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RESUMO

Nesta pesquisa foi avaliada a utilizacdo de louca ceramica rejeitada através do
controle de qualidade de uma industria, e que é encaminhada para o descarte apos
passar por um processo de britagem, para o desenvolvimento de filtros de adesao.
Esse residuo é denominado pitcher pela industria que o cedeu, e 0 mesmo é
composto de argilominerais, quartzo, feldspato, podendo incluir rochas ceramicas
como granito, pegmatito e filito, demonstrando ser uma potencial matéria-prima para
fabricacdo de filtros de adesdo devido aos minerais que ainda podem ser
reaproveitados e sua nao toxicidade. O pitcher passou por um processo de selecdo
granulométrica, sendo que cerca de 70% desse residuo ficou retido nas peneiras de
37 e 125 ym, granulometria essas que foram utilizadas na avaliagdo. As amostras
foram compactadas em prensa manual com diferentes pressoes, entre 300 MPa e
1000 MPa, apds, foram sinterizadas em temperaturas entre 1050 °C e 1200 °C em
forno resistivo. Para caracterizagdo do material, determinou-se a densidade
aparente, a verde e a curva de compressibilidade para verificar a melhor presséo de
compactacao. A microestrutura dos corpos de prova e a homogeneidade do pitcher
foram avaliadas utilizando-se Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV). Ambas as
granulometrias apresentaram a curva tipica de compressibilidade, na qual a
densidade aumenta com o0 aumento da pressdo de compactacdo, enquanto a
inclinagdo da curva diminui com o aumento da pressdo. O aumento da densidade
com o aumento da pressdo de compactacdo indica uma boa densificacdo para as
temperaturas, independente da granulometria da amostra. A porosidade do
sinterizado diminuiu proporcionalmente ao tamanho das particulas nas amostras
sinterizadas. As analises estudadas demonstraram que a granulometria de 37 um
sinterizados a 1200 °C resultaram em superficies mais porosas, por isso, foram
aplicadas no ensaio pratico, como filtro biolégico em estacdo de tratamento de
efluente. Neste teste, os filtros ficaram nove semanas no efluente, com coletas de
DBO e DQO para verificagdo da eficiéncia. Obteve-se aumento médio na qualidade
diaria da agua cerca de 10% em relacdo ao tratamento convencional, na coleta do
DQO, além de melhorar o oxigénio dissolvido (OD) e manter e estabilidade do
processo.

Palavras-chave: Sinterizacdo, Residuo, Tecnologia do po6, Ceramicos, Filtro
biolégico.



ABSTRACT

This research evaluated the use of ceramic parts rejected through the quality
assurance process of a sanitary ware industry, and that are sent for disposal after a
crushing process, to manufacture adhesion filters. This waste is called pitcher by the
company that donated it for this research, and it is composed of clayey minerals,
quartz, and feldspar, which may include ceramic rocks such as granite, pegmatite
and phyllite; proving to be a potential raw material for adhesion filters manufacturing
due to its minerals that can still be reused and its non-toxicity. The pitcher passed
through a granulometry-based selection process, with around 70% of the residue
being retained in the sieves of 37 and 125 pm, which were selected for the
evaluation. The samples were compacted in a manual press with different pressures,
ranging from 300 MPa to 1000 MPa, being then sintered at a temperature between
1050 °C and 1200 °C in a resistive furnace. To characterize the material, the
apparent and green densities, as well as the compressibility curve, were determined
to identify the best compression pressure. The microstructure of the test samples and
the pitcher homogeneity were evaluated using Scanning Electron Microscopy (SEM).
Both particle sizes presented the typical compressibility curve, in which the density
increases with increasing compaction pressure, while the curve slope decreases with
increasing pressure. The increase of density with the increasing compaction
pressure indicates a good densification for the temperatures, regardless of the
sample granulometry. The sintered porosity decreased proportionally to the particle
size in the sintered samples. The analysis showed that the particle size of 37 um
sintered at 1200 °C had more porous surfaces, therefore being applied in the
practical test as a biological filter in an effluent treatment plant. During this test, the
filters spent nine weeks in the effluent with BOD and COD collections to verify their
efficiency. There was an average increase in daily water quality of about 10%
compared to the conventional treatment, in the COD collection, in addition to
improving dissolved oxygen (DO) and maintaining the stability of the process.

Keywords: sintering, waste, powder technology, ceramics, biological filter.
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1. INTRODUCAO

O Brasil situa-se entre os quatro maiores produtores de ceramica tradicional no
cenario mundial (CAVALCANTE, 2004), entretanto, apenas 54,8% dos municipios
brasileiros possuem um plano integrado de residuos sélidos (IBGE - INSTITUTO
BRASILEIRO DE GEOGRAFIA E ESTATISTICA, 2018). Dentro desse contexto, um dos
principais residuos de uma inddstria ceramica € o p6é ceramico obtido através da
britagem de loucas que ndo passaram no controle de qualidade, e que sédo descartados
sem um destino adequado. Esse residuo € denominado pitcher pela inddstria que o
cedeu.

O pitcher tem propriedades como resisténcia térmica e mecanica, pois provém de
ceramicos que contém argila, silica e feldspato (GUERRA et al., 2009). A argila é
responsavel pelas propriedades plasticas necessarias a moldagem do material, a silica
aumenta a resisténcia mecanica dos ceramicos e o feldspato reduz a temperatura de
fusdo da mistura (AMIN et al., 2016) (TABAK et al., 2012).

Atualmente, de acordo com a industria fornecedora do residuo para esta pesquisa,
uma Unica fabrica de loucas sanitarias gera cerca de 300 toneladas/més desse material,
sendo que apenas 30% sao reaproveitados na produgcdo de novas lougas. Segundo
Medeiros (2012), as ceramicas com defeitos, que originam o chamado pitcher,
representam grande parte do residuo gerado em uma industria ceramica. O volume de
material descartado pelo setor de louca sanitaria € alto, ndo existindo estudos sobre a
disposicdo adequada desse residuo sélido e a solubilidade dos seus materiais
constituintes, ao longo do tempo e no meio ambiente (SILVA JUNIOR et al., 2002).

No sentido de encontrar aplicacdes tecnologicas para esse residuo, o objetivo
dessa pesquisa visa o0 estudo do pitcher para utilizacdo na fabricacdo de filtros
sinterizados. Com o intuito de promover melhorias nas propriedades mecanicas e
funcionais e realizar a ligagédo entre as particulas do p6 obtido do pitcher, torna-se viavel
na sinterizacdo a utilizacdo das técnicas de tecnologia do pd convencional. Este
processo permite a fabricagcdo de diversos componentes a partir de pos ceramicos e se
distingue dos demais pelas seguintes caracteristicas (THUMMLER e OBERACKER,
1993):

+ Utilizacdo de pos ceramicos como matérias-primas;
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» Auséncia de fase liquida ou presenca parcial da mesma durante o processo de
fabricacao;

» Possui baixa intensidade energética e laboral, sendo um processo
ecologicamente limpo;

* Produz componentes de alta qualidade com caracteristicas homogéneas e

reproduziveis.

A sinterizacdo consiste no aquecimento das pecas comprimidas a temperaturas
especificas abaixo do ponto de fusdo do material-base da mistura e eventualmente
acima do ponto de fusdo do material secundario da mistura. Esse processo acontece
sob condicbes controladas de velocidade de aquecimento, tempo, temperatura,
velocidade de resfriamento e atmosfera do ambiente. Ha uma ligacdo atbmica entre
superficies de particulas vizinhas, sendo um processo fisico, termicamente ativado, que
faz com que um conjunto de particulas de determinado material, inicialmente em contato
matuo, adquira resisténcia mecanica a partir do mecanismo de sinterizacao
(CHINELATTO, 2002) (TINKLEPAUGH, 1960). A peca pronta apresenta bom
acabamento superficial e adequadas tolerancias dimensionais assim como porosidade
acentuada, ideal para fabricacdo de filtros; como nesta pesquisa objetiva-se fabricar
filtros de adeséo para o tratamento em esgotos sanitarios o processo de tecnologia do
p6 demonstra-se 0 mais adequado.

