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RESUMO 

 

Os processos de separação por membranas vem sendo amplamente 

empregados pelas indústrias em substituição às técnicas convencionais de 

clarificação, concentração e separação de soluções. As membranas produzidas 

a partir de materiais cerâmicos apresentam certas características que viabiliza a 

sua utilização, como durabilidade a altas temperaturas, resistência mecânica, 

inércia química, possibilidade de reuso, além de alta seletividade e 

permeabilidade. Entretanto, a maioria das membranas existentes são produzidas 

a partir de matérias-primas sintéticas que possuem um alto valor agregado. O 

presente trabalho tem como objetivo produzir membranas cerâmicas tubulares 

empregadas na filtração tangencial capazes de reter micro partículas. Estas 

membranas foram confeccionadas a partir da incorporação de agentes 

porogênicos que se decompõem durante a queima (neste caso amido e a farinha 

de mandioca) e utilizando uma composição comercial de argila de baixo custo 

na forma natural e pré-tratada. As membranas foram conformadas por extrusão 

e sinterizadas na faixa de 872 a 1278 °C, com rampa de aquecimento de 5 

°C/min e permanência de 30 ou 120 minutos na temperatura de sinterização. As 

membranas foram testadas com soluções de microalga Acutodesmus obliquus 

e o equipamento foi operado mantendo-se a velocidade de escoamento do fluido 

constante (257 L/h) e variando-se apenas a queda de pressão aplicada (0 a 1,0 

bar). As matérias-primas e as membranas foram caracterizadas através de 

análise granulométrica, FRX, DRX, MEV, EDS, TGA, resistência mecânica, 

porosidade aparente e diâmetro do poro. A eficiência das membranas utilizadas 

na separação das microalgas foi avaliada em termos do fluxo permeado, 

permeabilidade hidráulica, remoção de turbidez e resistência mecânica. Para a 

membrana de melhor condição foram obtidos os fluxos médios de água, de 

microalga, permeabilidade hidráulica, assim como de resistência mecânica de 

522,47 Kg/m2.h, 120,45 Kg/m2.h, 568,02 Kg/m2.h.bar e 15,16 MPa, 

respectivamente. A referida membrana apresentou porosidade de 58,89%, 

tamanho de poro de 0,19 µm e remoção da turbidez de 99,74%. 

Palavras chaves: Separação, membrana, cerâmica, microalga, agentes 
porogênicos. 



    
 

 
 

ABSTRACT 

 

Membrane separation processes have been widely used by industries in place of 

conventional techniques for clarifying, concentrating and separating solutions. 

The membranes produced from ceramic materials have certain characteristics 

that enable their use, such as high temperature durability, mechanical resistance, 

chemical inertia, reuse possibility, as well as high selectivity and permeability. 

However, most existing membranes are produced from synthetic raw materials 

that have a high added value. The present work aims to produce tubular ceramic 

membranes used in tangential filtration capable of retaining micro particles. 

These membranes were made with the incorporation of porogenic agents that 

decompose when burned (in this case starch and cassava flour) and using a 

commercial composition of low cost clay in natrual and pretreated form. The 

membranes were formed by extrusion and sintered from a range of 872 to 1278 

° C, with a 5 °C/min heating ramp and 30 or 120 minutes at the sintering 

temperature. The membranes were tested with Acutodesmus obliquus 

microalgae solutions and the equipment was operated maintaining the fluid flow 

rate constant (257 L/h), varying only the applied pressure drop (0 to 1,0 bar). The 

raw materials and membranes were characterized by particle size analysis, XRF, 

XRD, SEM, EDS, TGA, mechanical strength, apparent porosity and pore 

diameter. The efficiency of the membranes in microalgae filtration was evaluated 

in terms of permeate flow, permeability, turbidity removal and mechanical 

strength. Water flow, microalgae flow, permeability, as well as of mechanical 

resistance of 522.47 Kg/m2.h, 120.45 Kg/m2.h, 568.02 Kg/m2.h.bar and 15.16 

MPa, respectively, were obtained from the best condition membrane. Said 

membrane had apparent porosity of 58.89%, pore size of 0.19 μm and removal 

of turbidity of 99.74%. 

 

Keywords: Separation, membrane, ceramics, microalgae, porogenic agents. 
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1 INTRODUÇÃO 

 

Uma vez que as ações do homem impactam diretamente o clima, faz-se 

necessária a implementação de alternativas energéticas sustentáveis que reduzam 

os impactos do aquecimento global. A substituição dos combustíveis fósseis por 

fontes renováveis de energia é uma das alternativas mais possíveis de se alcançar 

para remediar o atual cenário. Os biocombustíveis são a alternativa mais promissora 

na substituição destes combustíveis, uma vez que podem ser produzidos a partir de 

culturas alimentares (primeira geração) ou não alimentares (segunda e terceira 

geração), destacando-se as microalgas. 

As microalgas possuem algumas características peculiares que viabiliza o seu 

emprego na produção de biocombustíveis. Dentre estas características destacam-se 

as elevadas taxas de crescimento e produtividade, altas concentrações em óleos, 

excelente capacidade de adaptação nas mais distintas condições ambientais e a não 

exigência de grandes áreas de terra cultivável. 

As microalgas do tipo Acutodesmus obliquus são uma das mais utilizadas para 

a produção de biodiesel e são encontradas predominantemente em águas doces e 

rios, mas podendo ser encontrada também em águas salobras, porém com menor 

frequência. 

Para que seja viável o cultivo de microalgas com elevadas concentrações, são 

necessários estudos de recuperação de sua biomassa a fim de concentrar estes 

microorganismos nos meios de cultura. A separação da biomassa das algas é um 

grande desafio principalmente devido ao tamanho reduzido das algas e de sua baixa 

densidade. 

No entanto, a filtração a partir de membranas de baixa pressão tem se 

destacado no processo de separação, uma vez que é de fácil operação, requer 

menor gasto energético, é capaz de proporcionar uma elevada eficiência de 

separação e não necessita da adição de contaminantes químicos. A microfiltração é 

adequada para células frágeis, porém é inviável quando aplicada a processos em 

larga escala devido ao alto custo principalmente da membrana, uma vez que são 
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normalmente fabricadas a partir de matérias-primas sintéticas que possuem um alto 

valor agregado, como a zircônia, alumina, titânia e sílica. 

O desenvolvimento de membranas cerâmicas porosas utilizando matérias-

primas naturais de baixo custo, aliados a processos de produção mais eficientes, é 

uma forma de aumentar o emprego destas membranas no cenário mundial.  

Dentre os vários métodos de processamento da cerâmica porosa existentes, o 

método de incorporação de produtos orgânicos no interior dos corpos cerâmicos é 

um dos que mais se destaca. Neste método, os produtos orgânicos incorporados à 

cerâmica se decompõem durante a queima deixando em seu lugar poros de 

diferentes tamanhos, dependendo da granulometria do material inserido. Além disso, 

um método eficiente de produção de membranas cerâmicas é o método de extrusão, 

uma vez que permite a fabricação de cerâmicas porosas com uma microestrutura 

controlada caracterizada por um tamanho de poro uniforme e uma orientação 

unidirecional.  

Visto a necessidade de separar as microalgas utilizadas na produção de 

biocombustíveis a partir de membranas cerâmicas e a obtenção das mesmas a 

preços mais competitivos, o presente trabalho teve como objetivo desenvolver 

membranas cerâmicas tubulares a partir de uma composição comercial de argila 

natural, pré-tratada e utilizando farinha e amido de mandioca como agente 

porogênicos, aplicadas na microfiltração tangencial de microalgas Acutodesmus 

obliquus, tendo a eficiência de cada membrana avaliada em termos do fluxo 

permeado, permeabilidade hidráulica, resistência mecânica e de remoção da 

turbidez. 
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1.1 OBJETIVO GERAL 

 

O presente trabalho teve como objetivo a obtenção de membranas 

cerâmicas permeáveis, seletivas e com significativa resistência mecânica, 

produzidas utilizando amido de mandioca catiônico e farinha de mandioca 

como agente porogênico, visando a separação de microalgas. 

 

1.2 OBJETIVOS ESPECÍFICOS 

 

Para alcançar o objetivo geral do trabalho, foram necessários cumprir alguns 

objetivos específicos. 

 Preparo das argilas e dos aditivos orgânicos; 

 Delineamento estatístico a fim de identificar as variáveis mais 

significativas para o processo de fabricação das membranas; 

 Obtenção das membranas cerâmicas tubulares conformadas por 

extrusão; 

 Ensaios fluidodinâmicos; 

 Determinação e caracterização da membrana de melhor condição. 
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2 REVISÃO BIBLIOGRÁFICA 

 

2.1 BIOCOMBUSTÍVEIS  

 

De acordo com definição da ANP (2016), os biocombustíveis são 

derivados de biomassa capazes de substituir total ou parcialmente os 

combustíveis de origem fóssil. O Brasil é pioneiro mundial no uso destes 

combustíveis, produzindo principalmente o etanol, a partir da cana-de-açúcar e, 

o biodiesel, a partir de óleos vegetais ou gorduras animais. 

O biodiesel é produzido comumente a partir da transesterificação de óleos 

ou gorduras (triglicerídeos) e de álcoois, na presença de um catalisador ácido ou 

alcalino, gerando também o glicerol como subproduto. A partir da esterificação 

de ácidos graxos também é possível se obter o biodiesel (VASUDEVAN e 

BRIGGS, 2008). 

Os biocombustíveis podem ser classificados como primários e 

secundários. Os primários são oriundos de biomassas naturais e não 

processadas, tais como lascas de madeira, resíduos animais, dentre outros; 

enquanto que os secundários são produzidos através do processamento de 

biomassa e são ainda subdivididos em três categorias de acordo com a matéria 

prima e tecnologia utilizada para a sua produção (NIGAM e SINGH, 2011). 

Os biocombustíveis são de 1° geração quando produzidos a partir de 

sementes, grãos ou açúcares (milho, soja, trigo, cevada, batata, cana-de-açúcar, 

beterraba sacarina, dentre outros); de 2° geração, quando produzidos a partir de 

biomassa lignocelulósica (madeira, palha e grama) e; de 3° geração, quando 

produzidos a partir de algas (NIGAM e SINGH, 2011; WEI et al., 2014). A 

classificação dos biocombustíveis de acordo com a matéria prima utilizada pode 

ser observada na FIGURA 1. 



23 
 

 
 

FONTE: Adaptado de NIGAM e SINGH (2011) e WEI et al. (2014). 

 

2.1.1 Matérias-primas para a produção de biocombustíveis 

 

A produção de biocombustíveis é uma alternativa para reduzir as 

emissões dos gases do efeito estufa, gerar empregos nas zonas rurais, promover 

o crescimento econômico de uma forma mais sustentável, diversificar as culturas 

agrícolas, além de alterar a fonte combustível, uma vez que são produzidos 

principalmente a partir de óleos, biomassa ou fontes de energia renováveis. O 

biodiesel e bioetanol são os biocombustíveis mais utilizados atualmente, uma 

vez que podem substituir sem muitas alterações o diesel e a gasolina, 

respectivamente (MATA et al., 2010). 

Atualmente tem-se buscado desenvolver biocombustíveis principalmente 

de terceira geração, pois ao contrário do que ocorre com os de 1° e de 2° 

geração, suas matérias-primas não demandam de grandes áreas de cultivo, não 

comprometendo assim a produção de alimentos destinados ao consumo 

humano, como ocorre com oleaginosas como milho, óleo de palma, soja, canola, 

coco, dentre outras (CHISTI, 2007; RÍOS et al., 2012). 

FIGURA 1 - CLASSIFICAÇÃO DE BIOCOMBUSTÍVEIS 
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O emprego de microalgas como fonte de combustível vem sendo discutido 

na literatura há alguns anos, porém, foi nestes últimos anos que esta aplicação 

começou a ser realmente levada a sério, devido ao elevado preço dos barris de 

petróleo e a preocupação cada vez maior com o agravamento do aquecimento 

global a partir da queima de combustíveis fósseis (CHISTI, 2007). Dependendo 

da espécie, as microalgas podem produzir diferentes tipos de lipídeos ou 

hidrocarbonetos, que são potenciais matérias-primas para a produção de 

combustíveis renováveis, como no caso do bioetanol, biodiesel e metano (MATA 

et al., 2010). 

As microalgas possuem algumas características peculiares que viabiliza 

o seu emprego na produção de biocombustíveis. Dentre estas características 

destacam-se as elevadas taxas de crescimento e produtividade (podendo dobrar 

sua biomassa em 24 horas), altas concentrações em óleos (> 50% do peso seco 

da biomassa), excelente capacidade de adaptação nas mais distintas condições 

ambientais e a não exigência de grandes áreas de terra cultivável (CHISTI, 2007; 

BRENNAN e OWENDE, 2010; RÍOS et al., 2012; BILAD et al., 2014). 

 

2.2 MICROALGAS 

 

As microalgas ou fito plânctons são microorganismos fotossintéticos, ou 

seja, são capazes de converter energia solar em química (MATA et al., 2010). 

Este mecanismo de fotossíntese permite que as microalgas absorvam 

nutrientes, metais e CO2, o que facilita a sua utilização como uma ferramenta de 

biorremediação (GERARDO et al., 2014). 

Estes microorganismos podem ser procariotas, como as cianobactérias, 

ou eucariotas, como as algas verdes (Chlorophyta), algas vermelhas 

(Rhodophyta) e diatomáceas (Bacillariophyta), que devido a sua estrutura 

simples, unicelular ou multicelular, podem crescer rapidamente e se adaptar ás 

mais distintas condições ambientais, desde que haja luz solar e alguns nutrientes 

simples que podem ser encontrados em todos os ecossistemas existentes na 

terra (BRENNAN e OWENDE, 2010; MATA et al., 2010). 
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As microalgas de forma geral são compostas predominantemente por 

proteínas, carboidratos e lipídeos. As composições de cada tipo de microalga 

são bem peculiares e são afetadas por fatores tais como espécie, nutrientes, 

temperatura, fotoperíodo, salinidade, fonte de carbono e intensidade de luz 

(CHISTI, 2007; RAMIREZ, 2013). 

Há relatos da aplicação de microalgas na alimentação direta ou indireta 

de humanos e animais, atuando como indicadores ambientais, biofertilizantes, 

no tratamento de resíduos, na produção de cosméticos e corantes, na remoção 

de CO2 de gases de combustão, dentre outros (BRENNAN e OWENDE, 2010; 

MATA et al., 2010). 

 

2.2.1 Scenedesmus sp. 

 

As microalgas Scenedesmus sp. (FIGURA 2) são algas verdes, 

pertencentes à família Scenedesmaceae, gênero Scenedesmus, e são 

encontradas predominantemente em águas doces e rios, mas podendo ser 

encontrada também com menor frequência em águas salobras (OLIVEIRA, 

2013). 

De acordo com Hegewald e Wolf (2003), recentemente algumas espécies 

do gênero Scenedesmus foram transferidas para o gênero Acutodesmus. A 

espécie utilizada neste estudo, Scenedesmus obliquus, passou a ser 

denominada Acutodesmus obliquus. 

 

 

 

 

 

  

 

 

NOTA: Microalga está com magnificação de 40x 

FONTE: Adaptado de OLIVEIRA, 2013. 

FIGURA 2 - MICROALGA Acutodesmus obliquus  
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Estes microorganismos podem ser compostos por células elipsoidais, 

fusiformes ou ovóides, com colônias alinhadas planamente e compostos 

geralmente de 4 a 8 células (RAMIREZ, 2013). 

Normalmente os teores de lipídeo nestas microalgas variam na faixa de 

11 a 20%, porém, há relatos na literatura de teores de lipídeo superiores a 70% 

nos casos em que o meio de cultivo foi otimizado (OLIVEIRA, 2013). 

 

2.3 MÉTODOS DE SEPARAÇÃO DE BIOMASSA 

 

Para que seja viável o cultivo de microalgas com concentrações grandes 

de células, faz-se necessários estudos de concentração destes microorganismos 

nos meios. A separação da biomassa das algas é um grande desafio 

principalmente devido ás taxas de crescimento elevadas, ao pequeno tamanho 

das células (entre 3 a 30 µm) e à sua baixa densidade (0,3 - 5 g/L) (BRENNAN 

e OWENDE, 2010; ZHANG et al., 2010; RÍOS et al., 2012). 

De acordo com Grima et al. (2003), Brennan e Owende (2010) e Mata et 

al. (2010), a etapa de separação ou recuperação de biomassa das microalgas é 

uma das fases mais desafiadoras do processo de produção, pois requer uma ou 

mais fases de separação de líquidos e sólidos e corresponde a cerca de 20 a 

30% dos custos totais de produção. 

A separação das algas comumente pode ser realizada a partir de métodos 

como centrifugação, filtração, sedimentação, floculação química e flotação 

(BRENNAN e OWENDE, 2010; MILLEDGE e HEAVEN, 2013). Algumas 

vantagens e desvantagens destes métodos, além das concentrações finais 

típicas de cada processo podem ser observadas na TABELA 1.  
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FONTE: Adaptado de MILLEDGE e HEAVEN (2013) e WEI et al. (2014). 

 

A seleção da melhor tecnologia de recuperação deve levar em conta 

algumas características da microalga, como o tipo, tamanho e densidade. 

Normalmente a separação envolve os estágios de recuperação e de 

concentração (BRENNAN e OWENDE, 2010). 

A etapa de recuperação visa separar a biomassa da suspensão a partir 

de tecnologias como flotação, floculação ou sedimentação. Por sua vez, o 

objetivo da etapa de concentração, como o próprio nome diz, é concentrar a 

cultura principalmente através de técnicas como a centrifugação e filtração 

(BRENNAN e OWENDE, 2010). 

Apesar da importância da separação de microalgas, atualmente não 

existe nenhum método universal para tal (MATA et al., 2010). No entanto, a 

filtração a partir de membranas de baixa pressão tem se destacado no processo 

Processo Vantagens Desvantagens 
Concentração 

final de 
sólidos (%) 

Recuperação 
(%) 

Centrifugação 

Pode ser aplicada à diferentes 
tipos de microalgas com 
recuperação rápida e eficiente 
das células 

Altos custos de investimento 
e de operação 

10 - 22 > 90 

Filtração 
Grande variedade de tipos de 
filtros e membranas 
disponíveis 

É mais adequado para 
células grandes; pode haver 
o entupimento e formação de 
incrustações nas 
membranas 
 

2 – 27 90 - 100 

Sedimentação 

Possui um baixo custo e tem 
potencial para ser uma etapa 
preliminar a fim de reduzir o 
consumo de energia e custos 
das fases seguintes 

Específico para algumas 
espécies, principalmente as 
não densas e móveis; a 
separação pode ser lenta e a 
concentração final baixa 

0,5 – 3 10 - 90 

Floculação 
química 

Vasta gama de floculantes de 
baixo custo disponíveis 

Contaminação química 3 – 8 66 - 98 

Flotação 

Pode ser mais rápida do que a 
sedimentação e demandar 
menor gasto energético do que 
a centrifugação 

Alto custo de investimento e 
de operação; específico para 
algumas espécies de 
microalgas 

7 50 - 90 

TABELA 1 - MÉTODOS DE SEPARAÇÃO DE MICROALGAS 
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de separação uma vez que é de fácil operação, possui diversas tecnologias a 

preços acessíveis, requer menor gasto energético, além de ser capaz de 

proporcionar uma elevada eficiência de separação sem a adição de 

contaminantes químicos, o que possibilita a reutilização da água (ZHANG et al., 

2010; RÍOS et al., 2012; BILAD et al., 2014). 

