,
em especial, para verificacdo do estado de agregacao das particulas (sinterizagéo),
distribuicdo de poros e, ocorréncia de possivel fratura. As membranas selecionadas
para o MEV foram as que apresentaram os resultados considerados mais intrigantes
dentre as propriedades tecnoldgicas obtidas e os resultados do DRX, ensaio de
compresséao e do fluxo permeado.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 CARACTERIZACAO

4.1.1 Difracao de raios X

A Figura 23 ilustra os difratogramas do residuo de caulim fino (RCF), fracbes
hidrociclonadas fina (FF) e grossa (FG) obtidas da hidrociclonagem do RCF e, da

argila.
Figura 23: Difratogramas do RCF, FF, FG e da argila.
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Fonte: Autor.

E possivel constatar que em todos o0s quatro amostras, apenas trés
componentes mineralégicos foram identificados: a caulinita, a mica muscovita e o

quartzo.
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Nota-se que os trés componentes estao presentes em todos os difratogramas,
apenas com algumas variacbes nas intensidades e quantidades de picos
identificados. Dos quatro picos, em termos de intensidade, os dois mais intensos sao
referentes a caulinita, sendo o primeiro no angulo 26 de 12,5° e 0 segundo a 24°. O
terceiro e quarto pico foram de quartzo e mica muscovita, localizados nos angulos 26
de 27° e 8°, respectivamente, sendo suas intensidades um tanto préximas para a FF.

Observa-se que no difratograma da FF, poucos picos foram identificados, 9 no
total, sendo 4 de caulinita, 4 de mica muscovita e apenas um Unico pico de quartzo. A
presenca desse Unico pico de quartzo a 26 de 27°, indica que a hidrociclonagem foi
em parte eficiente na separacao de quartzo, ja que para o FG foram identificados trés
picos, sendo o0 a 26 de 27° como mais intenso quando comparado ao RCF e, ainda
mais, ao FF.

Embora haja uma mudanca nitida na redugédo do numero de picos de quartzo
na FF, assim como sua intensidade, em relacao ao RCF e FG, tal comportamento nao
€ tao apreciavel quando analisamos a quantidade de picos de mica muscovita. Nota-
se que a mica muscovita, em termos de picos, embora em menor quantidade, ainda é
bem presente na FF, indicando, portanto que a hidrociclonagem nao é tao eficiente na
separagao desse componente. Essa ineficiéncia também é confirmada pela presenca
da caulinita na FG, da qual era desejavel que nao estivesse presente e, sim apenas
na FF.

Por fim, analisando o difratograma da argila, verifica-se um parametro de
difracdo semelhante ao do RCF e da FG, no entanto, se observarmos os picos mais
intensos do quartzo e da mica muscovita, nota-se que sdo muito menos intensos
quando comparados com os dois picos de caulinita e também quando comparados
com a FF, FG e o RCF, indicando, portanto, que provavelmente a argila contém muito
mais caulinita, do que o residuo do caulim e suas fracdes hidrociclonadas. A diferenca
de intensidade entre os picos da caulinita dos demais componentes, nesse caso, 0
quartzo e a mica muscovita € muito maior para a FF, seguido da RCF, sendo bem
préximos para a FG. Tal comportamento indica portanto de que a FG seja a que
apresente uma menor quantidade de caulinita e, com maior conteudo quartzo e mica

muscovita.
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4.1.2 Analise quimica por espectroscopia de fluorescéncia de raios X

A Tabela 3 contém os resultados da anadlise quimica por espectroscopia de
fluorescéncia de raios X (FRX) do RCF, FF, FG e da argila.

Tabela 3: Analise quimica por espectroscopia de fluorescéncia de raios X do RCF,
FF, FG e da argila.

Teor de oxidos

(%) RCF FF FG Argila

SiO2 56,254 52,087 55,302 51,485

Al203 29,289 29,051 27,507 27,140

K20 0,568 0,440 0,652 0,199

Fe203 0,375 0,406 0,398 0,437

Naz20 0,210 0,340 0,288 0,111
MgO 0,245 0,232 0,246 -

CaO 0,087 0,083 0,076 0,040

Perda ao fogo 12,973 17,361 15,531 20,589

Fonte: Autor.

Através da Tabela 3 é possivel constatar que os teores, representados na forma
de éxidos mais estaveis estdo mais concentrados em SiO2 e Al20s, principalmente
SiO2 que € basicamente o dobro do percentual de Al2Os. Os demais percentuais se
encontram em valores menores que 1%.

Correlacionando com os resultados das difracdes de raios X, esse alto
percentual de SiO2 frente ao de Al2Os € coerente visto que foram identificados o
quartzo, que é constituido de tetraedros de SiO4* e, de caulinita e mica muscovita,
que sao filossilicatos di e triférmicos, respectivamente, sendo o ultimo tendo forte
influéncia do teor de K20, visto que K* é o cation presente na estrutura da mica
muscovita.

Logo, com base nessa relagao, os trés principais teores a serem analisados na
Tabela 2 sao: SiO2, Al203 e K20. Os teores de SiO2 sao referentes ao quartzo, mica

muscovita e caulinita; Al2Os a mica muscovita e a caulinita e, K2O apenas a mica
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muscovita, lembrando-se que para a mica muscovita ha uma maior proporcao de SiO2
frente ao de Al20:s.

Segundo o diagrama de fases SiO2-Al2O3 apresentado por Callister e
Rethwisch (2016), a obtencao Unica de mulita € dado para percentuais de Al2Os frente
a SiO2 na faixa de aproximadamente 7:1, ou seja, 7 vezes mais Al203 que SiOz2, logo,
€ esperado que quanto maior for o percentual de Al203 frente ao SiO2, mais mulita
tendera a ser formada durante a queima.

Analisando os resultados referentes ao RCF, observa-se que os teores de SiOz2,
Al2O3 sao respectivamente 56,254% e 29,289%, ou seja, apresentando uma
proporcédo de SiO2/Al203 de 1,92 e, teor de K20 de 0,568%. Comparando-o com as
fracoes hidrociclonadas, FF e FG, que apresentam proporcoes de SiO2/Al203 de 1,79
e 2,02 e, de K20 de 0,440% (valor menor que o do RCF) e 0,652% (valor maior que o
do RCF), respectivamente e, com base no pressuposto anteriormente, assim como
nos resultados apresentados nos difratogramas, ha uma forte evidéncia que o FF é
uma fracao do residuo mais rico em caulinita enquanto que o FG € mais rico em mica
muscovita e quartzo, sendo o RCF, que foi o0 material submetido a hidrociclonagem,
um “intermediario” dos dois, ou seja, a hidrociclonagem foi eficiente por separar as
diferentes fracoes do residuo.

Observa-se a eficiéncia da hidrociclonagem ao analisar o FF com a argila
caulinitica. Nota-se que ambos os resultados sdo semelhantes, sendo ainda assim, o
FF ainda menos “pura” quanto a caulinita do que a argila, pois apesar da propor¢cao
entre SiO2/Al203 ser de 1,89 para a argila, contra 1,79, o teor de K2O é bem menor,
0,199% se comparado com os 0,440% do FF.

4.1.3 Andlise termogravimétrica e diferencial

A Figura 24 ilustra as anadlises térmica diferencial (ATD) (a) e termogravimetria
(TG) (b) do RCF, FF, FG e da argila.
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Figura 24: Analise térmica diferencial (ATD) e termogravimetria (TG) do RCF, FF,

FG e da argila
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Fonte: Autor.

Analisando e comparando os resultados das quatro amostras (Figura 24) é
possivel observar que para todas, quatro eventos distintos ocorreram no intervalo de
temperatura entre 25°C e 1000°C, destes apenas dois eventos apresentaram uma
perda de massa.

O primeiro evento, situado entre 50 e 100°C, foi de natureza endotérmica,
sendo referente a agua livre ou adsorvida na superficie das particulas. A perda de
massa observada é considerada natural, visto que o material tende a adquirir
facilmente umidade. A perda de massa observada para as quatro amostras sdo de
aproximadamente 1%.

O segundo evento, ocorrido entre 500 e 550°C, trata-se de um pico endotérmico
referente a perda da &gua estrutural presente no argilomineral caulinitico,
transformando a caulinita em metacaulinita. O evento correspondeu a maior perda de
massa observada na TG. A reacao endotérmica, assim como a perda de massa, foi
maior para argila, com 13,89%, seguido da FF, 13,34%, RCF, 11,03% e, por fim, a
FG, com 10,48%.

O terceiro evento trata-se de uma pequena inflexdo, representado por uma
reacdo endotérmica, observado entre 650 e 700°C para o RCF e a FF e FG,
provavelmente relacionado a perda de agua estrutural da mica muscovita, ja que tal
perda ocorre a temperaturas mais elevadas quando comparada a caulinita. Sua
intensidade é maior para o FG, seguida do RCF, sendo basicamente imperceptivel na
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FF, ou seja, dos de maior para os de menor em teor de K20 conforme foi observado
no FRX (Tabela 3) e, que por sua vez, permite uma coerente justificativa quanto a sua
nao visualizacao na argila, ja que a argila foi a que apresentou o menor teor de Kz0.