O tratamento de esgotos sanitarios € uma necessidade crescente, em virtude dos
grandes volumes gerados. Em tempos onde a sustentabilidade deve reger as acoes, 0
tratamento e reuso dos efluentes sanitarios e industriais € prioridade (MARSHALL,
2007). Estima-se hoje, em dados globais, que 1,1 bilhdo de pessoas no planeta
consuma agua nao tratada. Na india, por exemplo, o Banco Mundial estima que 21 %
das doencas atendidas estdo relacionadas ao consumo de agua (RAJASULOCHANA e
PREETHY, 2016). Uma alternativa para tratamento sdo os Filtros Bioldgicos
Percoladores (FBPs) que apresentam simplicidade operacional, baixos custos de
operacdo, manutencdo e baixo consumo energeético, baixa demanda de éarea, entre
outras vantagens (JORDAO e PESSOA, 2017). Os FBPs consistem em um tanque
contendo materiais de forma que constituam um leito fixo, onde o efluente percola,
fazendo com que a matéria organica seja oxidada pelos microrganismos aderidos ao
meio suporte. O meio suporte € o enchimento dos FBPs e tem a finalidade de suporte

para o crescimento da biomassa, por onde escoa o esgoto. O material selecionado é
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racionalmente arranjado nos tanques, para que haja uma circulacdo de esgoto e ar,
mantendo o ambiente nas condicbes aerObias favoraveis ao equilibrio da cultura
biolégica (JORDAO e PESSOA, 2017) (ALMEIDA, 2007).

1.1. OBJETIVO GERAL

Esta pesquisa tem como objetivo geral o desenvolvimento de filtros ceramicos,

utilizando o residuo pitcher para aplicacdo em efluentes, especificamente esgoto urbano.

1.2. OBJETIVOS ESPECIFICOS

Como obijetivos especificos para o presente trabalho, tem-se:

a) Caracterizar o pitcher;

b) Determinar o processamento do pitcher;

c) Estudar os parametros de compactacgao e sinterizacao do pitcher;

d) Desenvolver e fabricar filtros protétipos;

e) Caracterizar os filtros de maneira fisica, mecanica e quimica;

f) Criar protétipo teste para aplicacdo dos filtros em meio aquoso;

g) Determinar os resultados de DQO e DBO dos residuos aquosos dos
esgotos apos filtracao;

h) Definir rota de processo, a baixo custo e otimizada, para fabricacdo do filtro

por tecnologia do pé.

1.3. ESTRUTURA DA PESQUISA

A presente tese esta estruturada em seis capitulos. No Capitulo 1. Introducédo sao
apresentadas as consideracdes iniciais sobre o tema da pesquisa, justificativa da
escolha, objetivos, delimitacdes e ineditismo do trabalho. O Capitulo 2. Referencial
tedrico, apresenta as pesquisas relacionadas ao assunto e temas considerados
relevantes para a contextualizagdo, desenvolvimento e realizacdo da pesquisa. No
Capitulo 3. Metodologia é detalhada a proposta de metodologia experimental a ser
aplicada no decorrer da pesquisa. O Capitulo 4. Resultados e Discussfes apresenta 0s
resultados obtidos, e que dao suporte a analise de viabilidade desta tese. As conclusdes

finais comp&em o quinto e dltimo capitulo.
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1.4. INEDITISMO

O ineditismo da presente pesquisa se da no desenvolvimento de um filtro para
efluentes a base de um residuo — pitcher — o qual ndo possui uma reciclagem adequada,
permitindo as empresas fabricantes de loucas sanitarias uma nova rota de

processamento deste residuo para atender a lei de residuos solidos no Brasil.
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2. REFERENCIAL TEORICO

Com o intuito de aprofundar os conceitos relacionados a esta pesquisa, este
capitulo apresenta os fundamentos teoricos do processo de obtencdo do pitcher e
tecnologia do po, filtros e tratamento de efluentes, descrevendo seus principais

aspectos.

2.1. RESIDUOS SOLIDOS

A pesquisa e o0 desenvolvimento de alternativas de matérias primas naturais, assim
como novas técnicas de fabricacdo para processos mais eficientes, se fazem
necessarios para otimizacdo e desenvolvimento sustentdvel nas industrias (SILVA,
MORAES e MACHADO, 2015).

A NBR 10.004 (ABNT, 2004a) define residuo sélido como:

“Residuos nos estados solido e semi-solido, que resultam de atividades
de origem industrial, doméstica, hospitalar, comercial, agricola, de servicos e de
varricdo. Ficam incluidos nesta definicdo os lodos provenientes de sistemas de
tratamento de agua, aqueles gerados em equipamentos e instalacdes de
controle de poluicdo, bem como determinados liquidos cujas particularidades
tornem inviavel o seu lancamento na rede publica de esgotos ou corpos de agua,

ou exijam para isso solucbes técnica e economicamente invidveis em face a

melhor tecnologia disponivel.”

A mesma norma classifica os residuos sélidos de acordo com a sua periculosidade:

a) residuos classe | - Perigosos;
b) residuos classe Il — Nao perigosos; — residuos classe Il A — Nao inertes.

— residuos classe Il B — Inertes.

Em 2 de agosto de 2010 foi aprovada a Lei n°® 12.305, que institui a Politica
Nacional de Residuos Sdélidos (BRASIL, 2010), tendo por finalidade promover a
destinacdo correta de todo tipo de residuo, por meio da responsabilidade compartilhada
dos diferentes agentes envolvidos na cadeia produtiva, abrangendo fabricantes,
comerciantes, distribuidores, consumidores e responsaveis pelos servi¢cos publicos de
limpeza urbana e manejo dos residuos solidos.

Seu Artigo 9° diz que na gestdo e gerenciamento de residuos sélidos, deve ser
observada a seguinte ordem de prioridade: ndo geragédo, redugdo, reutilizacéo,

reciclagem, tratamento dos residuos solidos e disposicdo final ambientalmente
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adequada dos rejeitos. Enquanto o Artigo 13° classifica os residuos soélidos quanto a sua

origem e periculosidade.

2.2. PITCHER

O setor industrial de fabricacdo de loucas ceramicas tem expandido sua producéo
conforme o aumento de demanda da construcdo civil e o crescimento populacional;
consequentemente a quantidade de residuo gerado neste processo também aumenta.
No Brasil, ele ja é responséavel por mais de 1% do PIB (Produto Interno Bruto). Em busca
de minimizacdo dos custos, da diminuicdo de perdas e reducdo dos danos ao meio
ambiente, as industrias de ceramica procuram solucbes a curto prazo para seus
residuos industriais (ASSOCIACAO BRASILEIRA DE CERAMICA, 2017)
(CAVALCANTE, 2004).

Um dos principais residuos no processo de fabricacdo de louca ceramica é o
pitcher que é constituido por cacos de loucas que apresentaram defeitos durante sua
fabricacdo. Sao loucas que ndo passaram no teste de qualidade e séo trituradas, para
que seu residuo seja parcialmente reinserido na producdo de pisos, ceramicos e
refratarios (CAVALCANTE, 2004) (MEDINA et al., 2011) (CASAGRANDE et al., 2008).

A louca sanitaria € fabricada com massas constituidas basicamente de
argilominerais (argila plastica e caulim), quartzo, feldspato podendo incluir rochas
ceramicas como granito, pegmatito e filito como fundentes. Na Figura 1 pode-se
visualizar as etapas de obtencdo do pitcher: A Figura 1 a) exibe a peca com defeito que
sai da linha de producéo e € descartada, a Figura 1 b) mostra a passagem dessa peca
por um britador onde ocorre a quebra dessa louca transformando-a em particulas de
diversos tamanhos, ou seja, no pitcher que é apresentado na Figura 1 c).

Figura 1 — Etapas de obtencéo do pitcher a) Peca ceramica com defeito; b) Britagem da
louca; c) Pitcher

Fonte: A autora, 2017



16

Devido a quantidade consideravel deste tipo de residuo produzido pelas grandes
industrias, € recomendado que ele ndo seja descartado diretamente na natureza (WITT,
DA SILVA e ALBACH, 2018). A pesquisa e o desenvolvimento de alternativas de
matérias primas naturais, assim como novas técnicas de fabricacdo para processos mais
eficientes, se fazem necessarios para otimizacdo e desenvolvimento sustentavel nas
industrias. O pitcher, assim sendo, € percebido como uma oportunidade de contribuicdo
para o desenvolvimento de tecnologia em um residuo ainda pouco explorado.

A classificacdo de residuos conforme fluxograma determinado pela ABNT NBR
10004:2004 se faz necesséaria pois determina 0s principais aspectos fisico-quimicos-
biolégicos de um residuo, traz um panorama sobre quais 0s principais impactos
ambientais que os residuos podem gerar em seu descarte. Assim sendo, de acordo com
sua classificagéo pode-se determinar qual o correto gerenciamento da coleta, transporte,
destinacao final e reciclagem.

2.3. TECNOLOGIA DO PO

Segundo Callister (2016), a tecnologia do pd é considerada o analogo ceramico a
metalurgia do pé, e é utilizada para fabricar diversas composi¢cdes. A tecnologia do p6 é
um processo que estd com seu mercado em crescimento constante e é baseado na
prensagem de pos no formato desejado e apdés encaminhado para sinterizacdo para
unido das particulas. Diferentemente do que pode ocorrer nos pos-metélicos, ndo existe
deformacéo plastica das particulas durante a compactacao.