 

2.4 PROCESSO DE SEPARAÇÃO POR MEMBRANAS 

 

2.4.1 Membranas 

 

Membranas podem ser definidas como barreiras que separam duas fases 

e são capazes de restringir o transporte de uma ou várias espécies químicas 

presentes nas fases sob a influência de uma força de acionamento, podendo 

esta ser a pressão, concentração, temperatura, dentre outras (HABERT et al., 

2006; BILAD et al., 2014). A FIGURA 3 apresenta o esquema básico de 

funcionamento de uma membrana na separação de duas frações. 

 

 

 

 

 

 

   

FONTE: DOMINGUES, 2011. 

 

Na maioria dos processos de filtração que utilizam membranas, a 

alimentação é dividida em um retentado, que corresponde ao que é retido ou 

rejeitado pela membrana, e um permeado, que corresponde ao que permeia ou 

passa através da membrana (HOWE et al., 2002; BILAD et al., 2014). A taxa de 

FIGURA 3 - MECANISMO DE SEPARAÇÃO POR MEMBRANA 
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transporte de um determinado soluto através da membrana depende 

principalmente da forma, tamanho, temperatura, viscosidade e velocidade de 

escoamento do soluto (BILAD et al., 2014). 

O desempenho das membranas é avaliado principalmente a partir do fluxo 

permeado ou permeabilidade, que quantifica quão bem uma membrana permite 

ser permeada por um determinado fluido. Uma boa membrana deve ser capaz 

de manter a sua permeabilidade ao longo de todo o processo de filtração, de 

forma que o entupimento seja minimizado (BILAD et al., 2014). 

 

2.4.2 Vantagens e desvantagens do uso de membranas 

 

O estudo acerca da utilização de membranas tem sido muito visado nos 

últimos anos, uma vez que estas apresentam uma série de características que 

viabiliza o seu emprego em filtrações, como durabilidade à altas temperaturas, 

considerável resistência mecânica e a solventes orgânicos, inércia química e alta 

seletividade (HOWE et al., 2002; DOMINGUES, 2011).  

Além destas características, as membranas também possuem excelentes 

vantagens operacionais, uma vez que propiciam economia de energia, podem 

ser operadas de forma automática e contínua, possuem custos operacionais e 

de manutenção relativamente baixos, além de serem simples de se operar 

(HABERT et al., 2006; BILAD et al., 2014). 

Apesar das diversas vantagens em se utilizar membranas, as mesmas 

também apresentam certas limitações que restringem sua aplicação de forma 

mais generalizada, tais como polarização de concentração e fouling (BILAD et 

al., 2014). 

 

2.4.3 Filtração tangencial  

 

Uma característica importante do processo de separação por membranas 

é que além de poder ser operado com tipo de filtração frontal ou convencional 
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FIGURA 4 - FILTRAÇÃO CONVENCIONAL E TANGENCIAL 

(dead-end), os processos também podem ser operados em escoamento 

tangencial ou fluxo cruzado (cross-flow), como pode ser observado na FIGURA 

4. 

 

. 

 

 

 

 

FONTE: HABERT et al., 2006. 

 

Na filtração convencional o fluxo alimentado à membrana é permeado 

através da mesma e os materiais em suspensão são retidos, acumulando-se na 

superfície da membrana e ocasionando o fenômeno chamado de polarização de 

concentração. Na filtração tangencial a alimentação é feita tangencialmente ao 

longo da superfície da membrana e o fluxo alimentado é transportado 

transversalmente permitindo a permeação, enquanto que parte da solução escoa 

paralelamente a superfície da membrana em uma corrente denominada 

concentrado (HABERT et al., 2006; BILAD et al., 2014). 

 

2.4.4 Microfiltração 

 

A aplicação das membranas é determinada pelas características do 

produto a ser filtrado e a classificação destas membranas se dá conforme os 

tamanhos dos poros, podendo ser de macrofiltração ou filtração convencional 

(>10 µm), microfiltração (0,1-10 µm), ultrafiltração (0,01-0,1 µm), nanofiltração 

(0,001-0,01 µm) e osmose reversa (<0.001 µm) (HOWE et al., 2002; HABERT et 

al., 2006). A classificação das membranas de acordo com o tamanho dos poros 

pode ser observadas na FIGURA 5.  
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FIGURA 5 - CLASSIFICAÇÃO DAS MEMBRANAS  

 

 

 

 

 

 

FONTE: Adaptado de HABERT et al., 2006. 

 

A microfiltração é o processo de separação por membrana que mais se 

assemelha ao processo de filtração clássica. Os processos de microfiltração não 

necessitam de altas pressões (dificilmente ultrapassam 3 bar) como força motriz, 

uma vez que as membranas são relativamente abertas (HABERT et al., 2006). 

 

2.5 SEPARAÇÃO DE MICROALGAS A PARTIR DE MEMBRANAS 

 

A separação de microalgas a partir de membranas é uma alternativa 

interessante, uma vez facilita a reciclagem do meio de cultura, mantém nutrientes 

residuais no meio, promove a remoção de vírus e protozoários, além de 

proporcionar a obtenção de biomassa mais concentrada e ser mais eficiente 

energeticamente (AHMAD et al., 2012; BHAVE et al., 2012). 

Embora seja possível se obter uma redução de turbidez, remoção de 

agentes patogênicos e matérias orgânicas, como dito anteriormente, as 

membranas são suscetíveis à incrustações, que consistem em uma diminuição 

da permeabilidade ao longo do tempo e resultam no acúmulo de material na 

superfície da membrana durante a filtração, limitando a sua utilização. Com a 

redução da permeabilidade, menos água pode ser filtrada a uma dada pressão, 

ou são requeridas pressões mais elevadas para se manter o fluxo de permeado 

(SPINETTE, 2008). 
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A partir da filtração convencional é possível separar microalgas grandes, 

tais como Coelastrum proboscideum e Spirulina platensis, porém o mesmo não 

ocorre para organismos que se aproximam de dimensões bacterianas, como é o 

caso da Scenedesmus, Dunaliella e Chlorella (GRIMA et al., 2003).  

As membranas de ultrafiltração e microfiltração são recomendadas na 

separação/recuperação de microalgas, pois proporcionam uma permeabilidade 

mais elevada e menor quantidade de incrustações em relação ás outras 

membranas que requerem pressões mais elevadas (nanofiltração e osmose 

reversa) ou que operem no modo convencional (BILAD et al., 2014).  

Como a faixa de tamanho das microalgas varia entre 3 e 30 µm, sugere-

se que a microfiltração tenha o tamanho de poro mais adequado para a maioria 

das espécies de microalga existentes (BRENNAN e OWEND, 2010; MILLEDGE 

e HEAVEN, 2013).  

O primeiro estudo da utilização de membranas na recuperação de 

microalgas foi realizado em 1995 por Petruševski et al. (1995), onde foi 

investigada a capacidade de uma membrana com tamanho de poro de 0,45 µm, 

concentrar algas contidas em um grande volume de água a partir de um sistema 

de filtração tangencial. Foi possível obter uma recuperação de cerca de 70 a 

89% de microalgas a partir de uma concentração inicial de aproximadamente 2.5 

μg/L.  

Na TABELA 2 abaixo é possível observar alguns dos principais trabalhos 

na área de recuperação de microalgas a partir de membranas. 
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TABELA 2 - RECUPERAÇÃO DE ALGAS A PARTIR DE MEMBRANAS 

NOTA: Valor não fornecido pelo autor 

FONTE: O autor (2017) 

 

Zhang et al. (2010), empregou em escala laboratorial uma membrana de 

ultrafiltração produzida a partir de fibra oca de cloreto de polivinila e com 

tamanho de poros de 50 kDa. A microalga utilizada pelos autores foi concentrada 

cerca de 150 vezes e a turbidez média encontrada foi de 0,018 NTU. Em seu 

trabalho, Gerardo et al. (2014), investigou a viabilidade de microfiltração de 

microalgas Scenedesmus sp., chegando a concentrar a microalga em 

aproximadamente 170 vezes, obtendo recuperação de 99,9% das células de 

microalgas.  

 

2.6 FATORES QUE LIMITAM O FLUXO  

 

Embora a tecnologia de filtração por membranas seja uma boa alternativa 

na recuperação de microalgas, este processo empregado em larga escala é 

prejudicado devido a alguns fenômenos que limitam o fluxo permeado pela 

membrana (WEI et al., 2014). 

 
Rossi et al. 

(2008) 
Zhang et al. 

(2010) 
Ahmad et al. 

(2012) 
Bhave et al. 

(2012) 
Gerardo et al. 

(2014) Referência 

Espécie da 
microalga 

Arthrospira 
platensis 

Scenedesmus 
quadricauda 

Chlorella sp 
Nannochloropsis 

sp. 
Scenedesmus 

sp. 

Tipo de 
filtração 

Ultrafiltração Ultrafiltração Microfiltração Microfiltração Microfiltração 

Material da 
membrana 

Zircônia, titânia 
e alumina 

Cloreto de 
polivinila 

Acetato de 
celulose 

Fluoreto de 
polivinilideno 

Polietersulfona 

Tamanho do 
poro 

50,0 kD 50,0 kDa 1,2 μm 0,1 e 0,2 µm 0,1 µm 

Parâmetros 
v = 1,0 - 3,0 m/s      

∆P = 1,0 bar 
v = 0,2 m/s 

∆P = 0,3 bar 
v = 0,13 - 4,0 m/s               

∆P = 1,0 bar 
v = 0,3 - 0,9 m/s                 

∆P = 0,2 - 1,8 bar 
v = 1,0 m/s                

∆P = 3,5 bar 

Fluxo médio 
40,0 - 78,8 

Kg/m2.h 
45,5 

 Kg/m2.h 
86,0 - 110,0 

Kg/m2.h 
35,0 - 684,0 

Kg/m2.h 
72,4  

Kg/m2.h 

Eficiência de 
separação * 100% * 99 - 100% 99,9% 
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FIGURA 6 - FENÔMENOS QUE PROCICIAM A QUEDA DE FLUXO  

2.6.1 Polarização de concentração e fouling 

 

Sempre que se realizam processos de filtração a partir de membranas, 

independente se a operação é tangencial ou convencional, há um aumento da 

concentração de espécies retidas na superfície da membrana. A polarização de 

concentração provoca uma resistência adicional à transferência de massa da 

solução através da membrana, fazendo com que haja uma queda do fluxo 

permeado. Nas operações em escoamento tangencial a polarização de 

concentração se estabelece em questão de minutos (HABERT et al., 2006).  

Além do fenômeno da polarização de concentração, outros fenômenos 

podem provocar a diminuição do fluxo permeado nas membranas. O conjunto de 

alterações provocadas na membrana pelas espécies presentes na solução é 

denominado incrustação ou fouling. Enquanto no fenômeno da polarização de 

concentração o declínio do fluxo ocorre de forma acentuada, no fenômeno de 

fouling esse declínio ocorre de forma lenta e gradual (HABERT et al. 2006), como 

pode ser observado na FIGURA 6. 

 

    

 

 

 

 

 

FONTE: HABERT et al,. 2006. 

 

O fenômeno da polarização de concentração pode ser reversível ou semi-

reversível, uma vez que após a limpeza da membrana, a permeabilidade do 

solvente é parcialmente recuperada. Nos fenômenos de fouling ocorrem 
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deposições reversíveis ou irreversíveis de solutos solidificados, que resultam em 

um significativo aumento da resistência hidráulica e redução do fluxo permeado 

ao longo do tempo (SPINETTE, 2008; HE et al., 2012). 

De acordo com Habert et al. (2006), os principais fenômenos que 

contribuem para o surgimento do fouling ocorrem devido à adsorção das 

moléculas de soluto na superfície da membrana e/ou no interior de seus poros 

devido a interações físico-químicas com o material da membrana; entupimento 

de poros por moléculas ou partículas em suspensão, ocasionado por um 

bloqueio dos poros e; depósito de material em suspensão sobre a superfície da 

membrana com formação de uma torta de filtração. Uma esquematização dos 

mecanismos envolvidos na diminuição do fluxo permeado das membranas pode 

ser observado na FIGURA 7. 

 

 

FONTE: Adaptado de HANEDA, 2006. 

 

Os procedimentos de controle de incrustações mais frequentemente 

utilizados incluem o uso de membranas alternativas, modificação das condições 

de operação e a limpeza da membrana (HE et al., 2012). Uma diminuição de 

fouling nas membranas causado por polarização de concentração pode ser 

observado ao se trabalhar com altas velocidades de fluxo cruzado e baixas 

pressões transmembranares (WEI et al., 2014).   

 

FIGURA 7 - MECANISMOS ENVOLVIDOS NA DIMINUIÇÃO DE FLUXO 
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2.7 MATERIAIS CERÂMICOS 

 

Há um grande interesse em se trabalhar com materiais cerâmicos 

porosos, uma vez que estes materiais possibilitam operar em uma grande faixa 

de temperatura, além de possuírem alta permeabilidade, elevada inércia 

química, baixa condutividade térmica, baixa densidade, dentre outros. Estas 

características dos materiais cerâmicos fazem com que estes sejam susceptíveis 

a uma grande variedade de aplicações como membranas, sensores, isolantes, 

biomateriais, dentre outros (DUTRA e PONTES, 2002; ROSA et al., 2006; SILVA 

e LIRA, 2006). 

O emprego de membranas cerâmicas em processos de separação tem 

aumentado a cada dia, porém nem sempre a utilização de tais membranas é 

viável devido ao alto custo de se fabricar as mesmas. Este alto valor está 

associado à utilização frequente de matérias-primas sintéticas (zircônia, alumina, 

titânia e sílica) (SILVA e LIRA, 2006; KUMAR et al., 2015; LORENTE-AYZA et 

al., 2015a). 

 

2.7.1 Formação de poros 

 

Os poros encontrados em materiais cerâmicos podem ser do tipo poro 

aberto ou fechado. Durante o processo de sinterização, ocorre uma redução da 

área superficial da cerâmica, promovendo o fechamento dos poros. Os poros 

abertos ou interligados têm contato com a superfície externa do material, 

enquanto que os poros fechados ou isolados possuem em seu interior uma 

parcela de ar que constitui o poder isolante destes materiais. A granulometria ou 

tipo de material presente na cerâmica é que irá condicionar a formação de poros 

abertos ou fechados (VAN VLACK, 1973; DUTRA e PONTES, 2002). 

Grande parte dos métodos utilizados para criar poros em corpos 

cerâmicos são baseados em modelos de misturas utilizando materiais de 

sacrifício ou agentes porogênicos (ROSA et al., 2006; YANG e TSAI, 2008; 

MOHANTA et al., 2014). Os agentes porogênicos incorporados à cerâmica por 
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este método são removidos durante a queima, deixando em seu lugar poros de 

diferentes tamanhos, dependendo da granulometria do material inserido 

(DUTRA e PONTES, 2002; YANG e TSAI, 2008; LI et al., 2013). 

De acordo com Chavalier et al. (2008) e Lorente-Ayza et al. (2015b), a 

etapa de sinterização normalmente ocorre em temperaturas na faixa de 900 a 

1500 °C e é fundamental para conferir resistência mecânica à cerâmica.  

A adição de diferentes componentes geradores de poros em materiais 

cerâmicos vem sendo estudada por diversos autores. A TABELA 4 a seguir 

sumariza algumas das características principais de trabalhos nesta área. 

 

TABELA 3 - UTILIZAÇÃO DE ADITIVOS COMO AGENTES POROGÊNICOS 

Referência Aditivo 
Porcentagem 

do Aditivo 
Temperatura de 

Sinterização  
Porosidade Aparente Conformação 

Rosa et al. 
(2006) 

Aditivo inorgânico 
(processo de 

patente) 
60,0% 1150 e 1250 ⁰C >60% Colagem 

Yang e Tsai 
(2008) 

Amido de milho 
0,0, 5,0, 10,0; e 

15,0% 
1200 ⁰C 23,4, 31,7, 38,1 e 43,9% 

 
Extrusão 

Prado et al., 
(2012) 

Fibras de 
polipropileno 

0; 1,2; 2,5; 5,0 e 
7,5% 

1500 ⁰C 0,7, 5,2, 13,2, 21,6%, * 
 

Prensagem 

Li et al.,  
(2013) 

Amido de trigo 
0; 10,0, 20,0, 
30,0 e 40,0% 

1450 ⁰C 
68,1, 72,1, 75,2, 81,1, 

77,6% 

 
Prensagem 

Topates et al. 
(2013) 

Amido de batata 
0,10,0 ,20,0 e 

30,0% 
1750 ⁰C 51,5, 58,8, 61,3 e 65,8% 

 
Prensagem 

Mohanta et al. 
(2014) 

Casca de arroz 
5; 10; 15; 20; 30 

e 40% 
1700 ⁰C 

20,9, 22,5, 26.8, 37,1, 47,8 
e 53,4% 

 
Prensagem 

Lorente-Ayza          
et al. (2015b) 

Amido de batata, 
trigo, ervilha e 

milho 
15% 1100 ⁰C 37,1, 36,5, 36,8 e 44,0% 

 
Prensagem 

NOTA: * Valor não fornecido pelo autor.  

FONTE: O autor (2017).  

 

Todos os autores apresentados acima produziram corpos cerâmicos e 

realizaram suas respectivas sobre os mesmos, com exceção de Rosa et al. 

(2006), que desenvolveu tubos cerâmicos para a microfiltração de combustíveis. 

No referido trabalho, os autores avaliaram as propriedades físicas, 

fluidodinâmicas e mecânicas de placas e tubos obtidos a partir da utilização de 
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um aditivo inorgânico como agente gerador de poros. Os resultados encontrados 

neste trabalho demonstraram a eficiência da adição do aditivo orgânico, uma vez 

que foi possível obter corpos cerâmicos com uma porosidade elevada (>60%), 

elevados valores de coeficiente de rejeição (>99,4%) e permeabilidade média de 

27 Kg/m2.h.bar, valores estes que são adequados para tubos cerâmicos 

comerciais. 

Lorente-Ayza et al. (2015b) analisou as características das membranas 

cerâmicas ao se adicionar amido oriundo de 4 tipos de vegetais (trigo, batata, 

ervilha e milho). O comportamento das membranas contendo amido foi 

comparado com uma amostra de referência (sem a adição de amido). Os 

resultados dos referidos autores indicaram que ao comparar a amostra de 

referência com as amostras em que o amido foi adicionado, houve um aumento 

da porosidade em relação à amostra de referência (19%). 

No trabalho de Li et al. (2013) foi possível observar o aumento da 

porosidade em decorrência do aumento dos teores de amido na faixa de 0 a 

30%. No entanto para a fração de 40% de amido, houve um decréscimo da 

porosidade. De acordo com os autores, tal comportamento ocorreu pois as 

amostras não foram sinterizadas completamente e, portanto, estavam frágeis e 

propensas a quebrar, sugerindo que existe um limite superior para o teor de 

amido. Este mesmo comportamento foi observado no trabalho de Prado et al. 

(2012) para a composição contendo 7,5% de fibras de polipropileno. Não foi 

possível obter um valor de porosidade para esta porcentagem de aditivo, pois o 

material não suportou o processo de queima e se rompeu, chegando ao ponto 

de pulverizar a sua matriz. 