O quarto e ultimo evento, iniciado em aproximadamente 900°C, foi relacionado
a reacao endotérmica que precede a reacao exotérmica de formacdo de mulita
primaria. Basicamente uma reacao referente a destruicao da metacaulinita, formando
espinélio e silica amorfa. Como a reacao exotérmica de mulita primaria sé ocorre a
partir de 1000°C e, devido a anadlise ser limitada a 1000°C (limitacdo do equipamento
utilizado), ndo é possivel observar tal reagdo, no entanto, devido a ocorréncia da
reacao precedente, acredita-se que seja formada mulita priméaria nas temperaturas de
estudo. As reacdes sao mais evidentes, em ordem decrescente para: a argila, FF,
RCF e FG.

Quando comparado o quarto evento, verifica-se um comportamento contrario
ao observado no terceiro evento. Nota-se que por apresentar mais caulinita, o quarto

evento é maior para a argila, seguido da FF, RCF e FG.

4.1.4 Analise granulométrica a Laser

A Figura 25 ilustra os resultados da andlise granulométrica a Laser para a
argila, do residuo do caulim fino e, das fracdes finas e grossas hidrociclonadas.
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Figura 25: Analise granulométrica a Laser do RCF, FF, FG e da argila.
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Fonte: Autor.

Observa-se que todas as amostras apresentaram uma distribuicdo polimodal
com trés regides de concentragao de particulas, indicados pelas numeragdes 1, 2 e
3. As trés regides provavelmente estdo relacionadas com os trés componentes
mineraldgicos identificados nos difratogramas apresentados anteriormente e, que por
sua vez, apresentam tamanho de particulas distintos, sendo da menor para a maior,
a caulinita, mica muscovita e o quartzo.

Nota-se que para o RCF e FG, que foram os que apresentaram o menor
quantidade de caulinita, a regidao 1 possui uma area bem menor quando comparada a
da argila e da FF. Situacdo oposta é observada para a regido 3, que apresenta uma
area bem maior para o RCF e FG. Essa andlise permite afirmar que a regiao 1
provavelmente estd mais relacionado a caulinita, enquanto que a regido 3, ao quartzo.
Tal afirmacao é confirmada também pelas analises dos resultados da analise quimica
(Tabela 3), uma vez que a maior proporcao de SiO2/Al203 para o FG e RCF, indicam

a maior quantidade de quartzo que, por usa vez, é proporcional com uma maior area
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da regido 3, assim como, a menor proporcao de SiO2/Al2z03 para a argila e FF, que
pela maior quantidade de caulinita, apresenta uma regidao 1 maior.

A regidao 2, mostra-se como uma regido intermediaria. Sua coincidente
diminuigdo ou aumento junto a regido 1, se deve ao fato de que como o argilomineral
caulinitico possui predominancia de particulas menores, podendo haver a formacéao
de aglomerados. A presenca da mica, apesar da pequena quantidade, estd mais
presente nas regides 2 e, principalmente, na regiao 3, mas, com menor influéncia que
o0 quartzo.

A argila, por sua vez, mostra uma semelhancga nos picos das regiées 1 € 2, com
areas semelhantes aos da FF, no entanto, a regido 3 apresenta uma menor area,
exatamente devido ao menor teor de quartzo presente.

A andlise granulométrica pode ser avaliada também pelas fragbes de
particulas, onde segundo a ABNT 6502, sdo classificadas como fracées que de
maneira geral e simplificada sao: argila (d < 2 ym), silte (J entre 2 e 50 um) e areia
(@ > 50 um). A Tabela 4 contém o percentual aproximado de particulas por fragao do
RCF, FF, FG e da argila.

Tabela 4: Faixa por tamanho de particulas segundo a ABNT 6502.

D10 (um) 1,80 1,20 2,25 0,65
D50 (um) 72,86 13,05 79,58 3,99
D90 (um) 325,60 126,10 281,73 78,02
D médio (um) 116,80 42,69 111,82 24,75
H o/ )%
F. Argila (%) 12 19 9 30
<2pum
F. Silte (%)*
2-50 um 31 53 28 55
H o/ \*
F. Areia (%) 57 )8 63 15
> 50 um

*Valores aproximados.

Fonte: Autor.
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Observa-se que a fragao argila é maior para a argila (30%) e FF (19%), do que
para o FG (9%) e RCF (12%). Em situagéo oposta, a fracao areia apresenta-se menor
para a argila (15%) e FF (28%) e, maior para o FG (63%) e RCF (57%). Comparando
com a analise anterior, as fracoes argila e areia, de forma aproximada, coincidem
respectivamente com as regides 1 e 3.

A fracao silte, apresenta-se como um intermediario, sendo menor para a FG (28%),
RCF (31%) e maiores para a argila (55%) e a FF (53%).

Os tamanhos das particulas referentes ao D10, D50 e D90, assim como a
média também estao presentes na Tabela 3, nota-se que em relacdo ao RCF, FF e
FG, a FF foi a que apresentou o menor D10, 1,20 ym, seguido da RCF com 1,80 um
e a FGF com 2,25 um. O D50 apresentou-se na mesma sequéncia com 13,05 um,
72,86 ym e 79,58 ym, para o RCF, FF e FG respectivamente, no entanto a mesma
sequéncia nao foi observada para a D90, onde o RCF apresentou-se com 325,60 um,
maior que a FG, 281,73 um, e que a FF, com 126,10 ym. O didmetro médio das
particulas (D médio) foi maior para o RCF, seguido da FF, FG com 116,80 um, 111,82
Mm e 42,69 pym, respectivamente.

A argila apresentou os D10, D50, D90 e D médio de 0,65 pm, 3,99 um, 78,02
Mm e 24,75 um, respectivamente. Observa-se que os quatro tamanhos sdo menores
que os do RCF, FF e FG, podendo ser justificado pela maior “pureza” da argila frente
ao residuo, ja que é o produto que foi beneficiado. Sua similaridade com a FF é
bastante evidente, apesar de apresentar menores tamanho de particulas de D10, D50,
D90 e D médio, podendo ser justificada pela maior fracéo argila que a argila apresenta
30% contra 19% da FF.

A granulometria mostra como de forte auxilio na comprovacao da eficiéncia da
hidrociclonagem em separar o RCF em duas fracdes (FF e FG) por faixas de tamanho
de particulas distintos, ja que a FG apresentou uma granulometria mais grosseira que
a RCF e a FF menos que a RCF, além do fato que a FF apresentou-se com parametros

muito préxima a argila.
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4.2 TESTES COM O RESIDUO DE MADEIRA

4.2.1 Definicdao do tempo de secagem

A Figura 26 ilustra o grafico do teor de umidade acumulada em funcéo do tempo
de secagem para os residuos de madeira A e B.

Figura 26: Grafico do teor de umidade acumulada em funcéo do tempo de secagem.

33

32 30,60 ~311 3,11
g
S 29 /3094 31,06
fé ;? g'* 2:4:43
3 26 (1
w25 | 2010
;—E ;;1 I 24-43— 21,55/ 21,63 — @ — Residuo de madeira A
§ ;i ,f."’_..‘.' - _‘. - —-—-—-—p — @ - Residuo de madeira B
T 20 ‘,‘—21,25 — 21,47 21,63
3 iz ! 17,79

17
16

1 2 3 45 6 7 8 9 101124

Tempo de secagem (horas)

Fonte: Autor.

Os resultados ilustrados nos graficos da Figura 29, indicam que o residuo de
madeira B foi 0 que apresentou o maior teor de umidade, ou seja, agua adsorvida,
chegando a 31,1%, enquanto que o residuo de madeira A apresentou 21,6%, ou seja,
9,5% a menos. Apesar da menor umidade do residuo de madeira A em relagao ao B,
a umidade é considerada muito elevada, justificando assim a secagem prévia do
material para posterior peneiramento. A maior umidade do residuo de madeira B pode
ser justificado ndo apenas pela umidade do local coletado, mas sim pelo seu aspecto
mais fino comparado ao residuo de madeira A, fazendo com que facilmente, devida a
maior area superficie, absorva mais agua.

Com relacédo ao tempo de secagem, por apresentar uma menor umidade, é
justificavel que o residuo de madeira A esteja seco em quase 2h, enquanto que o

residuo de madeira B é necessario quase 4h. Mesmo se as umidades fosse proximas,
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o residuo de madeira B tenderia a demorar mais para secar que o residuo de madeira
A, ja que por apresentar um aspecto mais fino do pd, a eliminacdo da agua € mais
lenta. Situacao semelhante é observada quando compara-se a secagem de uma argila
e 0 quartzo, quando a argila tende a demorar mais, por exemplo, pela maior area
superficial.

Ambos os resultados mostram que ndo se faz necessario uma secagem de
110°C durante 24h como é realizado para as matérias-primas ceramicas antes do
peneiramento, mas sim, devido ao residuo de madeira B, conforme resultado ilustrado
na Figura e pela padronizacao da secagem de ambos os residuos, de cerca de 4
horas.