A industria vem abrindo cada vez mais espaco para pecas sinterizadas, utilizadas
em automoveis, eletrodomésticos, telefones celulares, instrumentos cirdrgicos,
armamentos, artigos esportivos, ferramentas entre outros. Pos de praticamente todos 0s
metais e ceramicos podem ser produzidos e utilizados em processos de producédo que
permitem controle preciso da composi¢cdo quimica, das caracteristicas e propriedades
dos produtos (CHIAVERINI, 2001). A Tabela 1 apresenta um comparativo entre a
energia necessaria e o percentual de aproveitamento da matéria prima em diferentes

processos de fabricacao.



Tabela 1 - Energia e matéria prima utilizada em varios processos de fabricacao
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Processo de Fabricagéo Utilizacao de Matéria Energia necesséria para
Prima (%) produzir 1 kg de peca
acabada (J)
Fundicéo 90 30000 - 38000
Metalurgia do P6 95 29000
Extruséo a frio e amorno 85 41000

Forjamento a quente em
matriz fechada

Proc_essos de 40 - 50 66000 - 82000
usinagem

75-80 46000 - 49000

Fonte: SILVA e JUNIOR, 1998

A tecnologia do p6é é uma das técnicas de fabricagdo mais utilizadas em matriz

Figura 2 - Fluxograma da rota da tecnologia do p6
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ceramica por ser um método simples e economicamente eficiente, tendo como base as
etapas de mistura de pos, compactacao e sinterizacdo (BOCCACCINI et al., 2021). A
Figura 2 apresenta as etapas deste método. Inicialmente, ocorre a mistura dos pds, no
caso desta pesquisa, 0 po é o pitcher. A Figura 2 foi adaptada para incluir os principais
componentes encontrados no pitcher nas etapas 1 e 2. Apds, ocorre a compactacao do
po, também chamada de compressao, no molde especifico da peca final, ou seja, o filtro
bioldgico, sendo encaminhado para a sinterizacdo para unido das particulas finalizando
assim o processo (FRANCIS, 2016).
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A peca final, fabricada por tecnologia do p6, apresenta bom acabamento superficial
e adequadas tolerancias dimensionais com um baixo indice de desperdicio, visto que
guase toda a matéria prima inserida para fabricagcdo do produto € utilizada, seguindo a
lei da constancia e volume dos processos de conformagdo (GERMAN, 2014)
(SCHAEFFER, 2004).

As caracteristicas, que devem ser conhecidas e controladas neste processo, séo
(HOGANAS, 2015):

+ Distribuicdo e tamanho da particula;
+ Formato da particula;

» Porosidade;

» Estrutura da particula;

+ Densidade aparente;

+ Compressibilidade;

+ Composicao quimica e pureza.

2.3.1. Obtencédo e Homogeneizacao dos Pdos

Moer um material sélido € uma operacéo importante para reduzir seu tamanho ou
para aumentar a area de superficie. Historicamente é utilizado no processamento de
minerais a fim de liberar substancias Uteis dispersas inerentemente nele. Com o tempo,
esta operacao foi estendida a outros ramos industriais como no processo da tecnologia e
metalurgia do pdé. O objetivo desta operacdo é a homogeneizacdo das particulas,
melhorar a formabilidade, modificacdo de forma e controle na propriedade de superficie
para solidos (HIGASHITANI, MAKINO e MATSUSAKA, 2020).

Em materiais metalicos séo utilizados processos de atomizacgéo, sintese mecéanica
e métodos quimicos (POPOVICH e SUFIIAROV, 2016). J4 em ceramicos a obtencéo de
pos ocorre por sintese (queima), precipitacdo ou moagem (QUESADA, VILLAREJO e
SOTO, 2019).

Nesta pesquisa foi utilizado um residuo ceramico que foi transformado em

particulas através de moagem por britador.
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2.3.2. Prensagem do Pé

Prensagem é definido como um processo de conformacéo baseado na compressao
de um determinado p6 em uma matriz ou molde para chegar na forma final do produto
por meio de aplicacdo de pressao. Todas as pecas ceramicas comecam no formato de
pd, de uma maneira ou de outra, porém como este pé ganha forma, € o que diferencia
0s tipos de processos empregados.

E através da prensagem por pressdo que se inicia este processo, formando os
corpos a verde. Se nesta etapa ocorresse apenas o derramamento do po na matriz, a
densidade alcangada seria de cerca de 60% (GERMAN, 2014).

Os corpos a verde, anterior ao processo de sinterizacdo, sdo denominados
compactados. Estes compactados séo fabricados misturando ao pé lubrificante para
desmoldagem e aplicando uma presséo para aumentar a densidade e dar forma a este
pd. A pressao aplicada varia entre a gravidade até milhares de atmosferas aplicadas,
dependendo do tipo de peca a ser fabricada. Quanto menor a pressdo, menor o custo do
processo no sentido de gasto de energia e maquinario (GERMAN, 2014).

Prensagem uniaxial € o método mais comum para formar componentes por
processos de fabricacdo que envolvem pd, € um processo de baixo custo e adaptavel
para producdes de alto volume de compactados de p6 que tenham forma geométrica
relativamente simples. Este método consiste em compactar um pé em uma matriz com
pressdes que variam entre 20 e 700 MPa aplicados pela prensa utilizada. E necessaria
uma pressao minimamente alta para garantir que compactado a verde tenha estrutura
suficiente para as proximas etapas (LEMOISSON e FROYEN, 2005).

A Figura 3 apresenta a operacdo de prensagem que consiste, basicamente, em
trés passos: preenchimento da matriz com o p6, compactacdo do pd e remocao do
compactado (FRANCIS, 2016).



Figura 3 - Operacédo de prensagem
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Para unido destas particulas e finalizacdo do processo, se faz necesséario a

aplicacao da sinterizacéao.

2.3.3. Sinterizacéao

Sinterizacdo € um método de producdo de componentes a partir de pds, ceramicos
ou metalicos, através do agquecimento até que as suas particulas se unam para formar o
componente desejado (FANG, 2010).

O fendmeno de sinterizacdo envolve a fusdo de particulas, reducdo de volume,
diminuicdo da porosidade e aumento do tamanho do grdo. E um processo fisico e
termicamente ativado, que faz com que um conjunto de particulas de determinado
material em contato mutuo, adquira resisténcia mecanica a partir do mecanismo de
sinterizacdo. Na industria, a sinterizacdo € particularmente importante no controle do
tamanho dos nanomateriais, na constru¢cao de estruturas 3D por sinterizagdo a laser,
dentre outros (HIGASHITANI, MAKINO e MATSUSAKA, 2020).

O processo de sinterizacdo pode ser dividido em trés estagios elementares
sucessivos, conforme mostrado na Figura 4. O estagio inicial corresponde a formagéao e
crescimento do pescogo, no estagio intermediario ocorre o crescimento das vacancias
finalizando com difusdo e desaparecimento dessas vacancias (HIGASHITANI, MAKINO
e MATSUSAKA, 2020).
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Figura 4 - Sinterizacdo de multiplas particulas priméarias
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Fonte: Adaptado de HIGASHITANI, MAKINO e MATSUSAKA, 2020

Na Figura 5 pode-se visualizar estes mesmos estagios da sinterizacao, porém com
diversas particulas em fase de unido. Os estagios de sinterizacdo representam a
progressado geométrica da transformacéo de um simples e fragil p6 compactado em uma
estrutura ductil e resistente. O primeiro estagio, ainda durante a pré-sinterizacao,
apresenta uma unido de particulas através de forcas atbmicas fracas, ou seja, as
particulas ainda ndo estao consolidadas. O segundo estagio € onde cada grdo aumenta
de tamanho sem interagir com gréos vizinhos. O terceiro estagio se caracteriza pelo
arredondamento de poros, onde 0s pescoc¢os vizinhos crescem e interagem formando
uma rede. No estagio final os poros tubulares se fecham para formar discretos poros

esféricos, consolidando a unido das particulas e formacédo da peca (GERMAN, 2014).
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Figura 5 - Estagios da sinterizacao
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Fonte: Adaptado de GERMAN, 2014

2.4. FILTROS

Filtros encontram aplicacdes em varios campos: industria farmacéutica, siderurgica,
industria de bebidas, processamento de alimentos, purificagdo de agua, filtragem de
lubrificantes, aparelhos médicos, filtragem de gases, dentre outros. Filtros ceramicos
encontram nichos de aplicagcdes onde sejam requeridos inércia quimica, temperaturas
elevadas, lavagem reversa e altas pressoes de filtracdo. Considerando-se o tamanho
dos poros da membrana filtrante os filtros séo classificados como mostra a Figura 6 (DE
SOUZA e SOARES, 1999).
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Figura 6 - Classificagcdo dos processos de separacdo, tamanho do filtrado e pressao
aplicada
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Na Figura 6 pode-se também visualizar a proporcionalidade entre pressdo e
tamanho de particula; onde quanto maior a pressao maior a retencdo das particulas do

filtrado e a capacidade de filtragem.