Pode-se verificar que em todos os estudos, à medida que se aumenta a 

quantidade de aditivo utilizado, aumenta-se também a quantidade de poros 

gerados, contanto que não se ultrapasse o limite superior de aditivo. Desta forma 

é comprovada a eficiência do aumento de porosidade promovido no corpo 

cerâmico decorrente da incorporação de agentes porogênicos. 
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2.7.1.1 Aditivos Orgânicos 

 

Como pode ser observado na TABELA 3, os amidos, são largamente 

utilizados como agentes porogênicos, uma vez que possuem características 

essenciais que viabiliza a sua utilização como aditivo orgânico em corpos 

cerâmicos. Este aditivo age como um ligante devido a sua capacidade de 

gelificação na água, fazendo com que as partículas cerâmicas fiquem 

consolidadas; propicia a criação de porosidade no corpo cerâmico, à medida que 

libera espaços quando queimados a 500 °C; além de serem baratos e fáceis de 

queimar (CHEVALIER et al., 2008; LORENTE-AYZA et al., 2015b). 

O amido catiônico é obtido a partir de reagentes que possuem radicais 

com carga positiva, como é o caso da imina, amina, amônio, sulfona e fosfônio. 

Como o amido catiônico é formado por cargas positivas, o mesmo tem a 

capacidade de atrair partículas ou superfícies de cargas negativas (TRINDADE 

e ASSAD, 2009). Quando em contato com a água presente na argila, o amido 

tende a se aglomerar formando flocos, possibilitando a obtenção de uma 

membrana com poros de diferentes formas e tamanhos. 

 

2.7.2 Conformação 

 

O processo de conformação se baseia em forçar a passagem de um 

material através do orifício de uma matriz por meio de uma fieira, tendo a 

desejada geometria de seção transversal regular e constante (YANG e TSAI, 

2008). De acordo com Yang e Tsai (2008) e Lorente-Ayza et al. (2015a), o 

método de extrusão permite a fabricação de cerâmica porosa com uma 

microestrutura controlada, caracterizada por um tamanho de poro uniforme e 

com orientação unidirecional. 
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FIGURA 8 - ETAPAS DA MANUFATURA DAS MEMBRANAS CERÂMICAS 

3 MATERIAIS E MÉTODOS 

 

3.1 MANUFATURA DAS MEMBRANAS CERÂMICAS 

 

O processo de manufatura das membranas seguiu as etapas descritas na 

FIGURA 8. A manufatura das membranas e os ensaios fluidodinâmicos foram 

realizados no laboratório de cerâmica da UFPR. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

FONTE: O autor (2017). 
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3.1.1 Matérias-primas 

 

As matérias-primas utilizadas para o desenvolvimento das membranas 

cerâmicas foram as argilas natural e pré-tratada, além dos agentes porogênicos, 

amido de mandioca catiônico e farinha de mandioca torrada. As argilas natural e 

pré-tratada foram caracterizadas a partir de ensaios de análise granulométrica, 

espectrometria de fluorescência de raios-X, difração de raios-X, microscopia 

eletrônica de varredura, espectroscopia por dispersão de energia de raios-X e 

análise termogravimétrica. 

 

3.1.1.1 Argila 

 

As membranas foram produzidas utilizando uma composição comercial 

de argila do tipo faiança, que é caracterizada como uma cerâmica branca 

portadora dos minerais calcita e dolomita, que pode ser sinterizada até 1250 °C 

e que apresenta uma maior porosidade quando comparada aos demais tipos de 

argila (>3%) (AARÃO, 2015). A argila utilizada foi obtida na Cermassas - 

Pastacer Ltda. (Campo Largo/PR).  

As argilas foram submetidas à secagem em estufa por 12 horas e 

desagregadas a partir de uma galga granulométrica. Após a desagregação, a 

argila foi utilizada de duas formas: natural (AN) e pré-tratada (AT). A argila 

denominada natural foi a que não sofreu tratamento térmico enquanto que na 

argila denominada pré-tratada foi realizado um tratamento térmico. Durante este 

tratamento térmico a argila foi submetida à 500°C durante 24 horas para verificar 

uma possível modificação de suas propriedades e garantir que os poros 

formados na membrana fosse oriundos apenas dos agentes porogênicos 

inseridos e não de materiais orgânicos de constituição da argila. 

Posteriormente para ambas as argilas foi realizada uma moagem em 

moinho de bolas de bancada (TECNAL) com bolas e carcaça em alumina, 

durante 4 horas. Toda a argila passante em peneira de #60 Tyler/Mesh foi 
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FIGURA 9 - ETAPAS DE PROCESSAMENTO DA ARGILA: OBTENÇÃO DA ARGILA ÚMIDA (8a), 
SECAGEM (8b), DESAGREGAÇÃO (8c), MOAGEM (8d) E PENEIRAMENTO (8d) 

utilizada neste estudo (LORENTE-AYZA et al., 2015a). As etapas de 

processamento da argila estão apresentadas na FIGURA 9. 

 

 

 

 

 

FONTE: O autor (2017). 

 

3.1.1.2 Amido de mandioca 

 

O amido de mandioca (AM) utilizado foi o amido de mandioca catiônico do 

tipo Superion 300 com DS 0,033 a 0,036 mol/mol. O referido amido foi fornecido 

pelo Grupo Horizonte - Agrícola Horizonte Ltda. e pode ser observado na 

FIGURA 10. O AM não foi submetido à nenhum tipo de processamento antes de 

se realizar a mistura com as demais matérias-primas. 

 

 

 

 

 

 

 

FONTE: O autor (2017). 
 

 

 

 

FIGURA 10 - AMIDO DE MANDIOCA CATIÔNICO 
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3.1.1.3 Farinha de mandioca 

 

A farinha de mandioca (FM) torrada utilizada foi a da marca Amafil e pode 

ser observada na FIGURA 11.  

 

 

 

 

 
FONTE: O autor (2017). 

 

A farinha utilizada foi submetida à secagem em estufa durante 12 horas e 

peneirada em uma peneira de #60 Tyler/Mesh (0,250 mm). 

 

3.1.2 Mistura das matérias-primas 

 

Os aditivos orgânicos (AM e/ou FM) foram misturados com a AN e/ou AT 

e homogeneizados com água. Foi feita a adição de água até que a massa 

formada tivesse a plasticidade necessária para ser conformada por extrusão.  

 

3.1.3 Conformação 

 

As membranas foram conformadas por extrusão em uma maromba de 

laboratório (FIGURA 12).  

 

 

FIGURA 11 - FARINHA DE MANDIOCA TORRADA 
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FIGURA 12 - CONFORMAÇÃO DAS MEMBRANAS POR EXTRUSÃO 

FIGURA 13 - DIMENSÕES DA MEMBRANA 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

FONTE: O autor (2017). 

 

As membranas obtidas apresentaram as dimensões de diâmetro externo 

de 18,85 mm, espessura de 4,05 mm e comprimento de 200 mm, conforme 

apresentado na FIGURA 13. A utilização de membranas na forma tubular está 

associada a uma maior permeabilidade e menor resistência de filtração, quando 

comparada a suportes na forma de placas ou discos (CHEN et al., 2015). 

 

 

 

 

 

 

 

 

FONTE: O autor (2017). 
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FIGURA 14 - FOTOBIORREATORES DO NPDEAS – UFPR 
 

3.1.4 Sinterização 

 

Após extrusadas e secas a temperatura ambiente por 24 horas, as 

membranas foram sinterizadas. A sinterização ocorreu em forno da marca Linn 

- Elektro Therm, na faixa de 872 a 1278 °C, rampa de aquecimento de 5 °C/min, 

tempo de permanência no patamar de queima de 30 ou 120 minutos e 

resfriamento natural. 

 

3.2 MICROALGA 

 

A microalga utilizada para a realização dos testes foi do tipo Acutodesmus 

obliquus, proveniente dos fotobiorreatores do NPDEAS (Núcleo de Pesquisa e 

Desenvolvimento de Energia Autossustentável - UFPR), a qual foi cultivada 

através de uma rota fotoautotrófica usando água e efluente de dejeto suíno com 

2,5% (v/v) como meio de cultura. As culturas frescas foram utilizadas com 15 

dias de crescimento na fase exponencial dos fotobiorreatores (FIGURA 14), 

mantidas em condições ambientais de temperatura, irradiação e supridos de ar 

comprimido com 0,04% (v/v) de CO2. 

 

 

 

 
 
 
 
 
 

 
 
 
 
 
 

FONTE: NPDEAS (2011) 
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- Fluxo permeado 

- Permeabilidade 

- Remoção da turbidez 

- Resistência mecânica 

Planejamento Composto Central          
(1º PCC) (2 variáveis) 

Planejamento Composto Central           
(2º PCC) (3 variáveis) 

FRX, DRX, MEV, 

EDS, TGA, ߝ e 
tamanho do poro 

 

3.3. ANÁLISE ESTATÍSTICA 

 

A sequência adotada para a realização dos experimentos está 

apresentada na FIGURA 15. Todos os experimentos realizados foram 

executados de forma aleatória para evitar erros sistemáticos. 

 

 

 

 

 

 

 

  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
 
NOTA: AT - Argila pré-tratada; AN - Argila natural; AM - Amido de mandioca catiônico; FM - 
Farinha de mandioca torrada; T - Temperatura de sinterização; t - Tempo de permanência no 
patamar de queima; MEV - Microscopia eletrônica de varredura; EDS - Espectroscopia por 
dispersão de energia de raios-X; DRX - Difração de raios-X; FRX - Espectrometria de 
fluorescência de raios-X; TGA - Análise termogravimétrica; ߝ - Porosidade aparente;  
 

FONTE: O autor (2017). 

Avaliação dos agentes 
porogênicos (AM e FM)  

- Fluxo permeado 

- Permeabilidade 

Avaliação dos 
parâmetros AN, AT, AM 

e T  

FRX, DRX, MEV, EDS, 
TGA, resistência 

mecânica, ߝ e 
tamanho do poro 

Respostas 

Caracterização da 
melhor condição 

Respostas 

Respostas 

Caracterização da 
melhor condição 

Planejamento Fatorial Fracionado (PF) 

Avaliação dos 
parâmetros AT, AN, 

agentes porogênicos, T 
e t 

- Fluxo permeado 

- Permeabilidade 

- Remoção da turbidez 

FIGURA 15 - SEQUÊNCIA DO PLANEJAMENTO EXPERIMENTAL ADOTADO 
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3.3.1 Codificação das variáveis reais 

 

Uma vez que planejamentos estatísticos são capazes de permitir a 

realização de experimentos significativos e confiáveis com menores erros 

experimentais, menor tempo de experimento e menores custos de execução dos 

ensaios, um planejamento foi adotado para a condução dos experimentos deste 

estudo (DOMINGUES, 2011). 

Para que fosse possível realizar o planejamento composto central, os 

níveis das variáveis estudadas necessitaram ser codificados 

(adimensionalizados). Esta codificação ocorreu por meio da equação 1 de 

codificação.  

 

ܺ௡ =  
(௑ି௑బ)

೉శభష೉షభ
మ

                                                   (1) 

Onde, 

ܺ௡ - Variável na forma codificada; 

ܺ - Variável a ser calculada;  

ܺ଴ - Variável no ponto central; 

ܺାଵ e ܺିଵ - Variáveis no nível superior e inferior, respectivamente.  

 

Este tipo de planejamento estatístico avalia os efeitos de cada variável em 

5 diferentes níveis (-, -1, 0, +1, +). O valor de  utilizado está apresentado nas 

suas respectivas matrizes de modo que o PCC seja ortogonal, ou seja, um 

planejamento onde a matriz de variância e covariância é diagonal e os 

parâmetros estimados não estão correlacionados entre si (BOX et al., 1978).  

O valor de  foi determinado a partir da equação 2. 

 

ߙ = ቀ
ொீ

ସ
ቁ

ቀ
భ
ర

ቁ
                                                                  (2) 

Sendo, 

ܳ = ൫(ܩ + ܶ)ଵ/ଶ − ଵ/ଶ൯ܩ
ଶ
                                    (3) 
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ܩ) Número de pontos fatoriais - ܩ = 2௞, se completo); 

ܶ - Número de pontos adicionais no PCC (ܶ = 2݇ + número de réplicas 

centrais). 

 

3.3.2 Planejamento Fatorial (PF) 

 

Foi realizado um planejamento fatorial testando as combinações dos 

fatores a fim de identificar as variáveis significativas para o processo de 

manufatura das membranas. As respostas analisadas foram fluxo permeado e a 

permeabilidade hidráulica. O planejamento fatorial realizado foi fracionário 2k-2, 

tendo 6 variáveis, totalizando 16 experimentos, sendo realizados em triplicata. 

As variáveis consideradas foram: AN e AT, no nível -1 (0%) e nível +1 (100%); 

AM e/ou FM, no nível -1 (0%) e nível +1 (5%); O percentual de 5% de aditivo 

adicionado foi baseado nos trabalhos Yang e Tsai (2008) e Mohanta et al. (2014), 

uma vez que estes autores obtiveram resultados satisfatórios de porosidade ao 

se adicionar uma pequena porcentagem de agente porogênico.  

As demais variáveis consideradas foram as temperaturas de sinterização, 

no nível -1 (950 °C) e nível +1 (1150 °C) e; tempo de permanência no patamar 

de queima, no nível -1 (30 min) e nível +1 (120 min). A taxa de aquecimento foi 

fixada em 5 °C/min. A TABELA 4 apresenta os valores codificados e reais das 

variáveis adimensionais.  

 

TABELA 4 - VALORES REAIS E NÍVEIS CODIFICADOS PARA AS VARIÁVEIS DO PF 
 

 

 
 
 
 
 
 
FONTE: O autor (2017). 
 

Variáveis 
Valores reais e níveis codificados 

- 1 + 1 

AN (%) 0 100 
AT (%) 0 100 
FM (%) 0 100 
AM (%) 0 100 
T (°C) 950 1150 
t (min) 30 120 
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Na TABELA 5 é possível observar a matriz do planejamento fatorial 

fracionado 26-2, com os valores codificados e valores reais das variáveis 

estudadas. 

 

TABELA 5 - MATRIZ DO PF 

 
NOTA: X1 - Variável codificada para o percentual de argila natural; X2 - Variável codificada para 
o percentual de argila pré-tratada; X3 - Variável codificada para o percentual de farinha de 
mandioca; X4 - Variável codificada para o percentual de amido de mandioca; X5 - Variável 
codificada para a temperatura de sinterização; X6 - Variável codificada para o tempo de 
permanência de no patamar de queima. 
 
FONTE: O autor (2017). 
 

3.3.3 Planejamento Composto Central (1º PCC) (2 variáveis) 

 

A partir da determinação das variáveis que mais influenciaram o processo, 

encontradas a partir do PF, foi realizado um planejamento composto central com 

2 variáveis em dois níveis (2k, k=2), 3 réplicas no ponto central, 4 experimentos 

no ponto axial, com α de ortogonalidade de 1,147, totalizando 11 experimentos. 

Todos os experimentos foram realizados em triplicata a fim de se obter a média 

dos valores.  

Membrana 

Variáveis codificadas Variáveis reais 

X1 X2 X3 X4 X5 X6 
AN 
(%) 

AT 
(%)        

FM 
(%) 

AM 
(%) 

T     
(°C) 

t  
(min) 

1 -1 -1 -1 -1 -1 -1 0 0 0 0 950 30 
2 + 1 -1 -1 -1 +1 -1 100 0 0 0 1150 30 
3 -1 +1 -1 -1 +1 +1 0 100 0 0 1150 120 
4 +1 +1 -1 -1 -1 +1 100 100 0 0 950 120 
5 -1 -1 +1 -1 +1 +1 0 0 100 0 1150 120 
6 +1 -1 +1 -1 -1 +1 100 0 100 0 950 120 

7 -1 +1 +1 -1 -1 -1 0 100 100 0 950 30 
8 +1 +1 +1 -1 +1 -1 100 100 100 0 1150 30 
9 -1 -1 -1 +1 -1 +1 0 0 0 100 950 120 

10 +1 -1 -1 +1 +1 +1 100 0 0 100 1150 120 
11 -1 +1 -1 +1 +1 -1 0 100 0 100 1150 30 
12 +1 +1 -1 +1 -1 -1 100 100 0 100 950 30 
13 -1 -1 +1 +1 +1 -1 0 0 100 100 1150 30 

14 +1 -1 +1 +1 -1 -1 100 0 100 100 950 30 
15 -1 +1 +1 +1 -1 +1 0 100 100 100 950 120 

16 +1 +1 +1 +1 +1 +1 100 100 100 100 1150 120 
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As variáveis independentes foram X1 (percentual de amido de mandioca) 

e X2 (percentual de farinha de mandioca). Os limites inferiores e superiores dos 

agentes porogênicos adicionados foram definidos de acordo com Li et al. (2013) 

e Topates et al. (2013), que variaram os teores de amidos de trigo e batata 

adicionados entre 0 a 30% e obtiveram resultados satisfatórios de porosidade. 

Neste planejamento foram adotados como respostas o fluxo permeado sob 

diferentes pressões de operação, a permeabilidade hidráulica e a remoção da 

turbidez. 

Os experimentos do 1º PCC foram realizados fixando-se a melhor 

condição do tipo de argila (AT), temperatura de sinterização (1150 °C), tempo de 

permanência no patamar de queima (30 min) e taxa de aquecimento (5 °C/min) 

obtida no PF, com o objetivo de verificar a influência dos agentes porogênicos 

AM e FM. A TABELA 6 apresenta os valores reais e os respectivos níveis 

codificados das variáveis do 1º PCC. 

 

TABELA 6 - VALORES REAIS E NÍVEIS CODIFICADOS PARA AS VARIÁVEIS DO 1°PCC 

Variáveis 
Valores reais e níveis codificados 

-α -1 0 +1 +α 

AM 0 0,9 7 13,1 14 
FM 0 0,9 7 13,1 14 

 
FONTE: O autor (2017). 

 

A TABELA 7 apresenta a matriz do 1º PCC com os valores codificados e 

reais das variáveis estudadas. 
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TABELA 7 - MATRIZ DO 1º PCC 

 

 

 

 

 

 

 

 

NOTA: X1 - Variável codificada para o percentual de amido de mandioca; X2 - Variável 
codificada para o percentual de farinha de mandioca. 
 
FONTE: O autor (2017). 

 

3.3.4 Planejamento Composto Central (2º PCC) (3 variáveis) 

 

A partir das respostas obtidas a partir do 1º PCC foram realizados 

experimentos para verificar a influência da variável AM, T e composição dos 

diferentes tipos de argila. 

Para o 2º PCC, foram empregadas 3 variáveis em dois níveis (2k, k=3), 3 

réplicas no ponto central, 6 experimentos no ponto axial, totalizando 17 

experimentos. Todos os experimentos foram realizados em duplicata, totalizando 

34 experimentos.  

As respostas avaliadas foram o fluxo permeado, permeabilidade 

hidráulica, remoção da turbidez e resistência mecânica. Os experimentos foram 

realizados fixando-se o tempo de permanência no patamar de queima (30 

minutos) e a taxa de aquecimento (5 °C/min). Na TABELA 8 estão relacionadas 

os valores reais e os respectivos níveis codificados das variáveis do 2º PCC. 

 

 

 

Membrana 
Variáveis Codificadas Variáveis Reais 

X1 X2 AM (%) FM (%) 

17 -1 -1 0,9 0,9 
18 -1 +1 0,9 13,1 
19 +1 -1 13,1 0,9 
20 +1 +1 13,1 13,1 
21 - α 0 0 7 
22 + α 0 14 7 
23 0 - α 7 0 
24 0 + α 7 14 
25 0 0 7 7 
26 0 0 7 7 
27 0 0 7 7 
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TABELA 8 - VALORES REAIS E NÍVEIS CODIFICADOS PARA AS VARIÁVEIS DO 2°PCC 

FONTE: O autor (2017). 