4.2.2 Analise granulométrica por peneiramento

A Figura 27 contém os resultados da granulometria por peneiramento dos
residuos de madeira A e B expressos na forma de um grafico em barras da fragao
retida em cada peneira.

Figura 27: Grafico do percentual de particulas retidas por peneira dos residuos de
madeira A e B.
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Observa-se que para ambos os residuos de madeira, a faixa de peneira que
conteve a maior quantidade do residuo foi 0 passante na malha #35 e retido na #115,
ou seja, a maior parte das particulas, cerca de 46,12% para o residuo de madeira A e
42,56% para o residuo de madeira B, encontra-se entre 0,125 mm (#115) e 0,425 mm
(#35).

O aspecto da curva granulométrica é de certa forma monomodal, semelhante
para ambos os residuos, sendo o que difere de um para o outro € o percentual das
particulas retidas entre as peneiras #35 e #20. Nota-se que, para o residuo de madeira
B, para a faixa entre #35 e #20, a maior parte das particulas, cerca de 22,94% se
encontram entre as passantes da peneira #9 e retido na #20, ou seja, entre 2 mm e
0,85 mm, no entanto, nao difere muito dos percentuais retidas nas outras peneiras. Ja
para o residuo de madeira A, a maior parte das particulas, cerca de 20,80% se
encontram retidas na faixa do passante #28 e retida #35, ou seja, entre 0,6 mm e
0,425 mm, percentual ndo tdo superior as demais faixas, assim como observado para
o residuo de madeira B.

Apesar de ambos os residuos apresentam o0s mesmos aspectos
granulométricos, o que faz de um residuo de madeira diferente do outro ndo € apenas
a sua quantidade de retido em peneira especifica, mas sim o aspecto do residuo retido
por peneira.

Detalhes na Figura 28, mostram a diferenga entre os residuos de madeira A e
B em cada peneira especifica. O residuo de madeira, apesar de ser proveniente da
serragem da madeira, ele apresenta uma estrutura fibrosa. Observando o aspecto do
residuo de madeira A, nota-se que ha uma mudanca drastica no aspecto da madeira
principalmente quando se avalia a relacdo de comprimento/largura, de grandes
particulas (retidos na peneira #9), passando por fibras mais grosseiras (retido nas
peneiras #20) a fibras menos grosseiras (retido nas peneiras <#20).



Figura 28: Aspecto do residuo de madeira A (a) e B (b) retido nas peneiras.
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Diferentemente do residuo de madeira A, o residuo de madeira B tem
caracteristicas de fibras ainda mais curtas, apresentando um aspecto quase de um
po6. A forma fibrosa foi a responsavel pelo maior desvio padrao observado para o
residuo de madeira A, pois como 0 mesmo é mais fibroso do que o residuo de madeira
B, pode facilmente ficar retido em uma peneira de malha mais aberta ou fechada, se
a interacao fibra/malha for comprimento ou espessura, respectivamente.

Logo, dentre as faixas de peneira, para a obtencdo de membranas porosas, as
faixas de particulas (ou fibras) passante da peneira #9 e retido na #115 sdo as que
podem ser consideradas as mais interessantes, seja pela quantidade ou pelo aspecto
das particulas do residuo, visto que as estrutura fibrosa € bastante interessante na

obtencao de poros interconectados.



4.2.3 Determinacao da perda ao fogo
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A Figura 29 ilustra o grafico da perda ao fogo em funcao da temperatura para
as fracoes dos residuos de madeira A e B retidos nas peneiras #20, #28, #35 e #115.

Figura 29: Gréfico da perda ao fogo em funcéao da temperatura para as fragdes dos

residuos de madeira A (a) e B (b) retidos nas peneiras #20, #28, #35 e #115.
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Conforme observado na Figura 29, a perda ao fogo de ambos os residuos de
madeira chegam a valores préximos a 100% em 600°C independentemente da fracao
do residuo retido em peneira especifica utilizado. Dois comportamentos distintos na
curva de perda ao fogo sdo também observadas: uma entre 200°C e 300°C com uma
perda ao fogo abrupta e outra entre 300°C e 600°C de maneira mais branda.

A perda ao fogo mais abrupta, se deve ao fato por ser uma faixa de temperatura
muito comum para o processo de pirdlise de matérias organicas, nesse caso, 0
residuo de madeira. A maneira branda conforme temperaturas acima de 300°C, deve-
se ao resto ou fim da pirdlise.

Nota-se que para o residuo de madeira A (Figura 29a), a perda ao fogo entre
200°C e 300°C é maior quando comprado ao residuo de madeira B (Figura 29b), assim
como é maior entre 300°C e 600°C para o residuo de madeira B frente a residuo de
madeira A. Isso, por sua vez, indica que o residuo de madeira B apresenta, embora
nao muito, uma menor perda ao fogo do que a A.

O uso do residuo retido em peneira especifica apresentou também influéncia
na perda ao fogo. As fracdes retidas em peneira #115, conferiram uma maior perda
ao fogo entre 200°C e 300°C e, uma menor entre 300°C e 600°C. O inverso ocorreu
gradualmente com a peneira de #35, passando a #28 e chegando ao maximo na #20,
mostrando portanto, que quanto maior o tamanho das fibras da madeira, o processo
de pirélise necessita de temperaturas mais elevadas. A grande distincao observada
entre os residuos de madeira A e B ocorreu na temperatura de 300°C. Nessa
temperatura, verificou-se que a perda ao fogo das fracbes retidas em peneira
especifica € bem longe uma das outras para o residuo de madeira B, variando
aproximadamente 28,9%, enquanto que o residuo de madeira A, 8,3%, ou seja, bem
préximos.

Do ponto de vista da formagéao de poros interconectados, ao analisar as curvas
de ambos os residuos de madeira, individualmente e comparativamente, verifica-se
que a perda ao fogo utilizando peneiras mais grossas, oferecem uma perda ao fogo
mais gradativa entre todo o intervalo de perda ao fogo estudado, sendo assim o
residuo de madeira B o0 mais interessante. No entanto, o aspecto da fibra da madeira
e o0 volume de cinza residual de sua pirolise, apesar de ser leve, também pode

influenciar na formacao dos poros interconectados. O tamanho da fibra é importante
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também na formacao do poro interconectado ja que se muito pequeno, durante a

sinterizacao, pode ser fechado, logo, faz-se necessario um tamanho intermediario.
Na Figura 30, esta ilustrado um catalogo da evolucdo da perda ao fogo dos

residuos de madeira A (Figura 30a) e B (Figura 30b), onde é possivel observar o

aspecto e volume da cinza gerada na temperatura analisada.
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Figura 30: Catalogo da evolucao da perda ao fogo dos residuos de madeira A (a) e
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Fonte: Autor.
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Nota-se que em ambos os residuos, o volume de cinza gerado a 600°C é muito
pequeno para retidos em peneira #28. O residuo retido na #28, mostra-se bem
interessante pois além de apresentar um aspecto de fibra, conforme visualizada a
200°C, ele apresenta também um comportamento de perda ao fogo bem préximo ao
da #20, assim como, o0 menor volume de cinza gerado a 600°C. O residuo de madeira
A #28, por apresentar fibras maiores frente ao residuo de madeira B #28, esse ultimo
apresentando quase como um po, portanto, o A #28 mostra-se como um candidato

interessante para a obtengao de poros interconectados cilindricos.
4.2.4 Definicao do percentual do residuo de madeira para as formulacoes

A Figura 31 ilustra os resultados de retracao linear do diametro e da espessura
dos corpos de prova obtidos a partir da formulagdo padrao com a adicao de até 15%

do residuo de madeira A passante na #20 e retido na #28.

Figura 31: Retracao linear do diametro para a formulagao padrao com adicao de até
15% do residuo de madeira A (a) e B (b).
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Fonte: Autor.

Analisando os resultados da retragao linear do diametro, é possivel observar
que durante a secagem, os corpos de prova, sem a adi¢cao do residuo de madeira a
formulacao, apresentaram um comportamento expansivel durante a secagem, sendo

de 0,39% e 0,04% para o residuo A e B, respectivamente. A expansao é facilmente
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explicada pelo fato de que como a formulagdo contém componentes que apresentam
argilominerais, segundo Fonseca (2000), uma expansao de entre 0,25% e 0,5% €
bastante comum de ocorrer em produtos contendo argila e que sao submetidos a
conformacado por prensagem. Verifica-se que a expansao na secagem do diametro
aumenta um pouco com o aumento da quantidade de residuo de madeira adicionada.
Para o residuo de madeira A (Figura 31a), a expansao foi de maneira crescente com
0 aumento da quantidade de residuo de madeira adicionado, passando de 0,53% com
a 2,5% de adicao para 0,86% para 15% de adi¢ao, sendo esse ultimo o maximo valor
observado. Ja para o residuo de madeira B (Figura 31b), a expansao foi menor que o
residuo de madeira A, passando de 0,18% a 2,5% de adicdo, sendo esse o valor
maximo observado, para 0,20% a 15% de adicdo. Como a expansao é pequena € a
uma interpolagao entre os seus desvios padroes, pode-se afirmar que a expansao nao
€ significativa.