2.4.1. Tratamento de Esgotos

Neste item ha uma breve descricdo dos processos de tratamento de esgotos, a
tecnologia dos filtros biolégicos percoladores e os principais materiais utilizados como
meio suporte, oferecendo embasamento para apresentar nova proposta de material
utilizando o pitcher.

Um tratamento de esgoto tem por objetivo a remoc¢éo de impurezas, composicdes
presentes nas aguas de uso doméstico, poluentes e organismos patogénicos. Sendo
subdividido em quatro etapas: tratamento preliminar, primario, secundario e terciario
(ALBUQUERQUE et al., 2017).

2.4.1.1. Tratamento Preliminar

O tratamento preliminar destina-se a remocédo de sélidos sedimentaveis grosseiros
com diametros superiores de 1 mm a 10 mm como areia, terra, penas, plasticos, fios e
similares (GIORDANO, 2004). A remoc¢éo dos solidos grosseiros é realizada por meio
fisico mecanico de maneira manual ou automatizada, como por exemplo grades,
peneiras rotativas ou trituradores. As principais finalidades da remocdo dos sélidos
grosseiros sdo: Protecdo dos dispositivos de transporte dos esgotos (bombas e
tubulagdes), Protecéo das unidades de tratamento subsequentes, Protecéo dos corpos
receptores (RIFFAT, 2012).
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2.4.1.2. Tratamento Priméario

O tratamento primario envolve a remocédo fisica de uma parte dos sodlidos
suspensos das aguas residuais, geralmente por sedimentacdo. O esgoto € encaminhado
para um local onde os sélidos (lodo) podem se depositar no fundo e o éleo e substancias
mais leves podem subir ao topo. Essas camadas sdo entdo removidas e o liquido
remanescente pode ser encaminhado para tratamento secundario (WATER
ENVIRONMENT FEDERATION (WEF); ASSOCIATION OF BOARDS OF
CERTIFICATION (ABC), 2018).

2.4.1.3. Tratamento Secundario

O tratamento secundario consiste em um tratamento bioldégico do tratamento
primario e € responsavel pela degradacdo da matéria organica dissolvida do esgoto
através de uma unidade biolégica, na qual bactérias e outros microrganismos se
alimentam de matéria organica, removendo-a assim do esgoto. O objetivo desta etapa é
reduzir a demanda bioquimica de oxigénio (DBO) e solidos suspensos do efluente para
niveis aceitaveis (TONETTI et al., 2018).

2.4.1.4. Tratamento Terciario

Quando o efluente do tratamento secundario ndo atende aos requisitos esperados
€ necessario um tratamento adicional para reduzir os niveis de contaminantes. Esta

7

etapa é denominada tratamento terciario, também conhecida como tratamento
avancado. Destina-se a melhoria da qualidade do efluente pelas remocdes de cor
residual, turbidez e desinfecgéo.

O tratamento terciario pode incluir precipitacdo quimica, adsor¢cdo de carbono,
filtracdo por midia granular ou por membrana, dentre outros. (VON SPERLING, 2014)

(TONETTI et al., 2018).

2.4.1.5. Estacdo Basica de Tratamento de Esgotos em quatro etapas

A Figura 7 mostra o funcionamento basico de um sistema de tratamento de
efluentes tipico com as quatro etapas descritas. A proposta desta pesquisa é instalar o
FBP confeccionado com pitcher no final do processo, em escala laboratorial, como uma
etapa complementar de tratamento visando a remocdo de matéria organica nao
removida pelo tratamento da ETE. O sistema de tratamento apresentado na Figura 7

posiciona o filtro biolégico percolador (FBP) na etapa de tratamento secundario.
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Figura 7 - Fluxograma de Estacdo Bésica de Tratamento de Esgotos
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2.4.2. Aspectos gerais e principio de funcionamento dos Filtros Biol6gicos
Percoladores

Os filtros biol6gicos percoladores (FBPs) sédo sistemas aerdbios de tratamento de
esgotos que realizam a conversao de constituintes a partir de mecanismos associados a
biomassa aderida, sendo caracterizados pela aplicacdo continua de esgoto sanitario em
um meio suporte. A percolacdo do liquido permite o crescimento de microrganismos na
superficie do material que foi utilizado como meio suporte, formando assim uma pelicula
ativa de microrganismos comumente chamada de biofilme. Destacam-se pela sua
simplicidade e baixo custo operacional (CORREA et al., 2019) (ALMEIDA, OLIVEIRA e
CHERNICHARO, 2011).

O filtro biolégico € chamado de filtro, porém nao realiza uma filtragem mecanica,
serve na verdade de meio suporte, como proprio nome diz, para o biofilme aderido. Este
filme aderido por sua vez, abriga e mantém atividade biolégica de micro-organismos e
bactérias que realizam a degradacdo da matéria organica (VON SPERLING e
CHERNICHARO, 2005) (JORDAO e PESSOA, 2017).

As duas principais vantagens do uso de filtros percoladores sdo 0 menor consumo
de energia e uma operacéo simplificada (METCALF & EDDY, 2016).

A Figura 8, em corte, apresenta o0 modo de operacdo de um FBP. O sistema €

constituido de um tanque com meio suporte sobre o qual os esgotos sdo aplicados
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continuamente por meio de distribuidores rotativos ou estacionarios. Os distribuidores
rotativos geralmente sdo movidos pela prépria carga hidraulica dos esgotos, mas
também podem ser motorizados. Esta variacdo da rotacdo dos distribuidores é
empregada para o controle do biofilme e eliminacdo de larvas de insetos (PARKER et
al., 1995) (ALBERTSON, 1995).

Figura 8 - Secéo tipica de um filtro biolégico percolador e seus componentes
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Fonte: BORBA, 2017

A Figura 9, em corte tridimensional, apresenta o funcionamento do reator biolégico.
E possivel verificar que a aplicacdo continua e uniforme do esgoto se realiza através de
distribuidores hidraulicos, que percola pelo meio suporte em direcdo aos drenos de
fundo. Seu funcionamento ocorre em fluxo continuo e sem inundacdo da unidade. Séo
sistemas aerdbios, permanentemente sujeitos a renovacao do ar, que, naturalmente,
circula nos espacos vazios do meio suporte, disponibilizando o oxigénio necessario para
a respiracao dos microrganismos (BRESSANI-RIBEIRO et al., 2018).
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Figura 9 - Corte tridimensional do filtro biolégico percolador
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2.4.2.1. Formacao, Estrutura e Constituicdo de Biofilmes

ApOs o inicio da percolagdo do esgoto se desenvolve um filme biol6gico sobre a
superficie do meio 0 meio de suporte, ou seja, uma pelicula gelatinosa de estrutura
complexa que tem a funcdo de reter a agua, povoada por bactérias com espessura que
variam entre 2 e 3 mm. Esta pelicula sera responsavel pela atividade biologica desse
filme e estabilizacdo dos constituintes organicos do esgoto, que € aspergido sobre o
meio suporte (VIANNA e DE MELO, 2019). Quanto maior for a superficie especifica
oferecida pelo meio, mais eficiente sera o filtro (BRESSANI-RIBEIRO et al., 2018).

A Figura 10 apresenta as reacfes do substrato, tanto do consumo quanto da
geracao de subprodutos, gerados através das reacdes bioquimicas da filtragcdo aerdbica.
Segundo GONCALVES et al. (2001), o metabolismo de conversédo ocorre no interior do
biofilme e o transporte do substrato organico se realiza por meio de processo de difuséo,
iniciando na interface liquido do biofilme e, apds, no proprio biofiime. Os subprodutos
provenientes das reacdes de oxireducdo sao transportados no sentido inverso, da

camada mais interna (anaerobia) para a camada mais externa (aerébia) do biofilme.
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Figura 10 - Mecanismos e processos envolvidos com o transporte e degradacdo do
substrato em biofilmes
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Segundo JORDAO e PESSOA (2017), o biofiime tem sua comunidade biol6gica
constituida  predominantemente  pelas seguintes espécies:  Achromobacter,
Flavobacterium, Pseudomonas, Alcaligenes. Ja na regido mais interna do biofilme sdo
encontradas formas filamentosas de Sphaerotilus Natans e Beggiotoa. As espécies
identificadas de fungos tém sido: Fusazium, Mucor, Penicillium, Geotrichum,
Sporatichum. Os protozoarios predominantes sao do grupo de ciliados, incluindo
Vorticella, Opercularia, e Epistylis, que possuem a particularidade de se alimentar do
préprio biofilme, ocasionando na formacéo de flocos com melhor sedimentabilidade e na
obtencédo de um efluente de melhor qualidade.