 

A TABELA 9 apresenta a matriz do 2º PCC com os valores codificados e 

reais das variáveis estudadas. 

 

TABELA 9 - MATRIZ DO 2º PCC 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
 
 
 
 
NOTA: X1 - Variável codificada para o percentual de argila pré-tratada; X2 - Variável codificada 
para o percentual de amido de mandioca; X3 - Variável codificada para a temperatura de 
sinterização. 
 
FONTE: O autor (2017). 

 

 

 

 

Variáveis 
Valores reais e níveis codificados 

-α -1 0 +1 +α 

AT (%) 23 30 50 70 77 

AM (%) 12,35 15 22,5 30 32,65 

T (°C) 872 1000 1075 1150 1278 

Membrana 
Variáveis codificadas Variáveis reais 

X1 X2 X3 
Argila 
 (%) 

Amido  
(%) 

T 
 (°C) 

28  -1  -1  -1 30 15 1000 
29  -1 -1 +1 30 15 1150 
30  -1  +1 -1 30 30 1000 
31  -1  +1  +1 30 30 1150 
32 +1  -1  -1 70 15 1000 
33  +1  -1  +1 70 15 1150 
34  +1  +1 -1 70 30 1000 
35  +1 +1  +1 70 30 1150 
36  -α 0 0 23 22,5 1075 
37  +α 0 0 77 22,5 1075 
38 0  -α 0 50 12,35 1075 
39 0  +α 0 50 32,65 1075 
40 0 0  -α 50 22,5 872 
41 0 0 +α 50 22,5 1278 
42 0 0 0 50 22,5 1075 
43 0 0 0 50 22,5 1075 
44 0 0 0 50 22,5 1075 
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FIGURA 16 - EQUIPAMENTO DE FILTRAÇÃO 

3.4 ENSAIOS FLUIDODINÂMICOS 

 

3.4.1 Equipamento de filtração 

 

O sistema de filtração desenvolvido consistiu de um tanque de 

alimentação com capacidade máxima para 15 L, uma bomba para circulação do 

fluido (marca SEAFLO, modelo SFDP1-014-100-22, vazão volumétrica e 

pressão máxima de 5,0 L/min e 6,9 bar, respectivamente), acionada por fonte 

(ICEL Manaus modelo PS-6000 30V/6A), rotâmetro (Tecnofluid série TRP-330-

5), manômetro (Ø63 Glicerina Genebre - 3822N com escalas de 0 a 2,0 bar) e 

um módulo metálico com anéis “o’ring”, onde a membrana cerâmica foi 

posicionada para a realização dos testes. A esquematização do sistema de 

filtração pode ser observada na FIGURA 16. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

FONTE: O autor (2017) 

 

O escoamento do fluido no sistema ocorre tangencialmente através da 

cavidade interna da membrana, de forma que a solução escoe paralelamente à 

superfície da membrana. O transporte do líquido permeado é realizado 

transversalmente por gradiente de pressão e regulado através de uma válvula.  
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O processo foi realizado em regime de batelada com operação em modo 

de reciclo, a fim de manter o volume inicial da solução de microalgas constante. 

O equipamento foi operado mantendo-se a vazão e velocidade de escoamento 

do fluido e temperatura constante a 257 L/h, 0,79 m/s e 20±5 °C, 

respectivamente, variando-se apenas a queda de pressão aplicada (0, 0,2, 0,4, 

0,6, 0,8 e 1,0 bar). A área de permeação da membrana foi 90,71 mm2. 

 

3.4.2 Compactação 

 

O fluxo permeado em uma membrana de filtração pode diminuir devido a 

efeitos de compactação que podem ser causados devido ao fouling e/ou da 

polarização de concentração, que tornam a estrutura da membrana mais densa 

e proporcionam uma menor permeabilidade. A diminuição do fluxo permeado 

ocorre, pois quando a membrana é submetida à pressão, a mesma sofre uma 

deformação mecânica que causa o adensamento da sua estrutura. Na 

compactação, a membrana é submetida a uma pressão superior a de operação 

para garantir que não ocorrerá compactação da mesma durante os testes 

(PERSSON et al., 1995; MULDER, 1996; SILVA, 2009; FERREIRA, 2014).  

A compactação é uma etapa importante pois permite que a membrana 

seja caracterizada a partir do fluxo de água, uma vez que é possível avaliar a 

funcionabilidade do sistema, a capacidade de filtração da membrana, além de 

obter referências para verificar a eficiência da limpeza após o uso. Nesta etapa 

é definido o fluxo constante, sem entupimento da membrana e que será utilizado 

como referência para comparação com outros fluidos (MULDER, 1996). 

Antes de cada experimento, a membrana foi operada com água sob 

pressão transmembranar de 1,5 bar e com medições realizadas a cada 5 

minutos. Após a compactação das membranas com água, foram conduzidos 

testes para determinar o fluxo permeável e permeabilidade hidráulica das 

mesmas sob diferentes pressões e então as membranas foram submetidas à 

limpeza. Se o fluxo encontrado nas pressões medidas for menor do que o valor 

de estabilidade de fluxo compactado, deve-se realizar uma nova limpeza.  
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3.4.3 Fluxo permeado 

 

De acordo com Ushikubo et al. (2006a) o fluxo permeado (ܬ) pode ser 

determinado pela equação 4 e pode ser definido como a massa (݉௣) que 

atravessa a área da membrana (ܣ௣) por um determinando tempo (ݐ). 

 

ܬ =
௠೛

஺೛.௧
                                                        (4) 

 

A determinação deste parâmetro foi realizada por gravimetria, utilizando 

uma balança acoplada à saída do fluxo permeado. O fluxo foi coletado sob 

diferentes pressões em um béquer tarado e posicionado sobre uma balança. O 

valor da massa contida no béquer foi registrado para cada instante de tempo.  

 

3.4.4 Permeabilidade hidráulica 

 

A permeabilidade hidráulica é um importante parâmetro utilizado para 

caracterizar a capacidade de permeação que a membrana oferece a um dado 

solvente e indicar o grau de integridade da mesma. Este parâmetro não depende 

apenas do material e morfologia da membrana, mas também das características 

da solução e temperatura do ensaio (MULDER, 1996; HABERT et al., 2006).  

A permeabilidade hidráulica pode ser definida como o coeficiente angular 

obtido a partir da curva dos fluxos permeados de água versus diferentes 

pressões transmembranares aplicadas à membrana e, pode ser calculada a 

partir da equação 5 (ALMANDOZ et al., 2004; NANDI et al., 2008; BILAD et al., 

2012; KUMAR et al., 2015). 

 

ܬ =  ௣.∆ܲ                                                     (5)ܮ
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Onde: 

 ;Fluxo permeado - ܬ

 ;௣- Permeabilidade hidráulicaܮ

∆ܲ - Pressão transmembranar. 

 

3.4.5 Remoção de Turbidez 

 

A remoção de turbidez da cultura de microalgas foi determinada em NTU 

(Unidade Nefelométrica de Turbidez) a partir do turbidímetro AP 2000 

(PoliControl) e calculada de acordo com Nogueira e Venturini (2007) e Belibi et 

al. (2015), conforme apresentado na equação 6. Ao início e fim de cada batelada, 

foram retiradas alíquotas para a análise da turbidez. 

 

ܴܶ (%) =
௅బି௅ಷ

௅బ
. 100                                             (6) 

Onde, 

ܴܶ - Remoção da turbidez; 

 .ி - Leituras da turbidez inicial e do permeado em NTU, respectivamenteܮ ଴ eܮ

 

3.4.6 Resistências de filtração 

 

Nas operações de filtração o fluxo de permeado pode ser reduzido por 

meio de fatores ocasionados devido à obstrução dos poros, como ocorre na 

polarização de concentração e fouling. Estes fatores dificultam o transporte 

através da membrana, uma vez que propiciam uma resistência adicional à 

transferência de massa. Este fenômeno é denominado resistência em série 

(HABERT et al., 2006; AHMAD et al., 2012). 

No caso de uma membrana porosa, o fluxo de permeado através da 

membrana (ܬ) é diretamente proporcional à pressão transmembranar (∆ܲ), 



57 
 

 
 

inversamente proporcional à resistência da membrana (்ܴ) e a viscosidade do 

fluido (0,001 =ߤ Pa.s) e, pode ser calculada a partir da equação 7 

(JIRARATANANON e CHANACHAI, 1996; SPINETTE, 2008). 

 

ܬ =
∆௉

ோ೅.ఓ
                                                   (7) 

 

De acordo com Chang e Kim (2005) e Ushikubo et al. (2006b) a resistência 

total da membrana, ்ܴ, pode ser determinada a partir da equação 8. 

 

்ܴ = ܴெ + ܴி + ܴ௉                                          (8) 

Onde,  

ܴெ - Resistência intrínseca da membrana (membranas limpas ou novas e pode 

ser determinada a partir de testes com água); 

ܴி - Resistência devido a ocorrência do fouling, de caráter irreversível; 

ܴ௉ - Resistência devido ao fenômeno de polarização de concentração. 

 

De acordo com Jiraratananon e Chanachai (1996), a resistência de 

polarização de concentração ocorre devido a formação de uma camada de gel 

polarizada ou por uma camada semi-reversível na superfície da membrana e 

pode ser desmembrada em dois temos como expresso na equação 9. 

 

ܴ௉ = ܴ௣,௥௘ + ܴ௉,௜௥                                             (9) 

Onde, 

ܴ௣,௥௘ - Resistência devido à polarização reversível de uma camada de gel sobre 

a membrana (pode ser removida a partir de baixos fluxos de água); 
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ܴ௉,௜௥- Resistência devido a camada semi-reversível (pode ser removida utilizando 

altos fluxos de água). 

 

A partir da definição destes dois termos referentes à ܴ ௉, a equação 8 pode 

ser reescrita resultando na equação 10 e, os valores de ܴெ, ܴி e ܴ௉ podem ser 

determinados a partir das equações 11, 12 e 13, respectivamente (CHANG e 

KIM, 2005; JIRARATANANON e CHANACHAI; 1996). 

 

்ܴ = ܴெ + ܴி + ܴ௣,௥௘ + ܴ௉,௜௥                                   (10) 

 

ܴெ =
∆௉

ఓೢ௃ೢ
                                                      (11) 

 

ܴி =
∆௉

ఓೢ௃"ೢ
− ܴெ                                               (12) 

 

ܴ௉ =
∆௉

ఓೢ௃ᇱೢ
− (ܴெ + ܴி)                                      (13) 

Onde, 

 ;௪ - Viscosidade da água (0,001 Pa. s)ߤ

 ;௪ - Fluxo permeado pela membrana limpaܬ

 ;௪ - Fluxo de água medido após a limpeza com alta vazão (remoção de ܴ௉,௜௥)"ܬ

 .௪- Fluxo de água medido após a limpeza com baixa vazão (remoção de ܴ௣,௥௘)′ܬ

 

3.4.7 Procedimento de limpeza 

 

Ao término de cada ensaio, realizou-se um procedimento de limpeza das 

membranas e do equipamento de filtração a fim de preservar as características 

do equipamento e recuperar a capacidade de permeabilidade da membrana. 
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3.4.7.1 Limpeza do sistema de filtração  

 

A limpeza do sistema de filtração procedeu da seguinte forma: 

 Circulação de água “sem presença do módulo de filtração” por 3 vezes, 

adicionando um novo volume de alimentação e retirando o velho; 

 Recirculação de uma solução de hipoclorito de sódio (NaClO) a 1000 ppm 

por 5 minutos juntamente com água quente; 

 Circulação de água para retirada dos resíduos de microalga e do 

hipoclorito de sódio. Este procedimento foi realizado por 3 vezes e, a cada 

adição de água era descartado o volume antigo 

 

3.4.7.2 Limpeza da membrana 

 

O procedimento de limpeza da membrana foi realizado de acordo com 

Bilad et al. (2012). A membrana foi lavada com água e detergente para a 

remoção da camada de microalga acumulada, em seguida foi submetida a um 

banho ultrassom por 10 minutos e imersa em NaClO a 1000 ppm durante três 

horas. 

 

3.5 CARACTERIZAÇÃO DAS MATÉRIAS-PRIMAS E DAS MEMBRANAS 

 

3.5.1 Análise granulométrica 

 

Foi utilizada a análise granulométrica para determinar a distribuição das 

partículas contidas nas amostras de argila. Para tal, foi utilizado um granulômetro 

da marca Microtrac S3500 Particle Size Analyzer, capaz de medir tamanho de 

partículas de 0,02 a 2800 µm. Tal análise foi realizada no Laboratório de Análise 

de Minerais e Rochas (LAMIR) - UFPR. 
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3.5.2 Espectrometria de fluorescência de raios-X (FRX) 

 

A técnica de Espectrometria de fluorescência de raios-X (FRX), foi 

utlizada para determinar quantitativamente a composição química das argilas. 

Para tal, foi utilizado espectrômetro PANalytical, modelo Axios Max, com tubo de 

raios-X de Rh (ródio) 4 kV. O software utilizado para interpretação dos dados foi 

o SuperQ 5l. Estas análises foram realizadas no LAMIR - UFPR. 

 

3.5.3 Difração de raios-X (DRX) 

 

A técnica de Difração de raios-X (DRX), foi realizada com a finalidade de 

identificar as fases cristalinas e minerais presentes nas amostras. Foi utilizado 

um difratômetro de marca PANalytical, modelo EMPYREAN, com detector 

X’Celerator, tubo de cobre e, Software para interpretação X’Pert High Score Plus. 

O ângulo 2θ variou de 3,5 a 70°. Estas análises foram realizadas no LAMIR - 

UFPR. 

 

3.5.4 Microscopia eletrônica de varredura (MEV) e Espectroscopia por dispersão 

de energia de raios-X (EDS) 

 

As estimativas dos tamanhos das partículas e da morfologia das argilas e 

das membranas foram obtidas a partir de uma análise de microscopia eletrônica 

de varredura (MEV). Um equipamento de Espectroscopia por dispersão de 

energia de raios-X (EDS) foi acoplado ao MEV para determinar a composição 

química elementar dos componentes da amostra. 

Os ensaios de MEV e EDS foram realizados a partir de um microscópio 

eletrônico de varredura TESCAN VEGA3 LMU, com resolução de 3 nm e que 

permite magnificações de até 300 Kx. A análise química de EDS foi realizada a 

partir de um software AZ Tech (Advanced) com detector tipo SDD de 80 mm². 

Estes ensaios foram realizados no Centro de Microscopia Eletrônica (CME) - 

UFPR. 
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3.4.5 Análise termogravimétrica (TGA) 

 

A análise termogravimétrica (TGA) é uma técnica que consiste em avaliar 

a variação de massa (agregação ou perda) da amostra em função do tempo e 

temperatura, de modo a conhecer as temperaturas de decomposição das 

amostras. A estabilidade térmica das amostras foi avaliada por meio de curvas 

da perda de massa em função da temperatura. 

As análises térmicas foram realizas em um equipamento TGA 4000, 

modelo Pyris-6 fornecido pela Perkin-Elmer. As análises foram conduzidas em 

uma panelinha de platina sob atmosfera de ar sintético com vazão de 50 mL/min, 

faixa de temperatura de 30 a 1000 °C, e taxa de aquecimento de 5 °C/min. Em 

todos os experimentos foi utilizada massa das amostras variando entre 5,041 a 

5,526 mg de amostra. Os ensaios foram realizados na Central Analítica – UFPR. 

 

3.4.6 Resistência mecânica 

 

Foram realizados ensaios de resistência mecânica das membranas a fim 

de avaliar a carga máxima suportada pelas mesmas. Estas cargas foram 

determinadas a partir do teste de resistência à flexão em 3 pontos, utilizando 

uma máquina universal de ensaios, EMIC - DL 30000, com capacidade máxima 

de carga de 300 kN, a uma velocidade constante de 5 mm/min. A distância entre 

os pontos de apoio foi de 90 mm.  

A análise da carga de ruptura foi realizada no Laboratório de Tecnologia 

da Madeira (LTM) - UFPR e, a resistência à flexão foi determinada segundo 

David et al. (2014) e Kumar et al. (2015), conforme equação 14. 

 

ߪ =
଼ி ௗ೐ೣ೟

గ(ௗర
೐ೣ೟ିௗర

೔೙೟)
                                         (14) 

 

Onde: 

  ;Resistência mecânica da membrana - ߪ
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 ;Força aplicada - ܨ

 ;Distância entre os pontos de apoio -  ܮ

݀௜௡௧ e ݀௘௫௧ - Diâmetros interno e externo, respectivamente. 

 

3.4.7 Porosidade aparente  

 

A determinação da porosidade aparente das amostras foi realizada a 

partir do método de imersão utilizando o princípio de Arquimedes. Para tal, foi 

adotada a metodologia utilizada por Santana (2005), que consistiu na pesagem 

do material seco (ܯ௦) após permanecer por 2 horas em uma estufa a 110 °C. A 

etapa seguinte consistiu na determinação da massa úmida (ܯ௨) e a massa 

imersa (ܯ௜). Para a determinação ܯ௨ e ܯ௜ foi necessário ferver as amostras por 

2 horas. 

De acordo Santana (2005), Souza (2011) e Rodrigues et al. (2012), a 

porosidade aparente (PA) pode ser determinada a partir da equação 15. 

 

(%) ߝ =
ெೠିெೞ

ெೠିெ೔
. 100                                     (15) 

Onde: 

  ;Porosidade Aparente - ߝ

 ;௜ - Massa úmida, seca e imersa, respectivamenteܯ ௦ eܯ ,௨ܯ

 

3.4.8 Determinação do diâmetro médio dos poros  

 

O tamanho dos poros de membranas porosas pode ser determinando a 

partir da equação de Hagen-Poiseuille, admitindo-se que a membrana apresente 

poros de forma cilíndrica e uniforme. Desta forma, o diâmetro médio dos poros 

pode ser calculado a partir da equação 16 (ALMANDOZ et al., 2004; HABERT et 
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al., 2006; MONASH e PUGAZHENTHI, 2011; VASANTH et al., 2013; KUMAR et 

al., 2015). 

 

݀௣ = 2. ቂ
௅೛଼ఓೢఛ௘

ఌ
ቃ

଴,ହ
                                               (16) 

Onde, 

݀௣ - Diâmetro médio do poro; 

  ;௣ - Permeabilidade hidráulica (determinada a partir da equação 5)ܮ

 ;௪ - Viscosidade da água (0,001 Pa.s)ߤ

߬ - Fator de tortuosidade (normalmente utilizado como 1 para poros cilíndricos); 

݁ - Espessura da membrana; 

 ,Porosidade da membrana determinada a partir do princípio de Arquimedes - ߝ

de acordo com Monash e Pugazhenthi (2011), Vasanth et al. (2013) e Kumar et 

al. (2015).  

 

Normalmente os diâmetros de poros de membranas cerâmicas calculados 

a partir da equação de Hagen-Poiseuille (equação 16) são sempre inferiores aos 

tamanhos reais os poros. Desta forma, os diâmetros de poros estimados a partir 

da referida equação tem sido frequentemente utilizados uma vez que fornece a 

média de poros contidos na membrana (MONASH e PUGAZHENTHI, 2011).  
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4 RESULTADOS E DISCUSSÕES 

 

4.1 CARACTERIZAÇÃO DA MATÉRIA-PRIMA 

 

As composições da AN e AT foram caracterizadas de acordo com suas 

propriedades químicas, morfológicas e térmicas. Os tópicos a seguir apresentam 

uma descrição dos resultados obtidos a partir destas análises. 