Os valores de retragdo de secagem do didmetro, nesse caso, a expansao
observada, sao infimos quando comparados com a retracao obtida apds a queima.
Vé-se que apds a queima, ao contrario da secagem, retracdo ocorreu, sem a adicao
do residuo de madeira, sendo 1,20% e 1,52% para o residuo A e B respectivamente.
Na Figura 31a, com a adi¢do do residuo de madeira A, a retracéo apds queima ocorreu
para até 10% de adi¢do, sendo de apenas 1,45% ou 0,25% a mais que sem a sua
adicdo. A 15% de adicao, o corpo de prova sofre em média uma maior expansao,
diminuindo a retragao para 0,98%. Para a Figura 31b, a adicdo do residuo de madeira
B conferiu um aumento da retracdo para 1,62% até 5% de adicdo. Acima de 5%,
observa-se um comportamento expansivel, passando de 1,58% a 1,41% com 10% e
15% de adicao respectivamente.

No total, os corpos de prova com a adi¢do do residuo de madeira A promove
uma menor retracao do diametro que a formulacao B. Apesar da expansao observada,
no total ou seja, levando em consideragdo a secagem e queima, 0s corpos de prova
sofrem retragoes.

Comparando com os resultados da retracao do diametro (Figura 31), verifica-
se que a retracao da espessura (Figura 32), seja na secagem ou apds queima, é bem
mais expressiva do que o observado para o diametro. Analisando as curvas referentes
a secagem (seco), verifica-se que sem o residuo de madeira, a retragcao foi de 1,67%
e 0,05% para as amostras com o residuo A e B, respectivamente. O mesmo
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comportamento expansivo com o aumento da quantidade de residuo de madeira
acionada é observada, no entanto, com percentuais maiores e de maneira crescente
em expansao de 3,95 a 7,76 com 2,5% e 15% de adicao do residuo de madeira A e,
de 0,78% a 1,30% com 2,5% e 15% de adicao do residuo de madeira B.

Figura 32: Retracao linear da espessura para a formulacado padrdo com adicao de
até 15% do residuo de madeira A (a) e B (b).
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Fonte: Autor.

Analisando ap6s a queima, sem a adicao do residuo de madeira, a retracao da
espessura apresenta-se em percentuais maiores que o do didmetro, 2,16% (Figura
32a) e 2,56% (Figura 32b). Embora uma diferengca pequena, a maior retracao
observada para a espessura que o diametro deve-se a acao da forca da gravidade
sobre o corpo de prova, que atua de maneira contraria a expansao, ja que foram
gueimados na horizontal.

Verifica-se que a adigao do residuo de madeira conforme € aumentada, mostra-
se com um carater fortemente expansivel fazendo com que a espessura do corpo de
prova, com adi¢cdes proximas ou maiores que 5% para ambos os residuos de madeira
A e B, néao retrai na queima e, sim, apenas expande, chegando a uma expansao
maxima de 3,79% (residuo de madeira A) e 2,26% (residuo de madeira B) a 15% de
adicao.

A diferenca de comportamentos entre os resultados para o diametro e

espessura podem ser justificadas pelo fato de que como a conformacao dos corpos
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de prova foram realizados por meio da prensagem uniaxial, a compactacdo do
material se deu pela espessura, logo, a uma forte compactagdo das particulas,
fazendo com que a retracao seja mais expressiva nesse sentido. No entanto, quando
se adiciona o residuo de madeira, pelo fato da madeira ser leve e volumosa (baixa
densidade relativa), sendo facilmente compactavel quando comprimida e
consequentemente expansivel quando retirada a carga, é natural que haja uma
expansao um pouco mais elevada conforme aumenta a quantidade do residuo de
madeira adicionada na formulacéo. Tal afirmacéao justifica o observado na secagem,
mas para a queima, além do comentado, a expansao bem expressiva que ocorre com
a adicédo e incremento do residuo de madeira na formulacdo, deve-se a reacao de
pirélise, transformando basicamente todo o residuo de madeira em fase gasosa,
sendo bem mais expressiva na espessura, pelo fato de ter sido a que mais sofreu
influéncia da pressao de compactacao de 25 MPa, tornando mais compactado nesse
sentido e, assim, dificultando a eliminagdo da fase gasosa gerada, fazendo com que
ocorre-se de forma mais violenta, expandindo o corpo de prova e, chegando ao seu
colapso, no caso do residuo de madeira A, quando adicionado 15% em peso.

A densidade aparente (Figura 33) apresenta-se com comportamento linear, de
maneira descendente conforme aumenta a quantidade do residuo de madeira
adicionada. A densidade diminui conforme as etapas do processamento, no caso do
residuo A, passando de 2,00 g/cm?3 a 1,43 g/cm? quando prensado, 1,82 g/cmd a 1,22
g/cm? quando seco e de 1,72 g/cm?3 a 0,93 g/cm?3 apds queima, com 0% até 15% de
adicdo do residuo de madeira A, respectivamente. Ja para o residuo de madeira B,
no caso a Figura 38b, a densidade passa de 1,92 g/cm® a 1,47 g/cm3 quando
prensado, 1,83 g/cm? a 1,38 g/cm3 quando seco e 1,74 g/cm3 a 1,08 g/cm? quando
queimado, com a adicao de 0% até 15% do residuo, respectivamente.
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Figura 33: Densidade aparente para a formulacao padrao com adicao de até 15%
do residuo de madeira A (a) e B (b).
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A densidade decai com aumento da adi¢cdo do residuo de madeira devido a
leveza de ambos os residuos de madeira e também, para o caso da queima, pela
formacao de poros que fazem com que a curva seja um pouco mais acentuada. Ja
com relacao as etapas de processamento, a densidade na prensagem é maior devido
a agua presente, diminuindo para a secagem devido a sua eliminacao e, diminuindo
ainda mais ap6s queima devido a eliminagdo do residuo de madeira presente e
formacao de poros, como ja comentado.

Verifica-se que o residuo de madeira A apresenta uma menor densidade frente
ao residuo de madeira B, no entanto, os valores sdo bem proximos.

A perda ao fogo esta ilustrada na Figura 34. Observa-se que apds a queima, a
perda ao fogo, sem a adicao do residuo de madeira, apresenta-se com percentuais
de 9,76% (Figura 34a) e 10,07% (Figura 34b), considerados préximos. Nota-se que
para ambos os residuos de madeira, 0 aumento da quantidade de residuo de madeira
adicionado a formulacdo, aumenta a perda fogo, no entanto, verifica-se que ocorre de
maneira proporcional, ou seja, linear conforme aumenta a quantidade adicionada do
residuo. Para o residuo de madeira A, a perda ao fogo aumenta para 11,99% a 2,5%
de adi¢do, chegando a um maximo de 22,69% a 15% de adi¢do. Ja para o residuo de
madeira B, aumenta de 12,16% a 22,37% com 2,5 e 15% de residuo de madeira
adicionado. De maneira comparativa, o residuo de madeira A apresenta uma menor

perda ao fogo que o residuo de madeira B.
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Figura 34: Perda ao fogo para a formulagédo padrao com adicao de até 15% do

residuo de madeira A (a) e B (b).
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A curva total apresentada na Figura 34 foi utilizada apenas para verificacao de
que a quantidade de agua utilizada para a conformagcdo (umidade) se portou de
maneira uniforme para todas as formulacdes (Variacao entre a total e queimada).
Nota-se que a umidade foi basicamente constante para todas os pontos, passando de
15,94% (sem residuo) a 27,65% (com 15% do residuo) para a Figura a e de 14,07%
(sem residuo) a 25,75% (com 15% do residuo) para a Figura b.

Assim como foi para a densidade aparente, a perda ao fofo mostrou-se
coerente, principalmente quando comparado com a densidade, pois a menor
densidade obtida apresenta maior perda ao fogo e, assim vice-versa. A relagdo entre
a densidade e perda ao fogo, apesar de muito préxima, mostra-se mais interessante
para o uso do residuo de madeira A, visto que apresenta maior perda ao fogo e menor
densidade.

Os resultados do ensaio de Arquimedes estao ilustrados na Figura 35. Neles é
possivel observar que a porosidade aparente, que é de certa maneira analoga a
quantidade de poros interconectados, aumenta conforme ha um incremento do
percentual do residuo de madeira adicionado a formulagéo, passando de, no caso da
Figura 35a, de 32,55% a 51,88% para sem e com a adicdo de 15% do residuo de
madeira A e, para a Figura 35b, de 33,46% a 46,73% para sem e com a adi¢ao de
15% do residuo de madeira B. De forma similar, pelo aspecto da curva observada,

aumento também ocorre, como € esperado, para a absor¢do de agua, passando de
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19,16% a 50,82% para sem e com a adi¢do de 15% do residuo de madeira A e, para
o residuo de madeira B, de 18,86% a 41,67% para sem e com a adicdo de 15%.