Uma desvantagem deste filtro, que impacta diretamente no seu desempenho é o
desprendimento da pelicula, que pode ser causada por erosdo ou cisalhamento. A
erosdo € caracterizada pela continua remocdo de pequenas particulas do biofilme, de
forma natural, pelo préprio processo biolégico. A erosdao ocorre de maneira prejudicial
guando ha baixas concentracdes de substrato e escoamento que gere turbuléncia. O
cisalhamento esta relacionado a esporadicos desprendimentos de maiores fragmentos

de pelicula, resultante de altera¢des dentro do préprio biofilme (PORTO, 2002).
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2.4.2.2. Meio Suporte para Biofilme

O meio suporte para biofilme € o material com o qual se faz o preenchimento da
estrutura do FBPs, sdo de fundamental importancia para o desempenho do processo.
Segundo ALMEIDA, OLIVEIRA e CHERNICHARO (2011) existem diversos tipos de
materiais que podem ser utilizados, tais como: pedra britada, escoria de alto-forno, e de
maneira mais eficiente, materiais sintéticos de plastico de varias formas e tamanhos. A
Figura 11 ilustra os diferentes tipos de materiais de meio suporte, mais comumente

utilizados.

Figura 11 - Principais caracteristicas dos materiais de enchimento utilizados nos reatores

Material de Dimensoes Peso Area superfi- Imagem Breve comentario sobre o meio suporte
enchimento especifico cial especifica
(kg.m?) (m2.m3.d)
Escori Ito- Diametro: 5- 1 , .
fosriznég;a 0 Do e = o Constituido de residuos da industria sidertrgica.
Apresenta superficie irregular e certa porosidade
superficial.
Anéis plasticos Diametro: 8.4 cm 50 80 e - : :
(Anéis) Altura (unidade): 9.0 cm Tradwlonalrpente uhllza@o em sn;temas de plp-
massa aderida com satisfatoria area superficial
especifica e indice de vazios.
Downflow Secao triangular: 3 cm - 87
Hanging Sponge Espacamento: Constituido de uma série de cortinas verticais
(DHS) Entre espumas: 5,5 cm (colocadas lado a lado), com espumas lineares
Entre cortinas: 4,0 cm de secao triangular fixadas na superficie de cada
cortina. Proposto por Machdar et al. (2000).
Aparas de Diametro: 2.54 cm 54,2 220
eletroduto cor- Altura (unidade): 4 cm

rugado (Cond)

Fonte: ALMEIDA, OLIVEIRA e CHERNICHARO, 2001

O material selecionado é disposto nos tanques, de modo que favoreca a circulacéo
de esgoto e ar, mantendo o ambiente nas condi¢cbes aerbbicas favoraveis ao equilibrio
da cultura biolégica. Para a escolha do tipo de enchimento necessita-se do peso
especifico, da superficie especifica e do indice de vazios do meio suporte pois o
influencia diretamente a circulagdo dos esgotos e do ar, por entre a camada suporte,
mantendo o ambiente nas condicbes aerObias favoraveis ao equilibrio da cultura
bioldgica (JORDAO e PESSOA, 2017).

2.4.3. Permeabilidade

Permeabilidade é a capacidade de um gas ou um fluido passar por um material.
Esta associada a uma passagem de um fluido com uma viscosidade conhecida, através

de uma area e espessura unitarias de uma camada porosa. Os estudos nesse sentido,

Constituido por aparas de eletrodutos em PVC.
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iniciaram em 1896, quando o cientista D’Arcy, na Franga, analisou o fluxo da agua
passando por camadas de diversas espessuras de areia, descrevendo em formula o
principio basico da permeabilidade conforme apresentada pela Equacdo 1 (SALVINI,
INNOCENTINI e PANDOLFELLI, 2002).

AP/e =Q.n /A. P €y

Onde AP representa a variagdo da queda de presséo, em Pa, e € € a espessura da
amostra, em m. Q é a vazao do fluido, em m3/s e n representa viscosidade dindmica do
fluido (kg/m.s) e @ é coeficiente de permeabilidade viscoso.

Conforme o processo de fabricacdo ocorre uma variagdo do tipo de
permeabilidade. A funcionalidade de produto filtrante, muitas vezes, é representada em
termos de permeabilidade e resisténcia mecanica. Por isso, o conhecimento da
permeabilidade em filtros é de fundamental importancia para o seu funcionamento
(SALVINI, INNOCENTINI e PANDOLFELLI, 2000).

O filtro poroso € um produto comercial muito utilizado em inddstrias quimicas,
petroquimica, siderurgia, hospitais, farmacéutica, alimentos, bebidas, entre outras, no
processo de separacdo de gases, de liquidos, filtragem, aeracdo, disperséo
(KARSOKAS et al.,, 2004). O processo de conformacdo de pOs € importante porque
define propriedades e caracteristicas que terdo intensos reflexos nos processos
subsequentes e no produto final. No caso dos filtros procura-se uma combinagao
adequada entre o volume total e a distribuicdo de tamanho de poros presentes. Tais

caracteristicas definem a permeabilidade e por consequéncia a utilizagdo do produto.

2.5. PESQUISAS RECENTES VINCULADAS AO TRABALHO

Na pesquisa de Figueiredo (2020) foi utilizado residuo de loucas sanitarias,
chamado de scrap, como agregado graudo na composi¢cdo do concreto, em uma mistura
com granulometria homogénea. Através de diversos ensaios e metodologias
guantitativas e procedimentos como teste de umidade das analises fisicas dos corpos de
prova e dos materiais, ensaio de abatimento do concreto e teste de resisténcia a
compressdo demonstrou ser possivel a utilizados em estruturas.

Almeida et al. (2019) estudaram as propriedades do concreto fabricado com

residuo de louca sanitaria, foi estudado a adi¢cdo do residuo como agregado graudo em
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diferentes propor¢gdes na formulacdo do concreto. Algumas formulagées nao
apresentaram adesividade nos modos de ruptura e pouca aderéncia entre o residuo
ceramico e a argamassa, porém, apresentou boa resisténcia a compressao. Os
resultados no geral foram aceitaveis, sem comprometer a trabalhabilidade do concreto.
Ortigara e Fontanini (2019) também realizaram estudos de aplicagcdo de residuo
ceramico como carga no cimento, demonstrando resultados positivos.

Albuquergue (2009) trouxe em sua a pesquisa a reciclagem do residuo de louca na
propria fabricagdo da louca, porém antes da sua sinterizacdo, ou seja, residuo da
lavagem da argila, residuo da massa da barbotina e o residuo do lodo. Os resultados
demonstraram propriedades bastante aceitaveis para a producdo de revestimentos
ceramicos. Silva et al. (2014) também realizaram pesquisas com residuo de louca antes
da sinterizacdo, porém, com o objetivo de introduzir na argila da fabricacdo de produtos
artesanais como utilitarios de mesa. Através dos resultados obtidos, observou-se que a
insercao de diferentes percentuais do residuo industrial na argila in natura melhorou as
propriedades e atenderam aos requisitos técnicos.

Cavalcante, Ferreira e Yadava (2008) realizaram pesquisas para incorporar o
residuo da louca ceramica na producdo de revestimentos com o objetivo de minimizar o
impacto do retorno destes residuos para o meio ambiente e reduzir o custo de producao.
Foram analisados: retracéo linear, absorcdo de agua, tensdo de ruptura a flexado cor de
queima e andlise quimica. Os resultados demostraram potencial de aplicacdo das
massas para uso na fabricacdo de revestimentos.

Asif e Zhang (2021), assim como He et al. (2019), descrevem os resultados da
utilizacdo de membranas ceramicas no tratamento de efluentes. Em comparagcéo com as
membranas poliméricas, as membranas cerdmicas apresentam maior eficiéncia de
limpeza, maior remocdo de poluentes, maior fluxo e menor incrustacdo. A pesquisa
ainda traz o viés da necessidade de pesquisas que desenvolvam membranas ceramicas

a baixo custo.
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3. MATERIAIS E METODOS

O conhecimento do comportamento dos residuos e suas particulas é importante
para reincorporacdo adequada em outros processos assim como para O
desenvolvimento de novos produtos. Diversos fatores devem ser considerados, dentre
esses: composi¢cado quimica, tamanho e distribuicdo de particulas, homogeneidade e

curvas de compactacdo. Na Figura 12 é apresentado o resumo esquematico da

caracterizacao e selecdo das amostras.