 

4.1.1 Análise granulométrica 

 

As FIGURAS 17 e 18 apresentam, respectivamente, as distribuições 

granulométricas da AN e AT após moagem e peneiramento a #60 Tyler/Mesh 

(0,250 mm). Foram determinados os parâmetros D10, D50 e D90, que são os 

tamanhos das partículas abaixo de 90%, 50% e 10%, respectivamente, do 

volume total da amostra (LORENTE-AYZA et al., 2015b). 

 

 

 

 

 

 

 

 

A curva granulométrica para a AN apresentou comportamento unimodal 

(gaussiano), com D10 de 1,28 µm, D50 de 8,32 µm, D90 de 39,97 µm e diâmetro 

médio de partícula de 8,32 µm. A curva granulométrica para a amostra de AT 

está apresentada na FIGURA 18. 

FIGURA 17 - CURVA DE DISTRIBUIÇÃO GRANULOMÉTRICA DA AN 
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A curva granulométrica para a AT apresentou um comportamento de 

distribuição de tamanho de partículas bimodal bem definido, com duas faixas de 

distribuição de partículas, tendo D10 de 1,81 µm, D50 de 12,75 µm, D90 de 56,59 

µm e diâmetros médios de 47,47 µm e 8,56 µm. 

A partir dos valores de diâmetros médios encontrados nas distribuições 

granulométrica de AN (8,32 µm) e AT (47,47 µm e 8,56 µm), pode-se afirmar que 

o tratamento térmico realizado na argila promoveu uma aglomeração das 

partículas, uma vez que a AT apresentou dois diâmetros médios, equivalentes 

ás duas faixas de distribuição das partículas.  

A utilização de material argiloso com partículas de menor tamanho pode 

proporcionar melhoras nas propriedades mecânicas, além de apresentar uma 

maior reatividade e, logo, uma melhor sinterabilidade (CARVALHO, 2013). 

 

4.1.2 Espectrometria de fluorescência de raios-X (FRX) 

 

As composições da AN e AT foram determinadas a partir da técnica de 

FRX e podem ser observadas na TABELA 10, expressas na forma de óxidos. 

 

 

FIGURA 18 - CURVA DE DISTRIBUIÇÃO GRANULOMÉTRICA DA AT 
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TABELA 10 - CARACTERIZAÇÃO QUÍMICA DA AN E AT POR FRX 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
NOTA: P.F. - Perda ao fogo  
FONTE: O autor (2017). 

 

A partir da análise química realizada pela técnica de FRX, pode se 

verificar que a composição dos constituintes de ambas as argilas é bem similar, 

sendo constituída majoritariamente por SiO2 e Al2O3, além de outros óxidos em 

pequenas quantidades. 

A perda ao fogo (P.F.) a 1000 °C durante duas horas está relacionada à 

diminuição da água de constituição e/ou matéria orgânica (volátil) contida nas 

amostras e, teve variação de 7,1 a 12,6%. A diminuição da P.F. observada entre 

a AN e AT se deve possivelmente ao pré-tratamento ao qual a AT foi submetida. 

 

4.1.3 Difração de raios-X (DRX) 

 

As fases cristalinas e possíveis amorfas das amostras de AN e AT foram 

caracterizadas por DRX e os difratogramas destas amostras estão apresentados 

na FIGURA 19. 

 

 

Óxidos 
AN 
(%) 

AT 
 (%) 

SiO2 54,7 58,9 

Al2O3 21,4 22,8 
CaO 4,1 3,9 
MgO 3,1 3,2 
Fe2O3 1,6 1,6 

TiO2 1,2 1,0 

K2O 0,9 0,9 

Na2O 0,1 0,2 

ZrO2 0,1 0,1 

P2O5 0,1 0,1 

SO3 0,1 0,1 

Rb2O <0,1 <0,1 
SrO <0,1 <0,1 
P.F. 12,6 7,1 
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FIGURA 19 - DIFRATOGRAMA DA AN (a) E AT (b)  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Pode-se observar que os espectros das amostras de AN e AT apresentam 

uma forte semelhança, uma vez que grande parte de seus picos coincidem. As 

amostras também apresentam uma estrutura amorfa muito semelhante, 

identificada a partir da base irregular dos difratogramas. Provavelmente estas 

fases amorfas ocorreram devido a presença de resíduos orgânicos nas argilas. 

Nos referidos difratogramas é possível observar a presença de picos 

cristalinos mais expressivos referentes ao quartzo, caracterizado pela distância 

interplanar de 3,34 Å, 4,26 Å e 1,82 Å; caulinita, 7,17 Å, 1,49 Å e 3,58 Å; dolomita, 

2,88 Å, 1,79 Å e 2,19 Å; calcita, 3,04 Å, 2,09 Å e 2,29 Å; talco, 9,35 Å, 1,53 Å e 

4,59 Å; anatásio, 3,51 Å, 1,89 Å e 2,38 Å; além da fase de feldspato alcalino 

caracterizado por 3,29 Å, 3,24 Å e 4,23 Å, identificada somente na amostra de 

AT (WEB MINERAL, 2016). Os componentes minerais identificados nos 

difratogramas, assim como suas composições químicas são apresentados na 

TABELA 11. 
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TABELA 11 - CARACTERIZAÇÃO QUÍMICA DA AN E AT POR DRX 

 

FONTE: O autor (2017). 

 

O tratamento térmico ao qual a argila foi submetida possivelmente 

promoveu a formação de uma nova fase cristalina, fase esta feldspato 

potássico na forma de microclina. 

 

4.1.4 Microscopia eletrônica de varredura (MEV) e Espectroscopia por dispersão 

de energia de raios-X (EDS) 

 

A morfologia das argilas foi avaliada por MEV utilizando tensão de feixe 

de 10kV, são apresentadas na FIGURA 20. É possível observar que a estrutura 

das argilas é caracterizada por partículas de diferentes formas e tamanhos, com 

característica rugosa, presença de aglomerados, distribuição aleatória e 

relativamente complexa de poros (identificados por regiões negras), havendo 

uma maior ocorrência destes, nas micrografias referentes à AT. 

Em ambas as amostras pode-se verificar que as partículas não estão 

interligadas em estruturas monolíticas (KLITZKE, 2011), estando as partículas 

da AT ainda mais dispersas e menos compactadas que as partículas da AN. A 

aglomeração das partículas da AN pode estar associada à matéria orgânica 

contida na mesma. O tratamento térmico ao qual a AT foi submetida possibilitou 

uma maior dispersão das partículas. 

 

AN AT 

Mineral Composição 
Química 

Mineral Composição 
Química 

Quartzo SiO2 Quartzo SiO2 
Dolomita CaMg(CO3)2 Dolomita CaMg(CO3)2 
Calcita Ca(CO3) Calcita Ca(CO3) 

Caulinita  Al2(Si2O5)(OH)4 Caulinita  Al2(Si2O5)(OH)4 
Anatásio TiO2 Anatásio TiO2 

Talco Mg3(Si2O5)2(OH)2 Talco Mg3(Si2O5)2(OH)2 

  
Feldspato 
alcalino 

KAlSi3O8 
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FIGURA 20 - MICROGRAFIAS DA AN E AT COM MAGNIFICAÇÃO DE 1000 (a), 2000 (b) e 5000 x (c)        

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

A partir da análise de EDS, foi possível obter a composição química 

elementar quantitativa das argilas, conforme apresentada na TABELA 12.  

 

TABELA 12 - CARACTERIZAÇÃO QUÍMICA ELEMENTAR DA AN E AT POR EDS 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 

FONTE: O autor (2017). 

 

A partir da análise realizada foi possível confirmar a presença dos 

elementos obtidos a partir da análise de fluorescência de raios-X (FRX) que 

apresentaram composição igual ou superior a 0,9% (em massa), conforme 

apresentado na TABELA 10. Pode-se observar na TABELA 12 que as 

Elementos  
AN       
(%) 

AT     
(%) 

Si 51,35 51,00 
Al 32,60 31,70 
Mg 3,35 3,92 
Ca 5,15 5,38 
Fe 2,76 2,80 
C 2,27 1,91 
K 2,03 2,02 

Ti 1,48 1,57 
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FIGURA 22 - PERDA DE MASSA EM FUNÇÃO DA TEMPERATURA DA AN (a) E AT (b) 

FIGURA 21 - ESPECTROS DE EDS DAS AMOSTRAS DE AN (a) E AT (b)  

composições elementares das matérias-primas não diferem muito entre si, 

apresentando elevados percentuais de Si e Al, nas formas de sílica (SiO2) e 

alumina (Al2O3).  

Os óxidos de sílicio e alumínio estão presentes principalmente como fases 

de quartzo (SiO2) e caulinita (Al2(Si2O5)(OH)4), conforme pode ser observada na 

TABELA 11 e FIGURA 19.  Os traços de carbono identificados pela análise de 

EDS são oriundos de matéria orgânica contida nas amostras. A FIGURA 21 

apresenta o espectrograma das micro-análises realizadas nas amostras da AN 

e AT. 

 

  

 

 

 

 

 

 

 

 

4.1.5 Análise termogravimétrica (TGA) 

 

As curvas de variação da massa em função das temperaturas estão 

contidas na FIGURA 22. A temperatura de decomposição das amostras variou 

de 30 a 1000 °C, com taxa de aquecimento de 5 °C/min.  
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A partir das curvas apresentadas pode-se notar que entre as temperaturas 

de 30 °C e 700 °C ocorreu uma perda de massa de cerca de 15% para AN e 

11% para AT, decorrente da eliminação da água e matéria orgânica contida na 

amostra (SILVA e LIRA, 2006; DONADEL, 2010; DEY et al., 2011). Uma vez que 

a AT já havia passado por um tratamento térmico prévio, a perda de massa nesta 

argila foi menor.  

A partir de 700 °C ocorreram perdas de massa menos expressivas em 

decorrência da decomposição, perdas de carbonatos e hidróxidos (SILVA e 

LIRA, 2006; SILVA et al., 2013). Como há uma tendência de não ocorrer perdas 

significativas de massa em temperaturas superiores à 1000 °C, a temperatura 

ótima de trabalho para ambas as argilas varia entre 1000 °C e 1250 °C 

(temperatutra máxima suportada pela argila faiança antes que ocorra a fusão).  

 

4.2 PLANJAMENTO FATORIAL (PF)  

 

Os resultados médios das respostas obtidas experimentalmente em 

função das seis variáveis analisadas (AN, AT, FM, AM, T e t), estão 

apresentados na TABELA 13. As respostas de fluxo permeado médio para cada 

pressão e permeabilidade hidráulica foram calculadas de acordo com as 

equações 4 e 5, respectivamente.  

Não foi possível obter resultados para as membranas 1, 5, 9 e 13, uma 

vez que os valores das variáveis AN e AT estipuladas pelo PF foi de 0%. De 

acordo com os valores apresentados na TABELA 13, é possível observar que os 

valores de fluxo permeado variaram de 2,23 Kg/m2.h (membrana 12) a 132,96 

Kg/m2.h (membrana 11), enquanto que as permeabilidades variaram de 18,28 

Kg/m2.h.bar (membrana 2) a 141,45 Kg/m2.h.bar (membrana 11).  
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TABELA 13 - MÉDIA DAS RESPOSTAS DO PF 

 

NOTA: Ja - Fluxo permeado médio de água (Kg/m2.h); Lp - Permeabilidade hidráulica 
(Kg/m2.h.bar); ∆P - Pressão transmembranar (bar). 

FONTE: O autor (2017). 

  

A partir dos dados contidos na referida tabela, é notável que a membrana 

11 foi a que apresentou a melhor eficiência de filtração, obtendo o maior fluxo 

permeado dentre as membranas analisadas, independente da pressão de 

trabalho, sendo 132,96 Kg/m2.h o maior fluxo permeado quando operando a 1,0 

bar. Os fluxos obtidos foram superiores aos encontrados por alguns autores 

como Silva e Lira (2006), Macedo (2009) e Delcolle (2010). 

Silva e Lira (2006) produziram membranas tubulares de aluminossilicatos 

de magnésio e cordierita, sinterizadas também a 1150 °C e com tamanho de 

poros de 1,4 µm, obtendo fluxo permeado de 67,8 Kg/m2.h.  

Macedo (2009), utilizou uma membrana de microfiltração (0,45 µm) 

comercial fornecida pela PAM membranas e obteve o maior fluxo hidráulico 

médio em suas análises quando operou a 1 bar, sendo este igual a 89,54 

Kg/m2.h. Delcolle (2010) também obteve os maiores valores de fluxo médio 

quando trabalhou com pressão de 1 bar. O referido autor produziu membranas 

Membrana 
∆P=0,2 bar ∆P=0,4 bar ∆P=0,6 bar ∆P=0,8 bar ∆P=1,0 bar 

Lp 
Ja Ja Ja Ja Ja 

1 0 0 0 0 0 0 

2 2,73 ± 0,26 6,68 ± 0,67 10,54 ± 0,82 13,58 ± 1,39 17,57 ± 0,74 18,28 ± 0,40 

3 18,41 ± 0,35 33,46 ± 0,56 48,13 ± 0,12 65,62 ± 0,05 79,91 ± 0,51 77,59 ± 0,09 

4 2,57 ± 0,14 5,87 ± 0,66 9,19 ± 0,31 14,19 ± 0,27 19,29 ± 0,54 20,88 ± 0,55 

5 0 0 0 0 0 0 

6 4,25 ±0,72 9,62 ± 1,02 16,69 ± 0,22 23,68 ± 0,46 31,67 ± 0,68 34,45 ± 0,26 

7 6,72 ± 0,12 13,57 ± 0,84 20,64 ± 0,92 25,60 ± 0,39 34,11 ± 0,19 33,40 ± 0,22 

8 6,79 ± 1,20 20,72 ± 0,81 34,38 ± 0,49 46,59 ± 1,30 57,14 ± 0,33 63,29 ± 0,43 

9 0 0 0 0 0 0 

10 9,38 ± 0,89 20,16 ± 0,93 34,05 ± 0,94 45,36 ± 0,12 54,82 ± 0,73 58,04 ± 0,67 

11 20,58 ± 0,92 52,19 ± 0,04 80,86 ± 0,57 110,32 ± 0,32 132,96 ± 0,77 141,45 ± 0,08 

12 2,23 ± 0,75 4,66 ± 0,69 9,10 ±1,62 13,50 ±1,39 17,22 ± 0,62 19,39 ± 0,13 

13 0 0 0 0 0 0 

14 4,44 ± 0,51 9,80 ± 0,90 17,20 ± 1,48 23,94 ± 0,37 31,41 ± 0,87 34,04 ± 0,36 

15 16,21 ± 0,29 49,71 ± 0,59 71,69 ± 0,85 98,46 ± 1,17 126,88 ± 0,99 135,05 ± 0,94 
16 11,54 ± 0,26 22,29 ± 0,83 36,10 ± 0,97 46,69 ± 0,26 58,53 ± 1,56 59,19 ± 0,29 
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FIGURA 23 - DIAGRAMA DE PARETO COM AS VARIÁVEIS ESTUDADAS PARA A 
RESPOSTA PERMEABILIDADE DURANTE O PLANEJAMENTO FATORIAL 26-2 

cerâmicas utilizando sacarose como agente gerador de poros e obteve fluxo 

permeado médio de 175 Kg/m2.h.  

A eficiência da membrana 11 também pode ser analisada a partir da 

permeabilidade hidráulica da mesma, uma vez que também apresentou o maior 

resultado dentre as analisadas, sendo este igual a 141,45 Kg/m2.h.bar. O 

resultado obtido está dentro da faixa dos valores encontrados por Zhou et al. 

(2009) ao se analisar uma membrana de microfiltração com tamanho de poros 

de 0,2 μm (132,60 - 315,40 Kg/m2·h.bar), e é superior aos valores encontrados 

por Seffaj et al. (2005) (9,40 Kg/m2.h.bar); Nogueira e Venturini (2007) (56,32 - 

68,22 Kg/h.m2.bar); Vasanth et al. (2013) (133,20 Kg/m2.h.bar); Emani, et al. 

(2014) (13,14 Kg/m2.h.bar) e; Chen et al. (2015) (7,40 - 24,80 Kg/m2.h.bar).  

A partir de uma análise dos dados contidos na TABELA 13, foi adotado 

para este planejamento fatorial fracionário uma área de rejeição de 5% em um 

teste de hipóteses t de Student. As variáveis independentes foram relacionadas 

com a resposta permeabilidade hidráulica, permitindo obter um diagrama de 

Pareto, conforme apresentado na FIGURA 23. Foram avaliadas apenas as 

variáveis lineares, não considerando suas interações.  
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A partir do diagrama de pareto apresentado na FIGURA 23, pode-se 

observar que a única variável que influenciou na resposta permeabilidade 

hidráulica foi a AT, à medida que apresentou significância estatística de 95% de 

confiança, dentro da faixa analisada. Como a variável AT apresenta efeitos 

positivos na resposta e sua utilização maximiza a resposta de permeabilidade, 

esta variável foi analisada durante a realização do 1° PCC.  

 

4.3 1° PLANEJAMENTO COMPOSTO CENTRAL (1º PCC)  

 

Como no PF a variável mais significativa foi a AT, realizou-se o 1º PCC 

com o intuito de verificar a influência dos aditivos orgânicos misturados em 

diferentes proporções nas respostas. Foram adotados como valores fixos o tipo 

de argila (AT), T (1150 °C), t (30 min) e rampa de aquecimento (5 °C/min). Os 

resultados médios das respostas obtidas experimentalmente em função das 

variáveis agentes porogênicos (FM e AM) e T estão apresentados na TABELA 

14. O fluxo permeado médio para cada pressão assim como a permeabilidade 

foram calculados de acordo com as equações 4 e 5, respectivamente.  

 

TABELA 14 - MÉDIA DAS RESPOSTAS DO 1º PCC 

Membrana 
∆P=0,2 bar ∆P=0,4 bar ∆P=0,6 bar ∆P=0,8 bar ∆P=1,0 bar 

Lp 
Ja Jm Ja Jm Ja Jm Ja Jm Ja Jm 

17 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 
18 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 

19 
83,73 
± 0,86 

81,07 
± 0,49 

211,67
± 0,29 

145,05 
± 0,51 

321,68 
± 0,72 

131,78 
± 0,83 

450,75 
± 0,55 

133,59 
± 0,44 

545,61 
± 0,27 

121,86 
± 0,93 

581,58 
± 0,88 

20 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 
21 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 
22 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 
23 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 
24 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 
25 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 
26 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 
27 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 
NOTA: Ja - Fluxo permeado médio de água (Kg/m2.h); Jm - Fluxo permeado médio de microalga 
(Kg/m2.h); Lp - Permeabilidade hidráulica (Kg/m2.h.bar); ∆P - Pressão transmembranar (bar). 

FONTE: O autor (2017). 
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Obseva-se pelos resultados da TABELA 14 que não foram analisados os 

valores de fluxo permeado e permeabilidade para todos os experimentos, uma 

vez que não foi possível obter todas as membranas devido a impossibilidade de 

conformação, obtendo somente a membrana 19. O maior valor de fluxo 

permeado obtido para a água foi de 545,61 Kg/m2.h sob pressão de 1,0 bar, 

enquanto que para a microalga o maior fluxo permeado foi de 145,05 Kg/m2.h a 

0,4 bar. 

Para efeito de comparação, nesta etapa foi confeccionada uma nova 

membrana com a mesma composição da membrana 19 (13,1% AM e 0,9% FM), 

alterando-se apenas o tipo de argila, a fim de verificar a influência das diferentes 

argilas na filtração. Enquanto que na membrana denominada 19a foi utilizada 

apenas AT, na membrana denominada 19b foi utilizada apenas AN. Os 

resultados das respostas de fluxo permeado e permeabilidade das membranas 

19a (AT) e 19b (AN) estão apresentados na TABELA 15. Os valores médios dos 

fluxos permeados de água e microalga foram calculados de acordo com a 

equação 4, enquanto que a permeabilidade hidráulica a partir da equação 5. 