Figura 35: Porosidade aparente, absorcao de agua e massa especifica aparente
para a formulacdo padrdo com adicao de até 15% do residuo de madeira A (a) e B
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Nota-se que tanto a porosidade aparente quanto a absorcdo de agua
comportam-se de forma crescente mas de maneira exponencial conforme aumenta a
quantidade de residuo de madeira adicionada. A adicdo do residuo de madeira A
possibilitou uma maior porosidade aparente e absor¢ao que o uso residuo de madeira
B em todos os percentuais de adicdo estudados, no entanto, a aproximacédo da
porosidade e absorcdo com 15% do residuo de madeira A mostra-se intrigante
podendo estar relacionado a uma possivel fratura do corpo de prova.

Nota-se que, de maneira oposta, a massa especifica aparente diminui com o
aumento da quantidade de residuo de madeira, passando de 1,70 g/cm? a 1,02 g/cm?3
para sem e com a adicdo de 15% do residuo de madeira A e, de 1,71 g/cmd a 1,12
g/cm? para sem e com a adicdo de 15% do residuo de madeira B. A reducédo na
densidade aparente deve-se a quantidade de poros formados e aumenta quanto maior
a perda ao fogo (maior quantidade de residuo de madeira), tornando o material mais

leve.
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Quando comparados a porosidade aparente, absorcao de dgua e a massa
especifica aparente, os resultados sao bastante interessantes para a adicdo de 10%
e 15% do residuo de madeira, ja que para membranas, um percentual proximo entre
absorcao de agua e porosidade aparente e, densidades mais leves sao importantes
para a obtencédo de altos fluxos permeados e maior leveza, respectivamente. No
entanto, apesar dos excelentes valores obtidos nesses percentuais adicionados,
deve-se analisar também a integridade da estrutura da membrana.

A Figura 36 apresenta as imagens dos corpos de prova com sem € com a
adicao de 2,5%, 5%, 10% e 15% do residuo de madeira A e do B.
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Figura 36: Aspectos dos corpos de prova para sem e com a adicao de 2,5%, 5%,
10% e 15% do residuo de madeira A e B.
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Fonte: Autor.

De acordo com a Figura 36 é possivel observar que apesar da alta porosidade
obtida com a adicdo de 10% e 15% do residuo de madeira, tanto para o A e o B, as

adicbes acima de 10%, demostram corpos de prova de aspecto ndo integros,
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desfragmentando apenas pelo toque com a mao, com deformacdes piroplasticas e,
no caso da adicdo de 15% do residuo de madeira A, conforme comentado
anteriormente, com ruptura ao longo de sua extensao. O aspecto ndo integro como
uma justificativa coerente para o comportamento exponencial observado para os
resultados do ensaio de Arquimedes.

A inadequacao do uso dos percentuais de residuo de madeira acima de 10%,
nesse caso, para o residuo de madeira passante na #20 e retido na #28, se deve ao
fato de duas hip6teses, sendo uma relacionada aos parametros de queima e as
demais quanto as caracteristicas do residuo de madeira. A primeira hipotese,
provavelmente, se deve ao fato de que os parametros de queima utilizados, mesmo
com uma reducdo em 50% da taxa de aquecimento de 10°C/min para 5°C/min até
600°C, ainda assim, fizeram com que as reacdes de pirdlise do residuo de madeira,
fossem ainda bem violentas, no entanto, apesar disso, o uso da taxa de 10°C entre
600°C e 1150°C, além da permanéncia de apenas 30 minutos na temperatura de
1150°C, conferiu um tempo de queima considerado curto, agravando a situacao, ja
que as reagdes ocorridas do residuo do caulim também ocorreram extremamente
rapidas, de modo que o corpo de prova ndo conseguisse se adaptar as essas
mudancas. A segunda hipétese, possivelmente se deve a questdo do tamanho do
residuo retido, ja que com a utilizagdo do residuo passante na #20 e retido na #28,
como ja comentado, o residuo que apresenta-se como fibras, apesar de mais longas,
sao também um pouco mais largas, formando poros interconectados mais facilmente,
devido ao tamanho, o poro gerado é maior, podendo comprometer a estrutura do
corpo de prova mais facilmente, em adi¢des mais altas do residuo na formulagéo, do
que os residuos de madeira mais finos, obtidos em peneiras de malhas menores.

Apesar do uso de percentuais acima de 10% do residuo de madeira passante
na #20 e retido na #28 para a formulagéo padrao analisada ser um tanto que inviaveis,
os resultados mostraram-se interessante para as adi¢des do residuo de madeira entre
2,5% e 5%. No entanto, pelo fato de que os corpos de prova com 2,5% do residuo de
madeira, foram as que apresentaram como de melhor aspectos visual e ao toque além
de que, apesar de sofrer expansao, no total, retrai (fator que limitante para seu uso no
equipamento de fluxo permeado) e, por fim, representa uma menor quantidade de

residuo utilizado e com propriedades como a porosidade e absor¢cdo um tanto
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préximos aos de 5% de residuo de madeira adicionado, a adi¢cao de 2,5% mostrou-se
como a escolha mais ideal para as préximas etapas.

O uso do residuo de madeira A #28 com um percentual de adicado de 2,5% a
formulacdo mostra-se como o mais interessante, pois apresentou maiores porosidade,
absorcao de agua e menores densidades e retragdes, em especial a da espessura,
além do aspecto da fibra mais longas frente ao residuo de madeira B, que apresenta-

se como mais em po, como ja comentado nos tdpicos anteriores.
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4.3 OBTENCAO DAS MEMBRANAS CERAMICAS

A Figura 37 apresenta os resultados da retragdo linear de queima para o
didmetro e espessura, perda ao fogo e, densidade para as membranas das cinco
formulacdes estudas com adicao de 2,5% do residuo de madeira A retido na #28 nas
temperaturas de queima de 1150°C, 1200°C e 1250°C.

Figura 37: Retracao linear do diametro (a) e da espessura (b), densidade relativa (c)
e perda ao fogo (d).
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Fonte: Autor.

Analisando os resultados da retracao linear de queima para o didmetro (Figura
37a), pode-se fazer duas observacoes.
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A primeira € que 0 aumento da temperatura de queima de 1150°C até 1250°C,
conferiu um aumento da retragdo dos corpos de prova, independentemente da
formulacao utilizada. Tal comportamento é bastante comum para os materiais
ceramicos como um todo, podendo ser justificado pelo fato de que em temperaturas
de queima mais elevadas, ha uma maior intensificacdo dos fendmenos de
sinterizacao/densificacdo, que acabam por sua vez fazendo com que haja um
aumento na retracdo. A presenca da mica muscovita favorece o fendémeno, devido a
formacao de fase vitrea. A segunda observacao é de que a retracao sofreu bastante
influéncia dependendo da formulacdo utilizada. Nota-se que independentemente da
temperatura de queima, a formulacédo A foi a que apresentou os maiores valores de
retracao do didmetro (3,38% a 1150°C, 5,69% a 1200°C e 8,33% a 1250°C), seguido
da B, C, D e por ultimo, a E que apresentou as menores retragdes (0,27% a 1150°C,
1,65% a 1200°C e 2,76% a 1250°C), ou seja, analisando em termos da proporcao
entre FF e FG, a formulacao que contém menos FG e mais FF (formulacao A) € a que
apresenta as maiores retragdes, enquanto, que o seu oposto, que contém mais FG e
menos FF (formulacao E), € que apresenta menores retracoes. A fracdo FG por conter
maior quantidade de quartzo frente a FF, o quartzo, que é um mineral bastante
conhecido por sua refratariedade mesmo a temperaturas elevadas, faz com que a
retracao seja menor, justificando o comportamento observado.

Comparando a retragao linear de queima da espessura (Figura 37b) com a da
do diametro, é possivel observar que para a espessura, ocorre O mesmo
comportamento de aumento da retracdo com o aumento da temperatura de queima
observado para o diametro, no entanto, verifica-se que sua retracdo sao maiores. A
mesma observacdo quanto a formulacao utilizada ocorreu, sendo a formulacéo A foi
a que apresentou as maiores retragdes (5,33% a 1150°C, 5,40% a 1200°C e 10,57%
a 1250°C) e a formulacao E, as menores (0,90% a 1150°C, 3,41% a 1200°C e 6,60%
a 1250°C).