Figura 12 - Caracterizagao e selecdo de amostras

125 pm

/ P grosso :
- Ensaios
Selecdo = Analise gquimica

granulométrica . MEV
* Distribuicdo granulométrica

37 pm
PG fino

Prensagem e Sinterizacao

100 MPa
200 MPa
300 MPa

Tecnologia do po 400 MPa 1050 °C
500 MPa 1100 °C
600 MPa 1150 °C
700 MPa 1200 °C
800 MPa
900 MPa
1000 MPa

Confecgdo de
amostras

Curva de -
compressibilidade Selegao de amostras

SRR 1200 °C

300 MPa, P6 37 pm = 3F
500 MPa, Po 37 pm = 5F
700 MPa, Po 37 pm = 7F
300 MPa, P6 125 um = 3G
700 MPa, P6 125 um =7G
1000 MPa, P6 125 pm = 10G

Fonte: A autora, 2021
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Na primeira etapa realizou-se a analise quimica do pitcher para verificacdo dos
seus elementos, na sequéncia ocorreu a selecdo granulométrica através de peneiras
com o objetivo de identificar a granulometria mais adequada para compactacéao, onde,
além de reter a maior quantidade de grdos do pitcher, também houvesse a maior
concentracdo de grdos homogéneos. Foi utilizada a seguinte sequéncia de peneiras:
1000 pm, 707 pm, 595 um, 125 um e 37 um, cujos valores em micrémetros representam
o tamanho das suas aberturas.

Com a selecdo dos gréos retidos nas peneiras 125 e 37 um, foi realizada a
prensagem de 40 amostras para serem sinterizadas em cada uma das temperaturas
indicadas na Figura 12. Para a escolha destas granulometrias, foi utilizado o critério de
guantidade de grdo retidos, com o intuito de utilizar o maximo possivel do residuo e a
diversidade dos graos, ou seja, testar uma granulometria mais fina e outra com graos
mais grosseiros. ApGs esta etapa analisou-se as amostras mais adequadas para o filtro
de adeséao, onde foram selecionadas seis tipos de amostras.

Para facilitar a leitura e entendimento nomeou-se as amostras da seguinte maneira:
A granulometria de 37 um originou as amostras desta granulometria mais fina, por isso o
F. Ja a granulometria de 125 pum que possui grdos de maior diametro e densidade, ou
seja, mais grosso, originou as amostras com o G. O numero que segue na frente é
referente a compressao, por exemplo, a amostra 3G foi confeccionada com o pé de
granulometria 125 pm com compactagcao 300 MPa.

A Figura 13 apresenta os ensaios realizados nos seis tipos de amostras selecionas
3F, 5F, 7F, 3G, 7G, 10G sinterizadas a 1200 °C.

Figura 13 - Andlise e aplicacdo do filtro
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Fonte: A autora, 2021
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Apls a realizacdo dos ensaios de MEV, compressdo e permeabilidade, foi
selecionada a amostra mais adequada para confeccdo do filtro, 3G, ou seja,
confeccionada com compresséo de 300 MPa a 1200 °C com a granulometria de 125 pum.
Foram confeccionadas 100 amostras deste tipo, além da construcdo do protétipo para
acomodar as amostras. Apds essa etapa o protétipo com as amostras foi encaminhado
para aplicacdo na ETE. Para validacdo final, foi verificado o DBO, DQO e OD do

efluente.

3.1. CARACTERIZACAO DO PITCHER

O pé de louca ceramica foi obtido através de um britador que processa pecas
inteiras, com defeito, gerando particulas com tamanhos diversos de no maximo 10mm.
Na Figura 14 a) pode-se verificar o britador e a rampa na qual as pecas com defeitos
sdo elevadas até a moagem, ja a Figura 14 b) apresenta o pé ceramico gerado pelo
britador.

Figura 14 — Producéo do pitcher a) Britador; b) P6 ceramico obtido apds o britador

a)\

Fonte: A autora, 2017

Para confeccdo das amostras o pitcher passou por um processo de selecdo de
granulometria, foi peneirado cerca de 20 Kg utilizando a seguinte sequéncia de peneiras:
1000 pm, 707 pm, 595 pum, 125 um e 37 um; sendo que cerca de 70% desse residuo
ficou retido nas peneiras de 125 e 37 um. Somente as granulometrias 125 e 37 ym
foram utilizadas na avaliagdo. Na Figura 15 pode-se ver os pés obtidos apds esse

processo de peneiramento.
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Figura 15 - Pitcher em diferentes granulometrias: a) Residuo de louca ceramica apds o
processo de britagem; b) P6 obtido apds o peneiramento em 125 um; c) P6 obtido apos
0 peneiramento em 37 um

Fonte: A autora, 2017

A Figura 15 apresenta os diferentes tamanhos de particulas encontradas em uma
mesma amostra de pitcher, ressaltando a importancia da avaliacdo e selecao
granulométrica. Na Figura 15 a) é apresentado o residuo de louca ceramica apds o
processo de britagem, na Figura 15 b) esta o p6 obtido ap6s o peneiramento em 125
pum, enquanto a Figura 15 c¢) contém o po obtido ap6s o peneiramento em 37 pum.

A distribuicdo granulométrica foi determinada no LAPROM - Laboratério de
Processamento Mineral — UFRGS na maquina CILAS 1064 utilizando difracdo da luz
laser que é inversamente proporcional ao tamanho da particula, resultando a distribuigéo
de tamanho de particulas.

Seré& realizado um ensaio de lixiviagdo, conforme a Norma Técnica ABNT NBR
10005:2004 (ABNT, 2004b), para identificar se existe concentragao significativa de
substancias ou elementos que conferem periculosidade ao residuo e um ensaio de
solubilizagé@o, conforme a Norma Técnica ABNT NBR 10006:2004 (ABNT, 2004c), para
verificacdo da diluicdo das substancias contidas no residuo.

A avaliacdo da corrosividade sera realizada para identificar o nivel de pH e sua
classificacdo conforme o item 4.2.1.2 da Norma Técnica ABNT NBR 10004:2004.
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3.2. ANALISE QUIMICA

Na andlise quimica foram utilizadas duas técnicas: difracdo de raios-x e
espectrometria por fluorescéncia de raios-X.

O ensaio de difragcédo de raios-X foi utilizado para determinar as fases presentes no
pd e nas superficies revestidas através do difratbmetro GE Seifiert Charon XRDM com
radiacdo CrKo do Laboratério de Difratometria de Raios X da Universidade Federal do
Rio Grande do Sul. Este equipamento possui detector linear de 19° modelo Spectris
Meteor 1D e colimador de 2mm. As medicdes foram realizadas para angulos de 26 que
variaram de 35 a 166°, com passo de 0,02° e tempo de medicdo por passo de 200
segundos. O tratamento e indexacdo dos dados foram realizados utilizando o software
Analyze®, comparando os resultados com cartas cristalograficas do PDF2- ICDD -
International Centre for Diffraction Data.

Na técnica de espectrometria por fluorescéncia de raio-X, obtidos a partir de
analise quantitativa realizada através da técnica em amostra fundida com curva de
calibracdo a partir de padrdes de rocha, ja que foi o padrdo mais similar ao pitcher
disponivel no laboratdrio.

3.3. CONFECCAO DE AMOSTRAS

Com o uso de balanca analitica e misturador manual, realizou-se a
homogeneizacdo do p6 de pitcher e cerca de 3% de estearato de zinco, utilizado como
lubrificante. Foram confeccionadas 10 amostras de granulometria 37 um e 10 amostras
de granulometria 125 um. Para a prensagem foi utilizada uma matriz cilindrica de aco
temperado, em uma prensa hidraulica com capacidade maxima de 15 toneladas. O
ferramental de prensagem é uma matriz e seus respectivos pun¢des que Ssao

apresentados no Anexo A.

Na

Figura 16, pode-se visualizar as amostras a verde, ou seja, ap0s a prensagem e
antes da sinterizacdo. Sdo amostras de pitcher que foram compactadas na prensa
manual, apresentam extrema fragilidade, e logo apos a confec¢cédo sdo encaminhadas ao

forno tubular para que ocorra a unido das particulas através da sinterizacao.
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Figura 16 - Amostras a verde

Fonte: A autora, 2018

3.4. SINTERIZACAO

A sinterizacao foi realizada em forno tubular elétrico de resisténcia de carboneto de
silicio, Controlador Novus N1200 no Instituto Federal Sul-rio-grandense do campus de
Sapucaia do Sul, com controle eletrénico, precisdo de +/- 1 °C, na temperatura de
trabalho. A taxa de aguecimento foi de 10 °C/min e os patamares térmicos de 1050 °C,
1100 °C, 1150 °C e 1200 °C. O ciclo de sinterizagao proposto constituiu de:

* Aguecimento até 580 °C com uma taxa de 10 °C/min, mantendo constante
durante 20 minutos. Nessa etapa ocorre a queima do lubrificante;

» Aquecimento até o patamar de cada respectiva sinterizagdo (1050 °C, 1100 °C,
1150 °C e 1200 °C), com uma taxa de 10 °C/min e temperatura de sinterizacao
constante durante 60 minutos;

» Resfriamento dentro do forno com uma taxa média de 10 °C/min.