 

TABELA 15 - MÉDIA DAS RESPOSTAS DAS MEMBRANAS 19a E 19b 

 
NOTA: Membrana 19a - Composição com 13,1% AM, 0,9% FM e 86% AT; Membrana 19b - 
Composição com 13,1% AM, 0,9% FM e 86% AN. 

FONTE: O autor (2017). 

 

De acordo com os valores de fluxo permeado apresentados na TABELA 

15 é possível observar que a membrana 19a apresenta maior eficiência do que 

a membrana 19b independentemente da pressão de trabalho. Ambas as 

amostras apresentaram o maior fluxo permeado de água operando a 1,0 bar, 

sendo de 545,61 e 139,58 Kg/m2.h para as membranas 19a e 19b, 

respectivamente. Em relação à microfiltração de microalgas, foram obtidos os 

Membrana 
∆P=0,2 bar ∆P=0,4 bar ∆P=0,6 bar ∆P=0,8 bar ∆P=1,0 bar 

Lp 
Ja Jm Ja Jm Ja Jm Ja Jm Ja Jm 

19a 
83,73 
± 0,86 

81,07 
± 0,49 

211,67
± 0,29 

145,05 
± 0,51 

321,68 
± 0,72 

131,78 
± 0,83 

450,75 
± 0,55 

133,59 
± 0,44 

545,61 
± 0,27 

121,86 
± 0,93 

581,58 
± 0,88 

19b 
19,94 
± 0,55 

17,41 
± 0,73 

51,24 
±0,89 

42,55 ± 
0,44 

81,73 ± 
0,70 

55,93 ± 
0,37 

112,46 
± 0,67 

61,01 ± 
0,81 

139,58 
± 0,91 

58,88 ± 
0,98 

150,25 
± 0,73 
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maiores fluxos de 145,05 Kg/m2.h para a membrana 19a (0,4 bar) e 61,01 

Kg/m2.h para a membrana 19b (0,8 bar).  

Os resultados encontrados estão dentro da faixa de valores encontrados 

por alguns autores, como Zhang et al. (2010), que separou microalga 

Scenedesmus quadricauda e obteve fluxo médio de 45,5 Kg/m2.h; Bhave et al. 

(2012), que separou microalgas Nannochloropsis sp, obtendo fluxo de 35,0 – 

684,0 Kg/m2.h; além de Gerardo et al. (2014), que separou microalgas 

Scenedesmus sp e obteve fluxo médio de 72,4 Kg/m2.h. 

Além dos trabalhos citados, destaca-se o trabalho desenvolvido por Rossi 

et al. (2008), onde os autores avaliaram a recuperação da microalga Arthrospira 

platensis por meio da ultrafiltração tangencial utilizando uma membrana 

cerâmica comercial com seletividade de 50 kD. Os autores testaram a referida 

membrana sob condições distintas de pressão e velocidade tangencial do fluido 

de microalgas, obtendo os valores aproximados de 40,0 Kg/m2.h (1 m/s), 61,0 

Kg/m2.h (2 m/s) e 78,0 Kg/m2.h (3 m/s), quando operando a 1 bar. 

Ahmad et al. (2012), avaliaram a recuperação de microalgas Chlorella sp, 

utilizando uma membrana polimérica de microfiltração com diâmetro de poro 1,2 

μm. Os autores também testaram a membrana sob condições distintas de 

pressão e velocidade tangencial do fluido de microalgas, obtendo os valores 

aproximados de 86,0 Kg/m2.h (0,13 m/s), 100,0 Kg/m2.h (0,27 m/s) e 110,0 

Kg/m2.h (4,0 m/s), quando operando a 1,0 bar.  

Além dos trabalhos dos autores apresentados no item 4.2, os trabalhos 

desenvolvidos por Afonso et al. (2002), Nandi et al. (2008) e Kumar et al. (2015) 

também podem ser destacados quanto à análise de permeabilidade hidráulica, 

uma vez que apresentam resultados de 177 Kg/m2.h.bar, 324,00 - 428,40 

Kg/m2.h.bar e 213,48 Kg/m2.h.bar, respectivamente.  

Ao se comparar os dados correspondentes à membrana que apresentou 

as melhores respostas no PF (membrana 11) e apresentados na TABELA 13 

com os dados apresentados na TABELA 15, verifica-se uma melhora 

significativa no desempenho de filtração trabalhando-se com a membrana 19a, 

uma vez que a mesma proporcionou um aumento de aproximadamente 75% do 

fluxo permeado e da permeabilidade hidráulica. 
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FIGURA 24 - COMPORTAMENTO DO FLUXO PERMEADO MÉDIO DE ÁGUA 
E MICROALGA SOB DIFERENTES PRESSÕES NO 1° PCC 
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O comportamento dos fluxos permeados sob diferentes pressões de 

operação pode ser observado a partir da FIGURA 24.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Pode-se observar que há uma tendência de aumento linear do fluxo 

permeado à medida em que se aumenta a pressão transmembranar nas 

filtrações com a água, porém, o mesmo comportamento não é observado para a 

microalga. Este aumento do fluxo causado devido ao aumento da pressão 

provoca uma maior concentração de microalgas próximas à superfície da 

membrana, promovendo a queda do fluxo permeado (HABERT et al., 2006). 

As medidas de turbidez inicial e final para a membrana 19a foram de 

418,20 e 4,51 NTU, enquanto que para a membrana 19b foram de 428,30 e 1,07 

NTU. A remoção da turbidez da microalga pela membrana foi calculada conforme 

a equação 6 e teve eficiência de 98,92% para a membrana 19a e 99,76% para 

a membrana 19b. 
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4.3.1 Caracterização das membranas 19a e 19b 

 

4.3.1.1 Espectrometria de fluorescência de raios-X (FRX) 

 

As composições das membranas 19a e 19b foram determinadas a partir 

da técnica de FRX e podem ser observadas na TABELA 16, expressas na forma 

de óxidos. 

 
TABELA 16 - CARACTERIZAÇÃO QUÍMICA DAS MEMBRANAS 19a E 19b POR FRX 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

NOTA: P.F. - Perda ao fogo  

FONTE: O autor (2017). 

 

A partir da análise química realizada de FRX, pode se verificar que a 

composição das amostras não diferem muito entre si, sendo constituídas 

majoritariamente por SiO2 e Al2O3. A diminuição de água e/ou matéria orgânica 

contida nas amostras foi analisada de acordo com a perda ao fogo e variou de 

0,42 a 1,36%.  

 

 

Òxidos 
Membrana 

19a  
(%) 

Membrana 
19b  
 (%) 

SiO2 62,4 63,0 
Al2O3 23,3 23,3 
CaO 4,8 3,9 
MgO 4,2 3,6 
Fe2O3 1,9 1,8 
TiO2 1,5 1,3 
K2O 1,1 1,0 

Na2O 0,2 0,3 
ZrO2 0,1 0,1 
P2O5 0,1 0,1 
SO3 <0,1 0,1 

Rb2O <0,1 <0,1 
SrO <0,1 <0,1 
P.F. 0,42 1,36 
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FIGURA 25 - DIFRATOGRAMA DAS MEMBRANAS 19a (a) E 19b (b) 

4.3.1.2 Difração de raios-X (DRX) 

 

As membranas 19a e 19b foram caracterizadas por DRX a fim de detectar 

as fases cristalinas e possíveis fases amorfas contidas nas amostras. Os 

difratogramas destas amostras estão apresentados na FIGURA 25. 

 

 

 

 

 

 

  

 

 

 

 

 

 

 

A maioria dos picos presentes nos difratograma evidenciam a presença 

de quartzo (SiO2) e/ou albita (Na(AlSi3O8). Na amostra da membrana 19a a albita 

é encontrada na forma mais sódica indicando a provável presença do feldspato 

plagioclásio (Na0.986Al1.005Si2.995O8). Embora não existam picos, é muito 

provávem também a presença de mulita (Al4.54Si1.46O9.73) na amostra, formada a 

partir do quartzo e/ou caulinita (HOFFMANN, 2011). Além das fases cristalinas 

referente ao quartzo e a albita, na amostra 19b também foi possível detectar a 

presença de fases referente ao feldspato cálcico anortita (Ca(Al2Si2O8)) e rutilo 

(TiO2), provavelmente formado a partir da fase anatásio (SANTANA, 2005). 
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FIGURA 26 - MICROGRAFIAS DAS MEMBRANAS 19a E 19b COM MAGNIFICAÇÃO DE 1000 (a), 2000 (b) E 
5000x (c) 

Ambas as membranas apresentaram a presença de fases cristalinas 

correspondentes à feldspatos, porém, conforme apresentado na FIGURA 25.b, 

além da fase correspondente ao feldspato sódico (albita), há também o feldspato 

cálcico (anortita). O feldspato está associado à redução da porosidade do 

produto final, aumentando assim a resistência mecânica (carga de ruptura) e 

durabilidade da cerâmica (HOFFMANN, 2011; HOFFMANN et al., 2012; 

OLIVEIRA, 2012; AARÃO, 2015). Uma vez que há mais evidências de fases 

correspondetes a feldspatos na membrana 19b do que na 19a, espera-se que a 

membrana 19b suporte a aplicação de cargas superiores ás suportadas pela 

membrana 19a. 

 

4.3.1.3 Microscopia eletrônica de varredura (MEV) e Espectroscopia por 

dispersão de energia de raios-X (EDS) 

 

As membranas 19a e 19b tiveram suas morfologias analisadas a partir de 

micrografias obtidas por um microscópio eletrônico de varredura, utilizando 

tensão de feixe de 10kV. As micrografias das referidas membranas são 

apresentadas na FIGURA 26. 
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Nas micrografias apresentadas é possível verificar a presença de maiores 

quantidades de microporos inerentes à adição do agente porogênico e 

identificados por pontos negros na membrana 19a. A membrana 19b apresentou 

maiores porções de área empacotada. O surgimento destas áreas ocorre devido 

ao início da fusão das partículas e está diretamente ligado ao aumento da 

resistência mecânica dos materiais.  

A composição elementar (% em massa) das membranas foi obtida através 

da microanálise de EDS e é apresentada na TABELA 17. A análise foi realizada 

a partir da escolha de uma área aleatória da amostra. 

 

TABELA 17 - CARACTERIZAÇÃO QUÍMICA ELEMENTAR DAS MEMBRANAS 19a E 19b 
POR EDS 
 

 

 
 
 
 
 
 
 
 

FONTE: O autor (2017). 

 

Pode-se notar que não houve variações consideráveis da composição das 

amostras, exceto a identificação do sódio. A ausência de carbono indica que o 

processo de sinterização das membranas foi suficiente para volatilizar todo o 

carbono oriundo dos aditivos orgânicos adicionados. A partir desta análise 

química, pode se verificar a predominância dos elementos Si e Al, confirmando 

o encontrado a partir das análises de FRX e DRX. 

A FIGURA 27 apresenta o espectrograma das microanálises 

correspondentes ás membranas 19a e 19b.  

 

 

 

 

Elementos  
19a  
(%) 

19b  
(%) 

Si 54,75 55,57 
Al 29,45 29,17 
Ca 5,50 4,08 
Mg 4,57 4,13 
Fe 2,47 2,83 
K 1,84 2,17 
Ti 1,42 1,31 
Na 0,00 0,73 
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FIGURA 27 - ESPECTROS DE EDS DAS MEMBRANAS 19a E 19b 

FIGURA 28 - PERDA DE MASSA EM FUNÇÃO DA TEMPERATURA DA MEMBRANA 19a (a) E 19b (b) 

 

 

 

 

 

 

 

 

4.3.1.4 Análise termogravimétrica (TGA)  

 

A perda de massa das membranas 19a e 19b em função das temperaturas 

são apresentadas pela FIGURA 28. 

 

 

 

 

 

 

 

 

É possível observar que ambas as membranas apresentaram curvas 

termogravimétricas bem similares, possuindo perda de massa mais intensa no 

intervalo de 30 a 700 °C. Para este intervalo observa-se uma perda de massa 

total em torno de 24% na membrana 19a e 28% na membrana 19b, decorrente 

da eliminação de água e matéria orgânica (AKBARNEZHAD et al., 2010; DEY et 

al., 2011).  
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Pode-se notar um acentuado declínio da perda de massa entre 200 e 350 

°C, uma vez que a decomposição térmica do amido se inicia a uma temperatura 

aproximada a 280 °C (GREGOROVÁ et al., 2009). 

O comportamento das curvas para as referidas membranas foi similar ao 

encontrado a partir da caracterização das matérias-primas e apresentado na 

FIGURA 22. Apesar de terem apresentado o mesmo comportamento, houve um 

aumento de perda de massa de 13% da membrana 19b quando comparada com 

a amostra de AN e, também, quando comparada a membrana 19a com a 

amostra de AT. Tal aumento foi ocasionado devido ao maior percentual de 

aditivos orgânicos contidos nas membranas. 

 

4.3.1.5 Resistência mecânica 

 

As membranas 19a e 19b foram caracterizadas a partir de suas 

resistências mecânicas para verificar a tensão máxima suportada pelas mesmas. 

A resistência à ruptura suportada pelas membranas foi determinada a partir do 

ensaio de resistência à flexão em 3 pontos, de acordo com a equação 14. Os 

resultados médios das cargas de ruptura e suas respectivas resistências 

mecânicas são apresentados na TABELA 18. 

 

TABELA 18 - RESISTÊNCIA MECÂNICA DAS MEMBRANAS 19a E 19b 

Membrana 
Carga de Ruptura           

(N) 
Resistência Mecânica  

(MPa) 

19a 113,36 4,34 

19b 427,04 16,35  
FONTE: O autor (2017). 

 

Pode-se verificar que houve uma diferença significativa entre as 

resistências mecânicas das amostras. Apesar da membrana 19a apresentar 

desempenho de filtração superior à membrana 19b, a membrana produzida 

apenas com AT obteve resultados aquém dos encontrados por Kumar et al. 
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(2015), (12 MPa) e Seffaj et al. (2005), (10 MPa), enquanto que o resultado 

obtido para a membrana 19b foi superior aos dos referidos autores.  

O aumento da resistência mecânica da membrana 19b em relação à 19a 

provavelmente está associado com as fases cristalinas existentes na amostra, 

conforme descrito no item 4.3.1.2, referente à análise de difração de raios-X. 

Uma vez que a membrana 19b apresentou uma incidência maior de picos 

característicos dos feldspatos albita e anortita, era esperado que esta amostra 

apresentasse uma maior resistência mecânica do que a membrana 19a, já que 

a presença de feldspatos está associada à densificação dos corpos cerâmicos 

uma vez que promovem o aumento da resistência mecânica e durabilidade em 

decorrência da redução da porosidade (HOFFMANN,2011; HOFFMANN et al., 

2012). 

 

4.3.1.6 Porosidade aparente e tamanho médio do poro 

 

O parâmetro de porosidade aparente (ߝ) da membrana foi determinado a 

partir da utilização do princípio de Arquimedes, conforme apresentado na 

equação 15. A membrana 19a apresentou ߝ de 79,34%, enquanto que a 

membrana 19b de 52,59%. Uma vez que a membrana 19b apresentou menor 

eficiência de filtração e maior resistência mecânica, era esperado que a mesma 

apresentasse uma porosidade inferior à porosidade da membrana 19a. 

A determinação do diâmetro dos poros foi realizada a partir da equação 

de Hagen-Poiseuille, conforme apresentado na equação 16. Para a 

determinação deste parâmetro foram utilizados os valores de porosidade 

aparente obtidos a partir do método de Arquimedes. 

As membranas 19a e 19b apresentaram tamanho médio de poros de 0,16 

µm e 0,10 µm, respectivamente, tamanho este que é característico de 

membranas de microfiltração. Os diâmetros médios determinados são um pouco 

menores do que os obtidos por outros autores que utilizaram o mesmo método 

de determinação, como é o caso de Almandoz et al. (2004) (0,26 a 0,67 µm), 

Monash e Pugazhenthi (2011) (0,83 a 0,98 µm) e Vasanth et al. (2013) (0,45 

µm). 
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Porém, vale ressaltar que embora Vasanth et al. (2013) tenha obtido um 

valor de permeabilidade hidráulica menor e diâmetro de poros maior do que os 

apresentados neste trabalho, a membrana do referido autor é mais densa à 

medida que possui 23% de porosidade 

 

4.4 2° PLANEJAMENTO COMPOSTO CENTRAL (2º PCC)  

 

Os resultados médios das respostas de fluxo permeado e permeabilidade 

estão apresentados na TABELA 19.  

 

TABELA 19 - RESPOSTAS DE FLUXO PERMEADO E PERMEABILIDADE HIDRÁULICA DO 
2º PCC 

Membrana 
∆P=0,2 bar ∆P=0,4 bar ∆P=0,6 bar ∆P=0,8 bar ∆P=1,0 bar Lpa 
Ja Jm Ja Jm Ja Jm Ja Jm Ja Jm  

28 
38,02 
± 0,66 

 

29,98 
± 0,15 

 

92,72  
± 0,49 

 

52,51  
± 0,75 

 

148,45 
± 0,56 

 

50,47  
± 0,63 

 

200,92 
± 1,05 

 

54,35 
± 0,88 

 

247,48 
± 0,68 

 

55,07  
± 0,22 

 

262,56 
± 0,87 

 

29 
29,47 
± 0,33 

 

27,17 
± 0,69 

 

75,29  
± 0, 51 

 

40,05  
± 0,44 

 

125,31 
± 1,24 

 

46,48  
± 0,27 

 

154,63 
± 0,68 

 

48,02 
± 0,32 

 

202,91 
± 0,75 

 

47,78  
± 0,28 

 

213,10 
± 0,53 

 
30 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 

31 
0 
 

0 
 

0 
 

0 
 

0 
 

0 
 

0 
 

0 
 

0 
 

0 
 

0 
 

32 
87,86 
± 0,59 

 

24,27 
± 0,75 

 

202,54 
± 0,97 

 

45,48  
± 0,83 

 

300,32 
± 0,40 

 

48,50  
± 0,61 

 

385,56 
± 0,84 

 

49,79  
± 0,55 

 

462,6  
± 0,55 

 

49,96  
± 0,73 

 

466,25 
± 0,61 

 

33 
71,94 
± 0,82 

 

81,92 
± 0,88 

 

180,17 
± 0,19 

 

116,66 
± 0,27 

 

295,77 
± 0,16 

 

120,45 
± 0,38 

 

415,15 
± 0,33 

 

112,3 
± 1,21 

 

522,47 
± 0,39 

 

114,89 
± 0,81 

 

568,02 
± 0,34 

 
34 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 

35 
0 
 

0 
 

0 
 

0 
 

0 
 

0 
 

0 
 

0 
 

0 
 

0 
 

0 
 

36 
29,63 
± 0,91 

 

42,12 
± 0,53 

 

73,26  
± 0,86 

 

36,85  
± 0,62 

 

110,53 
± 0,77 

 

44,94  
± 0,74 

 

145,99 
± 0,29 

 

49,63 
± 0,71 

 

179,21 
± 0.70 

 

50,8    
± 1,20 

 

185,95 
± 0,95 

 

37 
66,89 
± 0,42 

 

61,36 
± 0,32 

 

163,4  
± 0,26 

 

67,78  
± 0,92 

 

256,79 
± 0,56 

 

68,98  
± 0,76 

 

320,65 
± 0,54 

 

69,56 
± 0,19 

 

418,01 
± 0,88 

 

71,02   
± 1,08 

 

429,74 
± 1,02 

 

38 
41,73 
± 0,65 

 

28,44 
± 0,91 

 

111,53 
± 0,39 

 

41,29  
± 1,15 

 

175,31 
± 0,91 

 

45,13  
± 0,88 

 

225,54 
± 0,41 

 

46,79  
± 0,39 

 

294,65 
± 1,07 

 

47,55  
± 0,77 

 

309,92 
± 0,98 

 
39 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 
40 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 
41 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 
42 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 
43 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 
44 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 
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A partir dos dados presentados na TABELA 19, observa-se que os fluxos 

permeados para água variaram de 29,47 (membrana 29) a 522,47 Kg/m2.h 

(membrana 33) e para a microalga variaram de 24,27 (membrana 32) a 120,45 

Kg/m2.h (membrana 33), enquanto que as permeabilidades hidráulicas variaram 

de 185,95 (membrana 16) a 568,02 Kg/m2.h.bar (membrana 33). Os resultados 

mais expressivos de fluxo permeado para os dois fluidos, assim como para a 

permeabilidade hidráulica corresponderam à membrana 33. 