Apesar de certa similaridade, no caso do diametro, foi observado um
comportamento basicamente linear da retracao em funcao da temperatura de queima,
enquanto que para a espessura, essa linearidade nao é totalmente evidente,
principalmente quando analisamos as formulagbes A e B. A ndo linearidade é causada
na temperatura de queima de 1200°C, observado em todas as formulacdes, as

retracoes sao proximas, quase convergindo para um Unico ponto.
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A densidade (Figura 37c) apresentou um comportamento crescente com o
aumento da temperatura. Em 1150°C, a densidade ficou em torno de 1,52 g/cm? para
todas as 5 formulagdes estudadas, no entanto, com o aumento de temperatura até
chegar em 1250°C, a densidade divergiu para varios pontos, sendo as maiores
densidades para a formulacao A (1,62 g/cm?® a 1200°C e 1,77g/cm3 a 1250°C) e a
menor para a formulacdo E (1,57 g/cm® a 1200°C e 1,67 g/cm® a 1250°C). As
diferencas entre as densidades entre as formulagdes foram maiores para 1250°C do
que a de 1200°C. A diferenca deve estar associada a formacdao de fase mulita
secundaria que ocorre em temperaturas acima de 1200°C. Observa-se também que
a densidade acompanha a retracdo, mostrando que o0s corpos de prova retraem e
densificam, comuns nos fenémenos de sinterizacao.

A perda ao fogo (Figura 37d) mostra-se invariante com o aumento da
temperatura de queima no intervalo de 1150°C a 1250°C. As perdas ao fogo foram
maiores para a formulacao A, aproximadamente 14%, seguida da B, com 13,3%, C,
com 12,1%, D com 10,9% e, por fim, a E com o menor percentual, 10,2%. A maior
perda ao fogo conforme aumenta a quantidade de FF se deve ao fato de que como é
a fracdo que contém a maior quantidade de argilominerais caulinita e, com a maior
perda de massa observada para a FF frente a fracao FG.

A Figura 38 contém os resultados da porosidade aparente, absorcao de agua

e massa especifica aparente.
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Figura 38: Porosidade aparente (a), absorcédo de agua (b) e massa especifica
aparente (c) das cinco formula¢cdes com a adicao de 2,5% do residuo de madeira A
retido na #28 e nas temperaturas de queima de 1150°C, 1200°C e 1250°C.
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Fonte: Autor.

Na Figura 38a, observa-se que a porosidade aparente diminui com a
temperatura de queima para todas as formulagbées. A 1150°C, as formula¢des que
contém a maior quantidade de fracdo FF (formulacdo A), foi a que apresentou o maior
porosidade aparente, com 36,5%. Esse percentual decai conforme diminui a
quantidade de FF na formulagdo, caindo para 35,2% (Formulagdo B), 33,8%
(Formulacao C), 32,6% (Formulacédo D) e, 31,4% (Formulacdo E). Aumentando a
temperatura de queima de 1150°C para 1200°C, para todas as formulac¢des, ha uma
tendéncia a convergir para um Unico ponto entre 1200°C e 1250°C. Tal inversao é
confirmada quando analisa-se a porosidade aparente a 1250°C, quando um
comportamento oposto ao observado na temperatura de 1150°C. Observa-se que a
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formulacao A, que contém a maior quantidade da FF, apresentou a menor porosidade
aparente, com 21,8%, enquanto que a formulacéo E, foi a maior, com 23,9%.

Comportamento andlogo é observado quando analisa-se os resultados da
absorcao de agua na Figura 38b. Constata-se que apesar do mesmo comportamento,
os valores de absorcdo de agua sdao menores comparados aos da porosidade
aparente, sendo em 1150°C, situadas entre 23,7% (Formulacdo A) e 19,7%
(Formulacao E) e, a 1250°C entre 13,7% (Formulacdo E) e 11,7% (Formulacao A).

A massa especifica aparente (Figura 38c) aumenta para todas as formulacoes
com o aumento da temperatura de queima entre 1150°C até 1250°C. Analisando
juntamente com a porosidade aparente ou absorcao de agua, verifica-se que a maior
porosidade ou absorcdo, apresentam uma menor massa especifica aparente. A
densidade a 1150°C foi maior para a Formulacao E, com 1,60 g/cm? (porosidade e
absorcao de agua de 31,44% e 19,65%, respectivamente) e menor para a formulacao
A, com 1,54 g/cm® (porosidade e absorcdo de agua de 36,50% e 23,68%
respectivamente). Entre 1150°C e 1200°C a uma convergéncia da densidade, de
modo que em 1200°C, a densidade comporta-se de maneira oposta ao observado
para as formulagdes a 1150°C, quando a Formulagéo A passa a ter a maior densidade
(1,70 g/cm?®) e a D e E a menor (1,65 g/cm3). Comportamento idéntico foi verificado
para a porosidade aparente e absorcao de agua, conforme citado anteriormente, mas
em temperaturas mais altas, ja que ocorreu entre 1200°C e 1250°C. A 1250°C, assim
como observado a 1200°C, a densidade foi maior para a formulacao A (1,87 g/cm?) e
menor para a D e E (1,75 g/cm?), mas com valores maiores e mais distantes entre as
formulacoes.

Os comportamentos observados para a porosidade aparente, absorcao de
agua e massa especifica aparente podem ser explicadas pelo fato de que a FF, por
conter mais caulinita, nas temperaturas analisadas, tende a formar cada vez mais
mulita com o aumento da temperatura de queima, tendo sua reacdao de formacgao
facilitada pela presencga de fase vitrea oriunda da mica muscovita também presente
na fragédo, o que faz com que haja uma maior facilidade na densificagéo e reducéo na
porosidade/absorcao de agua. A FG por conter uma grande quantidade de quartzo,
componente este atuante como refratario na faixa de temperatura estudada e, um
menor quantidade caulinita, tende a ter uma menor densificagdo e uma maior

porosidade/absorcado em temperaturas mais elevadas. A convergéncia a quase
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1200°C e a inversdo nas ordens das formulagdes entre 1150°C e 1250°C estao
intimamente relacionadas a essa relacao entre FF e FG.

4.4 DIFRACAO DE RAIOS X E ENSAIO MECANICO DE COMPRESSAO DAS
MEMBRANAS

A Figura 39 ilustra os resultados da difracdo de raios X das cinco formulagcdes
para as trés temperaturas de queima: 1150°C, 1200°C e 1250°C.
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Figura 39: Difracdo de raios X das cinco formulacdes para as temperaturas de
queima de 1150°C, 1200°C e 1250°C.
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Em todos os difratogramas foram identificados apenas as fases mineral6gicas
mulita e quartzo, sendo a mulita contendo a maior quantidade de picos identificados.
Observa-se que para a temperatura de 1150°C, a formulagéao A é a que apresenta os
picos mais intensos de mulita e menos em quartzo, enquanto que a formulacéo E
apresenta-se como o inverso, com picos mais intensos de quartzo e menos intensos
de mulita, quando comparados entre as formulacdes. As formulacdées B, C e D
mostram-se como intermediarios entre as formulacbes A e E. Apesar de
intermediarios, as formulagdes B e C apresentam um parametro parecido com a
formulacdo A, enquanto que a D, muito proximo a E, na temperatura de 1150°C,
variando mais quando nas temperaturas de 1200°C e ainda mais na de 1250°C.

Com o aumento da temperatura de 1150°C para 1200°C e, subsequentemente,
de 1200°C para 1250°C, verifica-se um aumento da intensidade dos picos de mulita
assim como a diminuicdo dos picos de quartzo no caso da formulacdo A,
principalmente quando analisa-se os dois picos préximos de mulita e quartzo nos
angulos de 26,59° e 26,15°, respectivamente. As demais formulacdes, apesar do
aumento da temperatura, apresentou um aumento na intensidade dos picos de
quartzo, principalmente para a formulacao E.

O aumento dos picos de mulita se deve a intensificagdo da formagao de mulita,
que segundo Cheng et al. (2012), tende a aumentar até temperaturas por volta de
1400°C, enquanto que o quartzo, ocorre pela decomposicdo do quartzo tornando-se
silica amorfa, que nao somente ajuda na formacao de mulita, mas & um precursor na
formacao da fase polimérfica da silica, a cristobalita, que nao foi identificada nas
difracbes, apesar de ocorrer normalmente a temperaturas acima de 1200°C.

O aumento dos picos de quartzo nas formulacées B, C, D e E devem-se
basicamente ao fato de que o aumento da quantidade de FG nas formulagbes, essa
por sua vez contém muito quartzo, com a decomposicdo da metacaulinita, a silica
amorfa gerada acaba formando mais quartzo (falta de Al2Os frente ao SiO2 excedente
gerado), talvez devido a saturagdo maxima de mulita formada nas formulagées, visto
que, em todos os difratogramas, vé-se que as intensidades dos picos de mulita nao
sofrem demasiadas mudancgas com temperatura ou formulacao utilizada.

Em termos de formulagcédo, verifica-se que a FF continham uma maior
quantidade de caulinita frente a FG, enquanto que a FG contém uma maior quantidade
em quartzo frente a FF. As formulacdes com maiores proporcoes de FF frente a FG,



96

seriam as que tenderiam a formar mais mulita (Formulacdo A mais que a B), com
consequente formacdo de picos de mulita mais intensos, enquanto que as que
continham mais da FG, seriam as que tenderiam a apresentar picos de quartzo mais
intensos e picos menos intensos de mulita (Formulagdo E mais que a D). A formulacao
C, apesar de apresentar a relacdo de 1:1 de FF/FG, ela apresentou aspectos mais
préximos da formulacédo B do que da D.