No total, foram sinterizadas 40 amostras: 10 amostras com o patamar de 1050 °C,
10 amostras com o patamar de 1100 °C, 10 amostras com o patamar de 1150 °C e 10
amostras com o patamar de 1200 °C. Os patamares foram escolhidos com base na
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literatura: a sinterizacdo € geralmente realizada a temperaturas entre 70% e 90% do
ponto de fuséo, sendo realizado sempre abaixo do ponto de fusdo (GROOVER, 2017).

A sinterizagdo ocorre no estado soélido pela movimentacdo de atomos para formar
as ligagbes entre as particulas. Na Figura 17 pode-se visualizar as amostras apés a
sinterizagdo a 1200 °C, essas amostras apresentam diferentes tamanhos devido aos
diferentes niveis de compactacdo, a cor dourada € referente a metalizacdo realizada

para o ensaio de MEV.

Figura 17 - Amostras sinterizadas a 1200 °C
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Fonte: A autora, 2018

3.5. CURVA DE COMPRESSIBILIDADE

A curva de compressibilidade é uma etapa importante do estudo, pois tem como
finalidade analisar quais as faixas de pressdes possiveis de se trabalhar com o material,
assim como estudar qual a influéncia de diferentes pressbes de prensagem nas
propriedades do produto sinterizado.

Definiu-se a pressdo de prensagem atraves da curva de compressibilidade,
construida com base na norma ASTM B331-16 (ASTM INTERNATIONAL, 2016), a qual
define que a compressibilidade é a capacidade de certa quantidade de pé densificar sob
a acdo de uma presséo de prensagem. Para definir a curva, aplicam-se vérias pressoes
de prensagem, nos quais resultaram diferentes densidades. Nesta pesquisa, foram
aplicadas as seguintes pressdes de prensagem: 100 MPa, 200 MPa, 300 MPa, 400
MPa, 500 MPa, 600 MPa, 700 MPa, 800 MPa, 900 MPa e 1000 MPa. As pressoes
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escolhidas foram baseadas em teste experimental onde as amostras confeccionadas
com menos de 100 MPa demonstraram falta de compactacéao.

A densidade a verde das amostras compactadas foi calculada com base na
mensuracao anterior a sinterizacdo e a massa do pé utilizada para a compactacgao.
Aplicou-se a razdo entre a massa medida na balanga analitica e o volume calculado dos
corpos de prova, e em seguida foram expostos os valores em graficos, relacionando a
densidade e a pressdo envolvida nos testes, com a finalidade de adquirir uma melhor
andlise e compreensdo da compressibilidade do pitcher. Para a densidade do p6 de
pitcher foi utilizado o multipicndmetro do LACER - Laboratério de Ceramicos da

Universidade Federal do Rio Grande do Sul com 4 gramas de pitcher em 60 segundos.
3.6. MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA (MEV)

O principio do microscopio eletrénico de varredura (MEV) consiste em usar um
feixe de elétrons de pequeno didmetro para explorar a superficie de uma amostra. A
incidéncia do feixe de elétrons ira interagir com a amostra, resultando no sinal de
imagem. E utilizado um filamento de tungsténio (W) aquecido, operando numa faixa de
tensdes de 1 a 50 kV. O feixe interagindo com a amostra produz elétrons e fétons que
podem ser coletados por detectores adequados e convertidos em um sinal de video
(DEDAVID, GOMES e MACHADO, 2007). Quando um feixe primério incide na amostra,
parte dos elétrons difundem-se e constituem um volume de interacdo cuja forma
depende principalmente da tensdo de aceleracdo e do numero atbmico da amostra.
Neste volume, os elétrons e as ondas eletromagnéticas produzidas sao utilizados para
formar imagens ou efetuar analises fisico-quimicas (DEDAVID, GOMES e MACHADO,
2007).

A imagem formada a partir do sinal captado na varredura eletrbnica de uma
superficie pode apresentar diferentes caracteristicas, uma vez que a imagem resulta da
amplificagdo de um sinal obtido de uma interagéo entre o feixe eletrénico e o material da
amostra. Diferentes sinais podem ser emitidos pela amostra. Dentre os sinais emitidos,
0s mais utilizados s&o originarios de elétrons secundarios ou retroespalhados. Os
elétrons secundarios no MEV resultam de uma interacdo do feixe eletrénico com o
material da amostra. O contraste na imagem € dado pelo relevo da amostra (DEDAVID,
GOMES e MACHADO, 2007). O microscopio eletronico de varredura foi utilizado para

analisar a morfologia da superficie sinterizada das amostras bem como do p6 de pitcher.
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As amostras sinterizadas que apresentaram o0s melhores resultados nas
propriedades fisicas e mecanicas foram observadas e analisadas em MEV, o
equipamento utilizado foi o Microscopio Eletrénico de Varredura Zeiss EVO MA 10 do
Laboratorio de Materiais Ceramicos (LACER). Para tal procedimento, as amostras foram
cortadas, lixadas e polidas; com lixas na granulometria de 100, 400, 600 e 1000; apds o
polimento as amostras sinterizadas foram recobertas por ouro para comparacdo e
avaliacado de imagens, andlise do nivel de porosidade, homogeneidade e microestrutura
no geral. Para verificar os efeitos nas amostras compactadas em diferentes pressoes,
foram utilizadas amostras com pressdes de 300 MPa, 700 MPa e 1000 MPa.

O pitcher, em sua granulometria inicial, antes da prensagem e sinterizacao, foi

avaliado através do MEV com o auxilio de stubs (suporte metalico de amostras).
3.7. PERMEABILIDADE DO SINTERIZADO

A analise foi realizada em 3 amostras sinterizadas no patamar de 1200 °C com
pressbes de prensagem entre 300 MPa e 1000 MPa. As amostras comprimidas com
pressbes abaixo de 250 MPa, ndo possuiam condicfes para serem comparadas uma
vez que ambas ultrapassaram o limite de compressibilidade, causando assim diferengas
nos dimensionais e massas dessas amostras, ou seja, hao demonstraram um resultado
satisfatorio na sinterizacdo. Cada amostra foi suspensa para que fosse mensurado o
tempo que levaria para escoar 20 ml de agua com o auxilio da gravidade através das
amostras de diferentes pressdes de prensagem.

Foi usinado, em material polimérico, um dispositivo para fixacdo de pecas para a
solicitacdo de escoamento forcado de 20 ml de agua para determinar se existiria a
ultrapassagem do fluido e mensurar o tempo necessario para que o fluido atravessasse
a amostra. A Figura 18 apresenta o dispositivo acoplado a um becker de vidro e com

uma amostra fixada no seu interior para a execuc¢do do ensaio de permeabilidade:
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Figura 18 - Dispositivo para ensaio de permeabilidade

Fonte: A autora, 2019

O dispositivo foi desenvolvido com um design simples, porém com a eficiéncia
necessaria: suporte para amostras sinterizadas e um pequeno escoamento interno para
facilitar a solicitacdo de passagem de agua, trazendo acessibilidade em termos de
custos e simplicidade na aplicacdo do ensaio de permeabilidade, de acordo com a ISO
4022:2018 (INTERNATIONAL ORGANIZATION FOR STANDARDIZATION, 2018).

3.8. ENSAIO DE COMPRESSAO

O ensaio de compressao consiste na aplicacdo de carga de compressao uniaxial
crescente nas pecas de geometria cilindrica. Foi utilizado um lubrificante a base de
grafite na area de contato entre os corpos de prova e dispositivos do préprio
equipamento para amenizar os efeitos de atrito e flambagem. A deformacao linear,
obtida pela medida da distancia entre as placas que comprimem 0 corpo e a carga de
compressao, consiste na resposta do ensaio.

O equipamento utilizado para a realizacdo dos ensaios foi uma maquina universal
de ensaios EMIC® do Instituto SENAI de Inovagédo (CETEMP). Este equipamento possui
um sistema de indicacdo e registro das for¢cas aplicadas durante o ensaio, € do tipo

eletromecanico, que permite uma gama maior de velocidade e deslocamento dos
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cabecotes. Os experimentos foram conduzidos com taxa de carregamento de 5mm/min
em um ambiente com temperatura de 23 °C. (£1). A Tabela 2 apresenta a descricdo da

maquina utilizada.