O fluxo de água obtido na melhor condição deste 2° PCC (membrana 33) 

foi cerca de 4% inferior ao encontrado na melhor condição do 1° PCC (membrana 

19a) e 75% superior à melhor condição do PF (membrana 11), evidenciando as 

melhoras promovidas na filtração a partir da utilização de diferentes valores de 

AN, AT, AM e T. 

A TABELA 20 apresenta os valores obtidos de turbidez inicial 

(alimentação), final (permeado), assim como resistência mecânica. As 

resistências mecânicas das membranas foram calculadas de acordo com a 

equação 14. 

 

TABELA 20 - RESPOSTAS DE TURBIDEZ E RESISTÊNCIA MECÂNICA DO 2° PCC 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

NOTA: ܮ଴ - Leituras da turbidez inicial; ܮி - Leitura da turbidez do permeado. 

 

Membrana 
Turbidez                             

(NTU) 

Resistência 
mecânica 

(MPa) 
  ࡲࡸ ૙ࡸ

28 420 1,25 6,84 
29 377 0,90 18,90 
30 0 0 0 
31 0 0 0 
32 423 1,57 4,94 
33 420 1,11 15,16 
34 0 0 0 
35 0 0 0 
36 392 1,08 7,87 
37 427 1,45 7,03 
38 403 1,32 11,53 
39 0 0 0 
40 0 0 2,38 
41 0 0 0 
42 0 0 4,33 
43 0 0 3,90 
44 0 0 4,10 
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Conforme as informações presentadas nas TABELAS 8 e 9 contendo as 

descrições do 2° PCC, pode-se verificar que as quantidades AT variaram de 23 

a 77%, as temperaturas de sinterização de 872 a 1278 °C, enquanto que para 

os teores de AM adicionado a variação foi de 12,35 a 32,65%. A faixa das 

quantidades de argila adicionada não estavam em quantidades que pudessem 

comprometer a manufatura das membranas, porém o mesmo não ocorreu com 

os pontos axiais das temperaturas de sinterização e teores de amido. 

As amostras de composições com quantidades iguais ou superiores à 

30% de amido, não suportaram o processo de sinterização, chegando ao ponto 

de romper sua matriz e indicando que há um limite máximo da quantidade de AM 

dentro do intervalo de 22,6 a 29%. Desta forma, não foi possível obter nenhuma 

amostra das membranas 30, 31, 34, 35 e 39 que estivessem integras para a 

realização dos ensaios.  

Este mesmo comportamento foi observado por Prado et al. (2014) e Li et 

al. (2013), que tiveram suas membranas fraturadas com composições superiores 

a 7,5 e 30,0% de aditivo, respectivamente. De acordo com Li et al. (2013), 

quando as quantidades de amido são maiores que o limite superior suportada 

pela membrana, as amostras não são sinterizadas completamente ocasionando 

um colapso dos poros causado pela remoção de amido, gerando assim fissuras 

e tornando as membranas mais frágeis e propensas a se romperem.  

A membrana 40 foi sinterizada a uma temperatura menor (872 °C), se 

comparada ás demais. Tal membrana não suportou o processo de filtração, 

chegando a ponto de se romper. Este mesmo comportamento foi observado nas 

membranas 42, 43 e 44, que apesar de terem sido sinterizadas a 1075°C, 

também se romperam durante o processo de filtração.  

Embora a membrana do experimeto 41 tenha sido sinterizada a uma 

temperatura elevada (1278 °C), conforme estipulado pelo 2° PCC, esta 

temperatura foi superior à temperatura de fusão da argila faiança (1250 °C), não 

possibilitando assim a realização dos ensaios.  

A partir da FIGURA 29 é possível observar como as membranas ficaram 

após a sinterização ou filtração, impossibilitando assim sua utilização.  
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FONTE: O autor (2017) 
 

A FIGURA 29 (b) também representa o comportamento obtido paras as 

membranas 42, 43 e 44.  

 

4.4.1 Análise fluidodinâmica 

 

Para os ensaios com água e microalga, a membrana que obteve os 

maiores valores de fluxo permeado, assim como permeabilidade, conforme 

TABELA 19, foi a membrana 33, obtendo os maiores fluxos permeados de água 

(522,47 Kg/m2.h) e microalga (120,45 Kg/m2.h). A permeabilidade obtida para a 

membrana 33 foi de 568,02 Kg/m2.h.bar, também estando de acordo com os 

valores encontrados na literatura (ZHOU et al., 2009; VASANTH et al., 2013; 

EMANI et al., 2014 CHEN et al., 2015).  

A partir das medidas de turbidez inicial e final das microalgas, conforme 

apresentado na TABELA 20, foi calculada a remoção de turbidez pelas 

membranas a partir da equação 6. Os valores de remoção variaram de 99,62% 

(membrana 32) a 99,76% (membrana 29), sendo que para a membrana 33 foi 

de 99,74%. A partir da FIGURA 30 é possível observar uma amostra da 

microalga alimentada ao processo e da microalga coletada na corrente de 

permeado. 

FIGURA 29 - (a) MEMBRANAS 30, 31, 34, 35 E 39 QUE POSSUÍAM QUANTIDADES IGUAIS OU 
SUPERIORES A 30% DE ADITIVO (b) MEMBRANA 40 SINTERIZADA A 872 °C (c) MEMBRANA 41 

SINTERIZADA A 1278 °C. 
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FIGURA 30 - MICROALGA CLARIFICADA 
 

 

 

 

 

 

 

 

FONTE: O autor (2017) 

 

Devido aos diversos problemas encontrados ao longo do planejamento 

não foi possível analisar estatisticamente o comportamento dos fluxos 

permeados e permeabilidade, uma vez que não representaria o processo de 

filtração na sua plenitude. 

 

4.4.1.1 Fluxos permeados sob diferentes condições de operação 

 

A partir da constatação que a composição da membrana 33 foi a que 

obteve as melhores respostas de fluxo permeado, permeabilidade, remoção de 

turbidez e resistência mecânica, as etapas seguintes deste estudo foram 

realizadas utilizando esta melhor composição. 

Na FIGURA 31 é possível observar o comportamento do fluxo permeado 

em relação ao tempo de operação sob seis condições distintas.  
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FIGURA 31 - COMPORTAMENTO DO FLUXO PERMEADO DE MICROALGAS AO LONGO 
DO TEMPO SOB DIFERENTES CONDIÇÕES DE OPERAÇÃO 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

É notável que nos instantes iniciais ocorre um decaimento do fluxo 

permeável e este tende a um valor constante (fluxo limite) à medida que se 

aumenta a pressão. Tal comportamento ocorreu devido a deposição das células 

de microalga na superfície da membrana, ocasionando o bloqueio e obstrução 

dos poros na mesma, o que está relacionado à ocorrência do fenômeno de 

fouling (HABERT et al., 2006; AHMAD et al., 2012).  

De acordo com Ferreira (2014), a partir de longos tempos de operação, o 

sistema de filtração tangencial atinge um fluxo pseudo-estacionário, variando 

minimamente o fluxo permeado pela membrana. Para cada réplica de análise foi 

confirmado o mesmo comportamento, evidenciando assim a confiabilidade do 

sistema. 

A partir da relação direta entre fluxo permeado e pressão transmembranar 

conforme apresentada na equação 5, sugere-se que o fluxo permeado possa ser 

maximizado trabalhando-se com pressões mais elevadas. Partindo-se deste 

princípio, era esperado que o ensaio com a maior vazão volumétrica e maior 

pressão (ensaio 6 – 257 L/h e 1,5 bar) possibilitasse um maior fluxo permeado 

pontual final. Como visto na FIGURA 31, tal comportamento não pode ser 

observado.  
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Em sistemas operando com pressões superiores a 1,0 bar ocorre um 

aumento abrupto das incrustações, ocasionando o decaimento do fluxo 

permeado uma vez que o arraste de sólidos em direção à superfície da 

membrana aumenta com o aumento da pressão (HOWE et al., 2002; 

DELCOLLE, 2010). Este fato justifica a não obtenção dos maiores fluxos 

permeados operando-se com pressão tansmembranar igual a 1,5 bar. 

As duas curvas superiores estão associadas ao maior fluxo volumétrico 

(257 L/h), enquanto que as duas curvas inferiores ao menor (211 L/h). A curva 

referente ao ensaio 5 exibe o maior fluxo de permeado pontual final com média 

de 107,11 Kg/m².h e está associada à presão transmembranar de 1,0 bar. De 

acordo com Delcolle (2010), operando-se com velocidades tangenciais menores, 

espera-se que os fluxos permeados também sejam menores devido a ocorrência 

do fenômeno de polarização de concentração e fouling. 

 

4.4.1.2 Determinação das resistências de filtração 

 

Os valores médios das resistências de filtração para todas as condições 

estudadas são apresentados na TABELA 21, assim como as porcentagens das 

contribuição dos partâmetros RM, RF, RP no valor da resistência total. 
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TABELA 21 - RESISTÊNCIAS DE FILTRAÇÃO SOB DIFERENTES CONDIÇÕES E SUAS 
RESPECTIVAS CONTRIBUIÇOES EM RELAÇÃO A RT 

Ensaio 
Pressão 

transmembranar 
(bar) 

Vazão 
volumétrica 

(L/h) 

RT 
(1012 m-1)  

RM  
(1012 m-1)  

RF  

(1012 m-1)  
RP  

(1012 m-1)  

1 0,5 212 3,60 ± 0,23 
 

0,43 ± 29 
 (11,94%) 

 
0,34 ± 0,42 

(9,44%) 

 
2,83 ± 0,23 
(78,61%) 

2 1,0 212 4,52 ± 0,87 
 

0,36 ± 0,28 
(7,96%) 

 
0,35 ± 0,48 

(7,96%) 

 
3,80 ± 0,11 
(84,07%) 

3 1,5 212 4,84 ± 0,42 
 

0,49 ± 0,20 
(10,12%) 

 
0,42 ± 0,27 

(8,88%) 

 
3,92 ± 0,09 
(81,00%) 

4 0,5 257 1,88 ± 0,83 
 

0,23 ± 0,42 
(12,23%) 

 
0,25 ± 0,05 
(13,30%) 

 
1,40 ± 0,10 
(74,47%) 

5 1,0 257 2,70 ± 0,41 
 

0,46 ± 0,67 
(17,04%) 

 
0,27 ± 0,89 
(10,00%) 

 
1,97 ± 0,41 
(72,96%) 

6 1,5 257 3,58 ± 0,82 
 

0,36 ± 0,11 
(10,06%) 

 
0,36 ± 1,18 
(10,06%) 

 
2,86 ± 0,08 
(79,89%) 

 

NOTA: RT – Resistência total da membrana; RM – Resistência intrínseca da membrana; 
RF - Resistência devido a ocorrência do fouling; RP - Resistência devido ao fenômeno de 
polarização de concentração; 

 

Os valores da resistência intrínseca da membrana (RM), resistência total 

(RT) e resistência devido ao fouling (RF) foram calculados de acordo com a 

equação 11, utilizando água antes do uso (membrana limpa); equação 7, a partir 

do fluxo permeado de microalga e; equação 12, a partir da microfiltração com 

água após o ensaio com microalga e limpeza, respectivamente. A resistência 

devido à polarização de concentração (RP) foi determinada por diferença a partir 

da equação 8. Somente a soma das contribuições de RP,re e RP,ir foram 

consideradas para a determinação de RP, não sendo considerada a influência 

destes componentes de forma individual. 

A partir dos valores apresentados na TABELA 21 pode-se observar que a 

RT sofre influência direta da pressão, uma vez que apresenta tendência de 

aumentar quando a membrana é submetida à pressões maiores. Tal aumento 

de resistência de filtração ocorre devido à deposição mais compacta de 

micolalgas sobre a superfície da membrana, promovendo uma redução do fluxo 

permeado (SILVA, 2009; BABEL e TAKIZAWA, 2010; AHMAD et al., 2012; 

GERARDO et al., 2014). O maior valor de RT obtido foi de 4,84.1012 m-1, sob 
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pressão de 1,5 bar (ensaio 3) e o menor foi de 1,88.1012 m-1, sob pressão de 0,5 

bar (ensaio 4)  

No trabalho desenvolvido por Rossi et al. (2008), microalgas Arthrospira 

platensis foram separadas por meio de ultrafiltração, evidenciando que o 

aumento da pressão não promove a melhora no fluxo permeado e sim a 

diminuição do mesmo, uma vez que existe uma pressão ótima para cada 

velocidade de escoamento do fluido. 

Além dos efeitos resistivos causados pela pressão, a vazão também 

exerce grande influência na resistência de filtração. Pode-se observar que houve 

um decréscimo das resistências em decorrência do aumento da vazão 

volumétrica alimentada à membrana. 

Baixos valores de fluxo propiciam a deposição e o acúmulo de microalgas 

na superfície da membrana, enquanto que sob fluxos mais elevados, a taxa de 

cisalhamento é maior e a turbulência gerada dificulta a deposição e acúmulo de 

microalgas na superfície da membrana, promovendo a diminuição da resistência 

de filtração e possibilitando a obtenção de fluxos mais elevados (CHOI et al., 

2005; SILVA, 2009; AHMAD et al., 2012; GERARDO et al., 2014). 

Os valores da resistência intríseca da membrana variaram de 0,23.1012 

m-1 a 0,49.1012 m-1, não sendo tão significativos na resistência total do processo, 

uma vez que, para todas as membranas testadas, RM apresentou menos de 18% 

da resistência total. Para cada um dos seis ensaios foi utilizada uma membrana 

diferente e a mesma foi submetida ao processo de limpeza.  

Assim como ocorreu com RT, RF e RP também apresentaram relação direta 

com a pressão, porém com uma diferença mais expressiva entre os seus valores. 

Provavelmete essa diferença se deu em decorrência da não adequação do 

método utilizado para a remoção da camada de gel polarizada ocasionada pelo 

fenômeno de polarização de concentração (FERREIRA, 2014).  

Á medida em que a pressão foi aumentada, mais células da microalga 

Acutodesmus obliquus foram depositadas na superfície da membrana, fazendo 

com que RP crescesse drasticamente e se tornasse a resistência com maior 

influência no processo de filtração, sendo significativamente maior no ensaio 3 
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(sob maior pressão e menor vazão). A resistênica devido a polarização de 

concentração possibilitou uma contribuição média de 78,49% da resistência 

global do processo. 

Sob baixos valores de fluxo e altas pressões, aumenta-se a concentração 

de material na superfície da membrana em um período curto de tempo, 

formando-se camadas relacionadas à incrustações reversíveis/semi-reversíveis 

(polarização de concentração) e irreversíveis (fouling). à medida que ocorre o 

processo de filtração, estas camadas asssociadas à concentração de 

polarização e, que estão sobrepostas na superfície da membrana, ficam mais 

condensadas e compactadas, resultando em uma maior densidade e adesão à 

membrana (CHOI et al., 2005; SILVA, 2009). 

A redução do fluxo permeado devido à polarização de concentração é 

frequentemente confundida com a redução do fluxo associado ao fenômeno de 

fouling. O efeito resistivo relacionado à concentração de polarização pode ser 

recuperado ao submeter a membrana a um enxágue com água, enquanto que a 

resistência devido ao fouling está associada ao bloqueio dos poros e tem caráter 

irreversível (CHOI et al., 2005). 

Os resultados resistivos apresentados na TABELA 21 estão de acordo 

com que pode ser encontrado na literatura. Um exemplo é o trabalho 

desenvolvido por Choi et al. (2005), onde os autores avaliaram a influência da 

velocidade de escoamento do fluido, que variou de 0,1 a 2,0 m/s, durante a 

microfiltração de uma suspensão biológica a partir de membranas com tamanho 

de poros de 0,7 µm. A referida membrana apresentou valor de RM igual a 

0,58.1012 m−1 e os autores constataram que a resistência devido a polarização 

de concentração foi o parâmetro que mais influenciou a eficiência da filtração, 

independente da velocidade de fluxo adotada e para pressão variando de 0 a 1,0 

bar. 

No estudo desenvolvido por Dizge et al. (2011), os autores avaliaram a 

separação de suspensões biológicas por meio de membranas de polietersulfona 

e éster misto, com tamanho de poros variando de 0,1 a 0,45 µm, sob condições 

de velocidade de fluxo de 2,15 m/s e pressão transmembranar de 1,0 bar. Os 

valores de RT variaram de 3,48 a 4,62.1012 m−1, RM de 0,14 a 9,42.1010 m−1, RF 
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0,48 a 1,13 .1012 m−1 e RP de 0,66 a 2,32 .1012 m−1. Os autores observaram que 

o parâmetro que teve maior influência sobre a resistência total do processo 

também foi a resistência de polarização por concentração, contribuindo com até 

56,3% no valor de resistência total. 

Gerardo et al. (2014) avaliou economicamente a eficiência de separação 

de microalgas Scenedesmus sp. e pode observar que a resistência devido a 

polarização de concentração foi o fator que mais influenciou na redução do fluxo 

permeado variando de 2,34.1012 m-1 a 11,00.1013 m-1. Ao contrário dos outros 

autores apresentados, Babel e Takizawa (2010) observaram que RF foi o fator 

que mais influenciou na redução do fluxo de algas Chlorella em uma membrana 

0,45 µm, à medida que variou de 3,83 a 6,50.1012 m-1. 

 

4.4.2 Análise dos resultados de resistência mecânica  

 

Como pode ser observado na TABELA 20, a resistência mecânica 

apresenta uma tendência de decaimento com o aumento no teor de AM 

adicionado. Este comportamento é esperado, uma vez que ao se aumentar o 

teor de aditivo orgânico, aumenta-se também a porosidade da amostra. Materiais 

com elevada porosidade, tendem a ter uma menor resistência mecânica uma vez 

que são mais propensos a formar trincas e fissuras, já que nos poros ocorre 

concentração de tensões (SANTANA, 2010). 

Com exceção das membranas 29, 33 e 38, todas as demais apresentaram 

baixa resistência mecânica, com ߪ inferior a 10 MPa, mesmo assim, com 

exceção das membranas 40, 42, 43 e 44 (conforme discutido anteriormente) 

todas as demais membranas obtidas foram resistentes o suficiente para suportar 

o processo de filtração. As membranas 29 e 33 foram as membranas com 

maiores temperaturas de sinterização dentre as analisadas, já que o aumento da 

temperatura promove a densificação dos materiais argilosos, conferido maior 

resistência mecânica ao corpo cerâmico (NANDI et al., 2008). 