Os resultados mostram-se coerentes quando comparados com o0s dos
trabalhos de outros pesquisadores, como: Alves et al. (2016), Caetano et al. (2018),
Moraes et al. (2007). Em seus trabalhos, eles utilizaram residuos de caulim em suas
formulacdes, que continham essencialmente caulinita, mica muscovita e quartzo. Em
todos os trabalhos, o residuo do caulim formou quartzo e mulita nas temperaturas
entre 1150°C e 1250°C.

A partir da difracao de raios X e das demais propriedades tecnologicas das
membranas obtidas, é possivel analisar os resultados do ensaio de compressao das

mesmas, conforme ilustrado na Figura 40.

Figura 40: Resultado do ensaio de compressao.

= —O— -
- ~
& N

27 ’ N
— . \
% / \
= 25 4 \
2 y %
o / \
3 2 4 \
g / &
e /
£ 21 ’ \\
S % x 19,2
© 1¢ ‘s eemem————— - - -

19 7 =
© S \
2 4 s 18,42 \
::, 17 / - - \
7] / - ¢ \
v /7 ” 14,55
: F - *
il £ - \
- & 12,88 //,:::::::t'::"~ ______ \
‘E .—‘-7“— 14.19 \‘\\ e o a-9
g 1 ’; i S< oV “-135
= 12,527 -~-
= '3 ]

-
11 |
« 11,9
9 10,16
1150 1175 1200 1225 1250
Temperatura de queima (°C)
- @ - Formulacdo A FormulacdéoB = @ = FormulacdoC = @ = FormulacaioD - @ = FormulacaoE

Fonte: Autor.



97

Pode-se observar que as formulagdes A e B apresentaram um comportamento
ascendente da resisténcia a compressao de 1150°C até 1250°C. Ja as formulacdes
C, D e E, apresentaram um comportamento de uma parabola com concavidade
voltada para cima, ou seja, um pico no grafico referente a uma maxima resisténcia a
compressao na temperatura de 1200°C.

As formulacdes A e B por apresentarem uma maior quantidade da FF em sua
composigao, e por conter mais caulinita e consequentemente formar mais mulita apos
a queima do que as demais formulacdes, espera-se uma maior intensidade dos picos
de mulita com o aumento da temperatura. Nota-se que a formulagdo A apresenta
menor resisténcia a compressado a 1150°C, 10,16 MPa, do que a B e as demais
formulacdes, onde essas apresentaram valores bem proximos a 13 MPa. No entanto,
a 1200°C, a formulacao A supera a B, 18,42 MPa contra 13,94 MPa, e ainda mais a
1250°C, 19,2 MPa contra 15,15 MPa. A formulagdo A apresenta a maior porosidade
aparente a 1150°C, no entanto, menor a 1200°C e ainda menos em 1250°C, o que
justifica a caracteristica da curva no grafico.

Com excecao da formulagao C, as formulacdes D e E, apresentam em sua
composicao mais FG frente a FF, ou seja, contém mais quartzo. O comportamento de
parabola pode ser explicado simplesmente pelo fato de que de 1150°C a 1200°C, o
quartzo transforma-se em silica amorfa. No entanto, acima a 1250°C, o excesso
formado acaba prejudicando a estabilidade estrutural da membrana, diminuindo assim
a resisténcia a compressao, chegando a uma resisténcia préoxima a da formulagéo E
e, menor que a de 1150°C. A formulacdo D é a que apresenta maior resisténcia a
compressao a 1200°C, 28,65 MPa, além de ser a maior dentre todas as formulagdes.
O pico formado deve-se a uma provavel melhor proporcao entre a FF/FG ou
mulita/quartzo, pois o comportamento drastico da curva nao ocorre para a formulagéao
CnemakE.
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4.5 FLUXO PERMEADO DAS MEMBRANAS E MICROSCOPIA ELETRONICA DE

VARREDURA

Os resultados dos ensaios de fluxo permeado para as pressoes de 1,5 bar e 2

bar, estédo ilustrados na Figura

41.

Figura 41: Fluxos permeados para as pressdes de 1,5 bar (a) e 2 bar (b).
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Fonte: Autor.

Analisando os dois resultados do ensaio de fluxo permeabilidade, observa-se

que o fluxo permeado é maior

para a pressao de 2 bar (Figura 41b) do que a de 1,5

bar (Figura 41a) para todas as formulacdes, visto que, a utilizacdo de uma pressao
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mais elevada, causa uma maior vazdo através da membrana, ou seja, um maior fluxo
permeado. Nota-se que independentemente da pressao utilizada, o comportamento
das curvas nao sdo alteradas.

O comportamento ascendente do fluxo permeado das membranas das
formulacdes A, B, C e E, com 0 aumento da temperatura de queima, deve-se a fratura
das membranas durante o ensaio, apesar de néo possivel de ser notada a olho nu,
pois o comportamento ascendente nao é esperado ja que a porosidade aparente de
todas as formulacdes diminui com o aumento da temperatura de queima, conforme
visualizado na Figura 38a. Para essas quatro formulacées, pode-se afirmar que houve
fratura nas temperaturas de 1200°C e 1250°C, pois os seus fluxos sdo maiores que
as de 1150°C, pois o contrario era que deveria ser obtido. A afirmacéao de fratura ndo
pode ser feita para as de 1150°C, pois nao foram realizadas queimas em temperaturas
menores que a mencionada, ficando a cargo apenas quando analisadas pelas
técnicas de microscopia.

As micrografias das membranas da formulacao A estéo ilustradas na Figura 42.
Nota-se que apesar de imperceptivel a olho nu, com o auxilio das micrografias obtidas
pelo MEV, com aumento de apenas 250x (Figura 42a) ja é possivel visualizar um
aspecto de particulas soltas, ou seja, as particulas ndo estavam bem agregadas com
a temperatura de queima de 1150°C, o que pode ter sido o fator agravante para a sua
fratura. Com o aumento de 1000x (Figura 42b) €& possivel observar mais
detalhadamente o estado de ndo agregacao das particulas, assim como uma longa
trinca que se estende de ponta a ponta da imagem. Aumentos maiores que 1000x nao
foram possiveis de serem utilizados devido a facil desfragmentacao.
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Figura 42: Micrografias da membrana da formulacao A obtidas a temperatura de
queima de 1150°C nos aumentos de 250x (a) e 1000x (b).

10 pm EHT=2000kV Mag= 1.00KX |Probe= 380pA Photo No. = 3764

100 pm EHT=2000kvV Mag= 250X  IProbe= 380pA  PhotoNo.=3766 l
r — Signal A=BSD WD= 9mm Aperture Size =30.00 ym Date :30 Nov 2018

1 Signal A=BSD WD= 9mm Aperture Size = 30.00 ym Date :30 Nov 2018 -

Fonte: Autor.

A 1250°C (Figura 43a e 43b), apesar de nenhum aspecto visivel que comprove
a fratura e pelo aspecto bem sinterizado da membrana quando comparado com as
obtidas a 1150°C, ndo é possivel afirmar que a fratura ocorreu pela sua formulacéo.
A fratura das membranas da formulagédo A podem serem justificadas pelas espessuras
um pouco mais finas comparadas as demais formulagées, j& que foram as que
apresentaram as maiores retragdes da espessura (Figura 37b), por conter mais da FF.

Por ser menos espessa, tende a fraturar mais facil que as demais.

Figura 43: Micrografias da membrana da formulagao A obtidas a temperatura de
queima de 1250°C nos aumentos de 250x (a) e 1000x (b).

100 pm EHT=2000kV Mag= 250X |Probe= 380pA  PhotoNo.=3774 l 10 pm EHT=2000KkV Mag= 100KX |Probe= 380pA  PhotoNo.=3777 l
r 1 Signal A=BSD WD= 8mm Aperture Size = 30.00 ym Date :30 Nov 2018 - = Signal A=BSD WD= 8mm Aperture Size = 30.00 ym Date :30 Nov 2018

Fonte: Autor.
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Quando comparada com a formulacao E (Figura 44), a formulacéo A, vé-se que
seus fluxos permeados apresentam o0 mesmo comportamento de curva ascendente e
com valores menores para todas as trés temperaturas de queima estudas. Analisando
as micrografias da formulagdo E a 1150°C (Figura 44 a e b) comprova-se de que a
membrana apresenta um aspecto menos poroso que a formulagédo A, coerente ja que
a 1150°C foi a que apresentou a menor porosidade aparente. A 1250°C (Figura 44c e
d), é possivel visualizar um aspecto mais sinterizado que a 1150°C, no entanto, menos
que a da formulagao A.