A patir da TABELA 20 é possível observar que as membrana que 

possuiam resistência mecânica iguais ou inferiores à 4,33 MPa, não suportaram 

o processo de filtração, chegando ao ponto de romper a matriz. Sugere-se que 
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o limimite mínino de resistência mecânica que possibilite a operação de filtração 

com as membranas confeccionadas encontra-se na faixa de 4,34 a 4,93 MPa. 

De acordo com o Montanaro et al. (1998), a resistência mecânica das 

membranas depende tanto da existência de áreas empacotadas, quanto da 

ocorrência de defeitos e fissuras. Os baixos valores de resistência mecânica 

provavelmente estão associados a uma maior quantidade de defeitos e menor 

porção de área empacotada, quando comparada ás membranas 29 e 33. Estes 

defeitos são ocasionados devido à decomposição do agente porogênico que 

ocorre durante a sinterização da membrana. 

Os valores de resistência mecânica obtidos a partir das membranas 29 

(18,90 MPa) e 33 (15,16 MPa) estão de acordo com a faixa de valores 

encontrados na literatura, tendo destaque Bouzerara et al. (2006), (6,0-15,0 

MPa); Saffaj et al. (2006), (1,5-12,0 MPa); Nandi et al. (2008), (3,0-8,0 MPa), 

Talidi et al. (2011), (16,0 MPa); Vasanth et al. (2013) (12 MPa); e Kumar et al., 

(2015) (12,0 MPa). 

A partir dos resultados obtidos e apresentados na TABELA 20, foi 

analisado estatisticamente o comportamento da resistência mecânica por 

Análise de Variância (ANOVA) com nível de significância de 5% por meio do 

software Statistic 12. Os resultados obtidos desta análise estão apresentados na 

TABELA 22, na qual são mostrados os parâmetros significativos, os parâmetros 

lineares (L), as interações e os termos quadráticos (Q), além dos valores dos 

níveis de significância relacionados aos mesmos. 

 

TABELA 22 - ANÁLISE DE VARIÂNCIA DO MODELO PARA A RESISTÊNCIA MECÂNICA 

Fatores  Parâmetros Nível de significância (p) 

Constante β 3,7399 0,001013 
X1 (Q) 2,0065 0,052500 
X2 (L) -5,2685 0,000008 
X3 (L) 1,6343 0,039443 
X2.X3 -2,7850 0,006817 

R2= 86% 

NOTA: Variável X1 corresponde a argila, X2 corresponde ao amido de mandioca e X3 
corresponde à Temperatura de sinterização. 

 

A partir dos coeficientes de regressão obtidos pela análise de variância 

conforme apresentado na TABELA 22, foi possível obter um modelo que 
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descrevesse a resistência mecânica das membranas em função das variáveis 

analisadas. Tal modelo é descrito pela equação 17. 

 

= ê݊ܿ݅ܽݐݏ݅ݏܴ݁ 3,7399 + 2,0065ܺଵ
ଶ − 5,2685ܺଶ + 1,6343ܺଷ − 2,7850ܺଶܺଷ     (17) 

 

O modelo resultante deste ajuste que propicia a máxima resistência 

mecânica, na região de estudo, esta apresentada na equação 17, onde X1 

representa a argila pré-tratada (AT), X2 representa o amido de mandioca (AM) e 

X3 representa a temperatura de sinterização (T). Observa-se que o modelo é 

significativo para explicar a análise de variância dos dados experimentais uma 

vez que possui um coeficiente de determinação de 86%. 

De acordo com a equação 17, percebe-se que o aumento da temperatura 

de sinterização, porém a variável que mais influência na resposta da resistência 

mecânica é referênte ao amido de mandioca, uma vez que esta variável 

apresenta o maior coeficiente de correlação (5,2685) e sua ausência promove 

um aumento da resistência mecânica. 

Na FIGURA 32 são presentados os valores experimentais e preditos pelo 

modelo para a resposta de resistência mecânica das membranas. A linha 

contínua identificada pela cor vermelha representa os valores teóricos, enquanto 

que os pontos azuis representam os valores experimentais. 

 

FIGURA 32 - VALORES PREDITOS EM FUNÇÃO DOS VALORES OBSERVADOS DA 
RESISTÊNCIA MECÂNICA 
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FIGURA 33 - SUPERFÍCIE DE RESPOSTA DA RESISTÊNCIA MECÂNICA EM 
FUNÇÃO DAS VARIÁVEIS CODIFICADAS AT E AM NA TEMPERATURA DE NÍVEL +1 

(1150°C) 

A partir da FIGURA 32 pode-se observar que as respostas experimentais 

obtidas para a resistência mecânica apresentam valores muitos próximos aos 

fornecidos pela equação empírica, com exceção de alguns pontos mais 

discrepantes em decorrência principalmente das quebras e impossibilidade de 

conformação.  

Para ilustrar os efeitos das variáveis na resistência mecânica estão 

apresentadas nas FIGURAS 33, 34 e 35 as superfícies de respostas que foram 

utilizadas para determinar a região de otimização da resistência, uma vez que 

apresentam uma análise da tendência de resposta da variável dependente. 

A superfície de resposta que determina o efeito do teor AT e AM na 

temperatura de 1150 °C (nível +1) pode ser observada na FIGURA 33. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

A partir da superfície de resposta apresentada na FIGURA 33 pode-se 

observar que a cor vermelha indica a região que apresenta máxima resistência 

mecânica. Observa-se que a região de máximo abrange menores percentuais 

de AM para qualquer valor de AT que varie dentro da faixa analisada (23 a 77%). 

A superfície de resposta que determina o efeito do teor de AM e 

temperatura de sinterização para o teor de 70% de AT (nível +1) pode ser 

observada na FIGURA 34. 



99 
 

 
 

FIGURA 34 - SUPERFÍCIE DE RESPOSTA DA RESISTÊNCIA MECÂNICA EM 
FUNÇÃO DAS VARIÁVEIS CODIFICADAS AM E TEMPERATURA PARA AT NO NÍVEL +1 

(70%) 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Por meio desta superfície de resposta é possível observar uma forte 

influência de altas temperaturas e baixos percentuais de AM para a obtenção 

membranas com altas resistência mecânicas.  

Estes resultados eram esperados uma vez que o aumento da temperatura 

de sinterização promove o aumento da resistência mecânica do corpo cerâmico, 

à medida que favorece a densificação do material e consequente diminuição da 

porosidade (SAFFAJ et al., 2006; NANDI et al., 2008; TALIDI et al., 2011; SILVA 

et al., 2013); enquanto que o aumento do teor de aditivo gerador de poros 

adicionado à matriz cerâmica (neste caso AM) propicia a obtenção de cerâmicas 

mais porosas e menos resistentes (PRADO et al., 2012; LI et al., 2013; 

LORENTE-AYZA et al., 2015b).  

A superfície de resposta que determina o efeito do teor de AT e 

temperatura de sinterização para o teor de 15% de AT (nível -1) pode ser 

observada na FIGURA 35. 
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FIGURA 35 - SUPERFÍCIE DE RESPOSTA DA RESISTÊNCIA MECÂNICA EM 
FUNÇÃO DAS VARIÁVEIS CODIFICADAS AT E TEMPERATURA PARA AM NO NÍVEL -1 

(15%) 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Percebe-se que os teores de AT não são tão significativos para a 

obtenção das respostas, uma vez que a máxima resistência mecânica é 

favorecida pelo aumento da temperatura de sinterização, independentemente do 

percentual de AT utilizado dentro da faixa estudada (23 a 77%). 

Em todas as superfícies de resposta apresentadas verifica-se que a 

curvatura obtida indica a evidência de termos quadráticos, confirmando o 

apresentado na equação 17. 

 

4.4.3 Caracterização da melhor condição  

 

Conforme visto anteriormente, a composição da membrana 33 foi a 

apresentou as melhores respostas e esta etapa de caracterização foi realizada 

utilizando somente esta melhor condição. 
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4.4.3.1 Espectrometria de fluorescência de raios-X (FRX) 

 

Os resultados da análise da composição química da membrana 33 foram 

obtidos a partir da técnica de FRX e estão apresentandos na forma de óxidos 

pela TABELA 23.  

 

TABELA 23 - CARACTERIZAÇÃO QUÍMICA DA MEMBRANA 33 POR FRX 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
NOTA: P.F. - Perda ao fogo  
FONTE: O autor (2017). 

 

Como esperado, pode-se observar que a amostra é formada 

predominantemente por óxidos de silício (SiO2) e alumínio (Al2O3), que são 

componentes característicos de argilominerais (DUTRA e PONTES, 2002, 

KLITZKE, 2011; CARVALHO, 2013). Além da sílica e alumina também pode-se 

notar a presença de alguns óxidos fundentes (K2O, Na2O, CaO, MgO) em menores 

proporções, que durante a etapa de sinterização propiciam a diminuição da 

temperatura de formação da fase líquida, promovendo a formação da fase vítrea, 

que age como ligante e é capaz de conferir resistência à peça quando em 

temperatura ambiente (SOUZA, 2011). 

A perda ao fogo está relacionada à diminuição da água de constituição 

e/ou matéria orgânica contida nas amostras e variou de 0,25 % ficando bem 

Óxidos 
(%) 

 

SiO2 63,4 

Al2O3 22,8 
CaO 4,6 
MgO 4,1 
Fe2O3 1,9 
TiO2 1,4 

K2O 1,1 

Na2O 0,2 

ZrO2 0,1 

P2O5 0,1 

SO3 0,1 

Rb2O <0,1 

P.F. 0,25 
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FIGURA 36 - DIFRATOGRAMA DA MEMBRANA 33 

abaixo do encontrado na caracterização das matérias-primas conforme 

apresentado na TABELA 10.  

 

4.4.3.2 Difração de raios-X (DRX) 

 

A membrana 33 também foi caracterizada por DRX a fim de detectar as 

fases cristalinas e possíveis fases amorfas presentes na amostra. O difratograma 

da referida amostra está apresentado na FIGURA 36. 

 

 
 

 

 

 

 

 

 
 

 

Os picos presentes no diafratograma evidenciam a presença de fases 

referentes ao feldspato sódico albita (Na(AlSi3O8)), dolomita (Ca(Mg,Fe)(CO3)2), 

hematita (Fe2O3), mulita (Al(Al1.272Si0.728O4.864)) e quartzo (SiO2). De acordo com 

Oliveira (2012), durante a queima em temperaturas superiores a 1000 °C, a 

caulinita (presente na composição das matérias-primas e apresentada na 

TABELA 11) se converte em mulita, que é capaz de propiciar o aumento de 

resistência mecânica ao corpo cerâmico. 

Uma vez que todas as membranas caracterizadas (19a, 19b e 33) 

possuem fases correspondentes a feldspatos (que é capaz de conferir melhora 

nas propriedades mecânicas (HOFFMANN, 2011)), o aumento da resistência 

mecânica da membrana 33 em relação à membrana 19a pode estar associada 
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FIGURA 37 - MICROGRAFIAS DA MEMBRANA 33 COM MAGNIFICAÇÃO DE (a) 500x, (b) 1000x, (c) 2000x e 
(d) 5000x. 

à presença da fases cristalina correspondente à mulita conforme apresentado no 

difratograma na FIGURA 36.  

O difratoframa indicou a presença predominante de quartzo, ratificando 

desta forma os resultados obtidos a partir da análise de FRX. Alguns minerais 

presentes na análise de FRX (TABELA 23) não foram detectados em função de 

sua baixa concentração. 

 

4.4.3.3 Microscopia eletrônica de varredura (MEV) e Espectroscopia por 

dispersão de energia de raios-X (EDS) 

 

A morfologia da membrana 33 foi avaliada por MEV e é apresentada na 

FIGURA 37. As imagens foram adquiridas de forma aleatória com aproximações 

de 500, 1000, 2000 e 5000 vezes e, utilizando tensão de feixe de 10kV. 
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Por meio da micrografia é possível observar a formação de aglomerados 

de formas irregulares, aparentemente interconectados por aberturas de área 

superior e com uma grande quantidade de poros distribuídos aleaoriamente, com 

uma estrutura de partículas distribuídas com diferentes formas e tamanhos.  

A partir de uma comparação com a análise morfológica das membranas 

19a e 19b representada pela FIGURA 26, é notável que a membrana 

representada pela FIGURA 37 possui uma maior concentração de poros 

(identificados por regiões negras). Tal comportamento provavelmente ocorreu 

devido ao aumento no percentual de aditivo adicionado. Percebe-se também 

uma menor ocorrência de áreas empacotadas, o que justifica a diminuição na 

resitência mecânica da membrana 33 em relação à membrana 19b. 

Pode-se observar a não existência de defeitos como trincas e fissuras 

provenientes da remoção do agente porogênico que ocorre na etapa de 

sinterização do material. A ocorrência tais defeitos está diretamente associada à 

baixa resistência mecânica das membranas. 

As análises de EDS foram feitas a partir da escolha aleatória de uma 

determinada área da membrana e a composição química elementar quantitativa 

da membrana 33 obtida a partir desta microanálise é apresentada na TABELA 

24. 

 

TABELA 24 - CARACTERIZAÇÃO QUÍMICA ELEMENTAR DA MEMBRANA 33 POR EDS  
 
 

 

 

 
 
 
FONTE: O autor (2017). 

 

É possível observar que a amostra é composta predominantemente por 

silício e alumínio, conforme identificado anteriormente a partir da análise de FRX 

(TABELA 23). A FIGURA 38 apresenta o espectrograma da microanálise 

correspondete à membrana 33. 

Elementos  Membrana 33 (%) 

Si 51,8 

Al 30,12 

Ca 9,64 

Mg 6,02 

K 2,41 
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FIGURA 38 - ESPECTRO DE EDS DA MEMBRANA 33 
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É importante ressaltar que a altura dos picos nem sempre corresponde à 

quantidade relativa do componente, uma vez que alguns elementos químicos 

são mais propensos à emissão de radiação em relação a outros e dependem da 

energia presente no sistema.  

 

4.4.3.4 Análise termogravimétrica (TGA) 

 

A curva termogravimétrica que representa a perda de massa em função 

da temperatura na membrana 33 é apresentada na FIGURA 39. 

 

FIGURA 39 - PERDA DE MASSA EM FUNÇÃO DA TEMPERATURA NA MEMBRANA 33 

 

 

 

  

 

 



106 
 

 
 

Como era esperado, a curva termogravimétrica correspondente à 

membrana 33 apresentou comportamento bem similar ás curvas obtidas para as 

membranas 19a e 19b, à medida em que as perdas de massa mais substanciais 

decorrentes da eliminação de água e matéria orgânica ocorreram dentro da faixa 

de 30 °C a 700 °C. O decréscimo abrupto decorrente da decomposição térmica 

do amido entre a temperatura de 200 °C e 350 °C também foi observado 

(GREGOROVÁ et al., 2009).  

 

 

4.4.3.5 Porosidade aparente e diametro médio do poro 

 

A determinação da porosidade aparente ocorreu por meio da equação 15, 

e a membrana 33 apresentou porosidade aparente de 58,89%. Assim como as 

membranas 19a e 19b, a membrana 33 também apresentou elevados índices de 

porosidade (> 50%). Uma vez que em estruturas porosas a porosidade não deve 

ser menor do que 50%, pode-se dizer que as porosidades obtidas para todas as 

membranas foi satisfatória (VERINGA et al., 1990). 

A membrana 33 apresentou tamando médio de poros de 0,19 µm, 

determinado a partir da equação de Hagen-Poiseuille (equação 16). A 

membrana 33 apresentou tamanho médio de poros próximo aos das membranas 

19a e 19b, evidenciando assim a uniformidade do método de incorporação de 

agentes porogênicos e da conformação por extrusão. 

 

 

 

 

 

 

 



107 
 

 
 

5 CONCLUSÃO 

 

A partir dos resultados obtidos, pode-se concluir que é viável a utilização 

de amido de mandioca catiônico para a produção de membranas cerâmicas 

tubulares que possam ser aplicadas na separação de microalgas Acutodesmus 

obliquuos. A utilização do referido aditivo orgânico surge como alternativa 

promissora para conferir porosidade ao corpo cerâmico, uma vez que propicia a 

obtenção de resultados de fluxo permeável, permeabilidade hidráulica e 

resistência mecânica compatíveis com os encontrados na literatura. 

Foi observado que existe um teor máximo para o qual o amido pode ser 

incorporado à matriz cerâmica, de modo a permitir que a membrana suporte o 

processo de sinterização e não se rompa. Este limite se encontra dentro do 

intervalo de 22,6 a 29,9%. 

A membrana obtida a partir do 1° PCC e denominada 19a (composta por 

13,1% AM, 0,9% FM, 86,0% de AT e sinterizada a 1150 °C) apresentou 

consideráveis resultados de fluxo permeado, porém foi mais frágil do que a 

membrana 19b (composta por 13,1% AM, 0,9% FM, 86,0% de AN e sinterizada 

a 1150 °C), uma vez que os resultados de resistência mecânica obtidos para 

esta membrana foram mais coerentes com os encontrados na literatura. 

A alternativa encontrada foi produzir uma membrana que possibilitasse a 

obtenção de maiores valores de fluxo (a partir da utilização da AT), aliada a uma 

maior resistência mecânica (a partir da utilização da AN). Dentre as membranas 

analisadas, a membrana 33 (composta por 70% AT, 15% AM e sinterizada a 

1150 °C) foi a que apresentou maior capacidade de aliar um bom desempenho 

de filtração a uma resistência mecânica próxima à da membrana 19b. O maior 

fluxo de água, de microalga, permeabilidade, assim como de resistência 

mecânica obtido para a referida membrana foi de 522,47 Kg/m2.h, 120,45 

Kg/m2.h, 568,02 Kg/m2.h.bar e 15,16 MPa, respectivamente. 

A análise estatística evidenciou que a temperatura de sinterização 

apresenta um efeito significativo e positivo na resistência mecânica, enquanto 

que o teor de amido adicionado apresenta um efeito negativo. 
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A membrana da melhor condição apresentou tamanho médio de poro de 

0,19 µm, de modo a permitir que a turbidez ao final dos experimentos fosse 

sempre inferior ao valor inicial de microalgas alimentada ao sistema, 

atendendendo de maneira eficaz o objetivo, uma vez que conferiu um aspecto 

de elevada limpidez e apresentou remoção de turbidez de 99,74%. 

A resistência devido a concentração de polarização foi o efeito resistivo 

que mais influenciou a resistência total do processo, apresentando uma 

contribuição média de 78,49%. A maior contribuição deste fenômeno 

provavelmente ocorreu em decorrência da não adequação do método utilizado 

para a remoção da camada de gel polarizada. 

Para avaliar a viabilidade comercial da membrana produzida, faz-se 

necessária uma análise econômica do sistema analisado, estudos comparativos 

com membranas comerciais, além de testes em escala industrial. 
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ANEXO 1 – COMPORTAMENTO DO FLUXO PERMEADO DE ÁGUA PELA 

MEMBRANA VIRGEM E APÓS UTILIZAÇÃO DE MICROALGA SEGUIDA DE                                                

LIMPEZA QUÍMICA 

 

FIGURA 40 – FLUXO PERMEADO DE ÁGUA PELA MEMBRANA 33 VIRGEM 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

FIGURA 41 - FLUXO PERMEADO DE ÁGUA PELA MEMBRANA 33 APÓS UTILIZAÇÃO DE 
MICROALGA SEGUIDA DE LIMPEZA QUÍMICA 

  