Figura 44: Micrografias das membranas da formulacao E para as temperaturas de
gueima de 1150°C nos aumentos de 250x (a) e 1000x (b) e, 1250°C nos aumentos
de 250x (c) e 1000x (d).

g = ! .-t A _ v o 9 * ~ ’ A
100 um EHT=2000kvV Mag= 250X  |Probe= 380pA  PhotoNo.= 3821 l 10 pm EHT=2000kV Mag= 100KX |Probe= 380pA  PhotoNo.=3820 l
— Signal A=BSD WD= 7mm Aperture Size =30.00 ym Date :30 Nov 2018 =1 Signal A=BSD WD= 7mm Aperture Size =30.00 ym Date :30 Nov 2018

SRS Ja Y i 7 =
100 pm EHT=2000kV Mag= 250X  IProbe= 380pA  PhotoNo.=3825 l 10 um EMT=2000kV Mag= 100KX |Probe= 380pA  PhotoNo.=3828 l
— Signal A=BSD WD= 7mm Aperture Size = 30.00 ym Date :30 Nov 2018 H SignalA=BSD WD= 7mm Aperture Size = 30.00 um Date :30 Nov 2018 -

Fonte: Autor.

Como ja foi citado, a sequéncia ou ordem do fluxo permeado entre as
formulacdes é coerente para a temperatura de 1200°C e 1250°C e, incoerente para

1150°C. Basicamente, é esperado que a maior e menor porosidade aparente
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apresentem o maior e o menor fluxo permeado respectivamente. A incoeréncia para
a de 1150°C ocorre provavelmente devido a fratura visualizada para em todas as
formulagdes, incluindo nas membranas da formulagdo D (Figura 45). Tal situacdo €
explicada pela baixa temperatura de queima e rapidas condigdes de queima utilizadas
para formulacées constituido por residuo que promovem uma estrutura ndo tao
agregada das particulas, sendo mais facil a fratura quando se aumenta a quantidade
da FG na formulagéo.

Figura 45: Micrografias das membranas da formulacao D para as temperaturas de
queima de 1150°C (a), 1200°C (b) e 1250°C (c) em aumentos de 250x.

A - = N = & 5 ¥ 2 -t <
100 pm EHT=2000kV Mag= 250X  IProbe= 380pA  PhotoNo.=3791 ! 100 pm EMT=2000KkV Mag= 250X  |Probe= 380pA  PhotoNo.= 3800 l
— Signal A=BSD WD= 9mm Aperture Size = 30.00 um Date :30 Nov2018 < — Signal A=BSD WD= 9mm Aperture Size = 30.00 ym Date :30 Nov2018  <5i%s

100 pm EHT=2000kv Mag= 250X IProbe= 380pA  Photo No. = 3809 !
SignalA=BSD WD= 9mm Aperture Size = 30.00 ym Date :30 Nov 2018 -

Fonte: Autor.

Acredita-se que as membranas da formulagdo D foram as Unicas com
resultados coerentes de fluxo permeado e que acreditamos que nao tenha sofrido
fratura nas temperaturas de queima de 1200°C e 1250°C. Nota-se que o fluxo era de
20,61 I/m2h (1,5 bar) e 30,05 I/m2h (2 bar) a 1150°C e decai até 13,84 I/m2h (1,5 bar)
e 16,82 I/m2h (2 bar) em 1250°C, pela diminuigdo da porosidade aparente,
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evidenciando que nao houve fratura. As micrografias das membranas da formulacao
D mostram que a sinterizacdo € cada vez mais evidente quando aumentada as
temperaturas de 1150°C e 1250°C. A fratura ndo ocorrida por essa formulagdo pode
estar relacionada a uma boa relagcdo entre FF e FG que ela apresenta, 3FG:1FF,
assim como a mais alta resisténcia a compressao obtida dentre todas as formulacdes
a 1200°C, 28,65 MPa. Com o auxilio da microscopia, € possivel explicar porque houve
tal diferenca na resisténcia a compressao, principalmente quando comparamos as
micrografias das formulagbes C e D a 1200°C (Figura 46), onde apesar de
apresentaram o mesmo fluxo, seus aspectos nas micrografias sdo de certa forma
diferente. Nota-se de que a formulacao D (Figura 46b) apresenta mais integra do que
a formulacéo C (Figura 46a).

Figura 46: Micrografias da membranas das formula¢des C (a) e D (b) a 1200°C com
aumentos de 1000x.

£ 3 (NN YN < i W, . & - MCCYN
10 pm EHT =2000kV Mag= 1.00KX | Prot 80pA  Photo No. = 3785 l 10 ym EHT=2000kvV Mag= 100KX |Probe= 380pA 3799 l
— Signal A=BSD WD= 7mm Aperture Size = 30.00 ym Date :30 Nov 2018 - — SignalA=BSD WD= 9mm Aperture Size = 30.00 ym Date :30 Nov 2018 -

Fonte: Autor.

As membranas obtidas a partir da formulagdo D foram as Unicas consideraveis
aceitaveis. Seus fluxos permeado de 20,61 I/m2h, 15,69 I/m2h e 13,84 I/m2h a presséao
de 1,5 bar e 30,05 I/m?h, 18,99 I/m?h e 16,82 I/m?h a 2 bar para as temperaturas de
queima de 1150°C, 1200°C e 1250°C respectivamente. Observa-se que o fluxo
permeado é muito elevado ja na pressao de 1,5 bar, podendo ser justificado pelo
tamanho e forma dos poros que a membrana apresenta. Os poros da membrana D,
assim como nas demais formulagdes, apresentam com formatos bastante irregulares
(assimétricos), além de serem bastante largos, parecendo fissuras, que por sua vez

permite a passagem de grande volume de liquido. Como a membrana de
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formulacédo D apresenta-se como a Unica adequada para um processo de separagcao
e pelo fato do dos poros serem maiores que 10 um, pode-se afirmar que a membrana
adequa-se apenas a aplicagcdes como filtracao, no maximo como microfiltracao.

Uma solucao possivel para obter poros mais circulares e menores seja 0 uso
de uma fracao do residuo de madeira em malha mais fina, pelo menos da retida na
#115 e, o uso de parametros de queima mais lentos, com baixas taxas de aquecimento
e maiores tempos de permanéncia na temperatura maxima. A temperatura de queima
nao mostrou-se como um parametro critico pois ocorre a sinterizagao.

Por fim, o alto fluxo e as caracteristicas mecéanicas da formulagéo D (3FG:1FF
+10% argila + 2,5% Residuo de madeira A #28) a 1250°C e, principalmente, 1200°C,
fazem com que seja um bom candidato a uso como um suporte ceramico poroso,

deixando a carga da separacao, alguma camada densa a ser adicionada ao suporte.
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5 CONSIDERACOES FINAIS

Com base nos resultados obtidos a partir do objetivo de estudar e desenvolver
membranas ceramicas porosos utilizando a argila e as fracdes fina e grossa
hidrociclonada do residuo de caulim fino e com a adicao do residuo da serragem da
madeira como agente formador de poro, pode-se concluir que:

» A hidrociclonagem foi eficiente na separacéo do residuo de caulim em uma
fracado fina (FF) e grossa (FG), mais especificamente na separacao entre
caulinita e quartzo. A fracdo grossa apresentou maior quantidade de quartzo,
enquanto a fragdo fina, a maior quantidade de caulinita além de ser a que
apresentou resultados de caracterizacao semelhante a argila utilizada no
trabalho;

* Nos testes comparativos entre os residuos de madeira A e B, o residuo de
madeira A apresentou menor umidade, além de uma maior quantidade de
particulas finas abaixa da malha #20. A faixa do residuo retido na #28 mostrou-
se como o0 mais interessante pela perda de fogo gradual com o aumento da
temperatura e pela forma e tamanho das particulas;

* Aadigéo de 2,5% do residuo de madeira retido na #28, tanto do residuo A como
o residuo B, foram o percentual maxima analisado cujo os corpos de prova
mantiveram-se integros. Ambos conferiram aumento na porosidade aparente,
no entanto, o residuo de madeira A apresentou melhores resultadas das
propriedades tecnoldgicas, com menores retracoes, densidade e, maiores
perda ao fogo, porosidade aparente e absorcéo de agua;

* A temperatura de 1150°C, devido aos parametros de queima utilizados,

mostrou-se inadequado, visto que os corpos de prova nao ficaram integros;

» Das cinco formulagbes estudas, as membranas obtidas de formulacdo D
(proporcao de 3FG:1FF) nos parametros de queima definidos, foram as unicas

que nao sofreram fratura durante os ensaios de fluxo permeado, além de terem
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sido as que obtiveram a maior resisténcia mecénica, 28,65 MPa a 1200°C,

maior dentre as trés temperaturas de queima estudas;

» As membranas de formulacao D, verificadas pelas micrografias, apresentaram
caracteristicas morfoldgicas com varios poros irregulares acima de 10 ym, nao
podendo ser classificadas como membrana de microfiltracdo, mostrando-se,

limitadas apenas a aplicacdes como filtracao.
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APENDICE A - Cadinhos contendo os residuos da serragem da madeira

posicionados na mufla.
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APENDICE B - Ensaio de Arquimedes - Imersdo dos corpos de prova em agua
por 24 h (a), determinacao do peso imerso, remocao do excesso de agua e,
determinacao do peso saturado (b).