Tabela 2 - Caracteristicas técnicas do equipamento

Equipamento EMIC DL200
Capacidade 2000 (Kgf) / 20 kN
Acionamento Eletromecénico
Faixa de velocidade 5 mm/min

3.9. APLICACAO DO FILTRO: OPERACAO DO PROTOTIPO

O proto6tipo do filtro biolégico percolador com meio suporte de pitcher foi aplicado
visando um incremento na remocdo de DQO no efluente final de uma Estagéo de
Tratamento de Efluentes (ETE) localizada no Vale do Sinos no Rio Grande do Sul.

O dispositivo foi construido em nivel de laboratorio, ou seja, em escala reduzida
afim de simular um filtro biolégico percolador com meio suporte de pitcher. Optou-se por
produzi-lo a partir de um tubo de PVC, que oferece rigidez suficiente para suportar o
peso das amostras e da carga hidraulica, além de ser leve e de facil manuseio. A Tabela

3 traz as dimensdes utilizadas na construcéo do protétipo, adaptado de Thiesen, 2018.

Tabela 3 - Detalhes Construtivos do Prot6tipo do Filtro Bioldgico Percolador

Altura Total 0,35m
Diametro 0,050 m

Area Superficial 0,0020 m?
Profundidade do Enchimento 0,15m
Volume do Enchimento 0,002 m?3
Altura do Sistema de Distribui¢éo 0,08 m
Profundidade do Sistema de Drenagem e Ventilacdo 0,20 m
Vazao Média 0,0084 m3/dia

A Figura 19 a) apresenta a parte interna com o meio suporte de pitcher e na

Figura 19 b) pode-se visualizar o prototipo em contato com o efluente.
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Figura 19 - Proto6tipo de Filtro Biologico Percolador

Fonte: A autora, 2020

O protétipo foi construido em camadas, a primeira abertura € a entrada do efluente,
na primeira conexao é onde fica localizado o meio suporte, ou seja, as amostras de
pitcher sinterizadas. Nesta conexdo ha um suporte com furos para sustentar as
amostras e ainda assim manter o fluxo do fluido. Na parte inferior o dispositivo apresenta
pequenos orificios para passagem de ar e uma torneira para coleta do efluente tratado.
O dispositivo foi finalizado com um fundo falso para remocdo e drenagem dos
sedimentos.

O funcionamento do protétipo inicia na entrada superior através de um fluxo
descendente, onde ocorre o contato do efluente com o biofilme aderido, promovendo a
atividade microbiolégica de remoc¢do de matéria organica. Durante essa etapa, existe
uma vazao de 0,35 L/h operando durante as 24 horas do dia, sendo realizadas coletas
semanais para verificacdo do DBO, DQO e OD, assim como, limpezas para remocao
dos sedimentos durante as 9 semanas do experimento. Apos esta etapa o efluente é
coletado através da torneira.

Para fins de comparacdo foram também coletadas amostras de esgoto bruto e do

efluente sem a passagem pelo filtro bioldgico, nesta mesma Estacdo de Tratamento de
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Efluentes. Para o desenvolvimento da camada de biofilme, as amostras ceramicas foram

deixadas em contato com o efluente por 30 dias antes da primeira coleta.

3.10.PARAMETROS ANALISADOS NO EFLUENTE PARA VALIDACAO DA
EFICIENCIA DO FILTRO

Para determinacdo da eficiéncia das amostras, foram analisados os parametros
de DQO — Demanda Quimica de Oxigénio, DBO — Demanda Bioquimica de Oxigénio e
OD - Oxigénio Dissolvido. Estes parametros foram selecionados seguindo as
recomendacdes do Standard methods for the examination of water and wastewater
(AMERICAN PUBLIC HEALTH ASSOCIATION, AMERICAN WATER WORKS
ASSOCIATION & WATER ENVIRONMENT FEDERATION, 2012) que é uma publicacao
que regulamenta e indica métodos e processos para a analise de aguas e aguas
residuarias. Estas metodologias sdo aceitas e utilizadas por todos os laboratérios
nacionais e internacionais com o intuito de que as analises possam ser realizadas e
comparadas.

A determinagcdo da DQO é um dos principais parametros utilizados para
verificagcdo da matéria organica em amostras de efluentes liquidos. E definida como a
guantidade de um oxidante especifico que reage com determinada amostra em
condicBes controladas. Nesta pesquisa o DQO foi determinado pelo método de
dicromato de potassio, ou seja, pelo residual do agente oxidante apés a sua digestao.

A DBO considera somente a demanda da parte organica. A rapidez das respostas
de DQO é uma grande vantagem com relacdo a DBO; método do dicromato de potassio
leva duas horas para determinar a DQO do material, contra 5 dias da analise de DBO no
método utilizado.

A OD é o indicador da concentracédo de oxigénio dissolvido na dgua em mg L. O
oxigénio é um gas pouco solivel em agua e a sua solubilidade depende da pressao
(altitude), temperatura e sais dissolvidos, normalmente a concentragcdo de saturacéo
estd em torno de 8 mg Lt a 25 °C entre 0 e 1.000 m de altitude. Foi realizada a medicéo
no momento da coleta com um multimedidor.

Os parametros de lancamento sdo determinados pela resolugdo do Conselho
Estadual do Meio Ambiente - CONSEMA 128/2006 que dispbe sobre a fixagdo de

padroes de emissdo de efluentes liquidos para fontes de emissdo que lancem seus
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efluentes em aguas superficiais no Estado do Rio Grande do Sul, conforme Tabela 4 a
sequir.

Tabela 4 - Parametros de lancamento determinados pela resolucéo
do CONSEMA 128/2006 (Rio Grande do Sul, 2006)

Faixa de vazdo (m?3/d) DBO (mg/L) DQO (mg O/L)
Q<20 180 400
20<Q <100 150 360
100 < Q < 200 120 330
200<Q <500 100 300
500 < Q < 1.000 80 260
1.000 = Q < 2.000 70 200
2.000 = Q < 10.000 60 180

10.000 < Q 40 150
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4. RESULTADOS E DISCUSSOES

Neste capitulo sdo apresentados os resultados de cada etapa do programa

experimental proposto.

4.1. CARACTERIZACAO DO PITCHER

Nas industrias de fabricacdo de louca sanitaria, as pecas com defeito sao
segregadas, conforme a Figura 20. Apds essa segregacao as pecas sao encaminhadas

a um britador onde é produzido o pé de caco de louga, chamado pitcher.

Figura 20 - Pecas de louga ceramica sanitaria com defeitos.

Fonte: A autora, 2017

Para caracterizacdo, o pitcher foi peneirado utilizando a seguinte sequéncia de
peneiras: 1000 pum, 707 pm, 595 um, 125 pm e 37 um. Neste trabalho, para
caracterizacdo, foram utilizados apenas os pos das peneiras de 125 um e 37 pm.

Na Figura 21 tem-se uma analise da morfologia obtida pela técnica de Microscopia
Eletronica de Varredura do pitcher retido da peneira de 125 um. O pitcher, nessa
granulometria, possui graos com formato irregulares, prismaticos e pontiagudos com
tamanho aproximado 100 pm na longitudinal e 50 pum.
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Figura 21 - Amostra de pitcher retirada da peneira de 125 pm, analisada via MEV

SEM MAG: 69 x SEM MAG: 69 x | VEGA3 TESCAN
SEM MAG: 69 x SEM MAG: 69 x 500 pm Performance in nanospace

Fonte: A autora, 2017

Na Figura 22 percebe-se uma homogeneidade nos grdos se comparado com a

Figura 21, com formatos arredondados, esféricos e sem cantos vivos na sua maioria.

Figura 22 - Amostra de pitcher retirada da peneira de 37 um, analisada via MEV

5

SEM MAG: 70 x SEM MAG: 70 x VEGA3 TESCAN

SEM MAG: 70 x SEM MAG: 70 x 500 pm Performance in nanospace

Fonte: A autora, 2017
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Em um aumento de magnitude de 354 e 1330 vezes, respectivamente, na
amostra retirada da peneira de 125 um pode-se visualizar os graos de pitcher com
tamanhos de particula espacadas variando entre 400 um, conforme mostra a Figura 23
a). A Figura 23 b) apresenta a morfologia da particula de pitcher de 400 um com uma
estrutura de particula do tipo bloco irregular com porosidade acentuada e particulas
espacadas.

Figura 23 - Amostra de pitcher (peneira 125 um): a) aumento de 354 vezes b) aumento
de 1330 vezes

»
SEM MAS M VEGAD TESCAN AN MAG ' 33 SEM MAS T3

SEN WAL Y » e Partormance B nanospace MM MAD 1 3 us MM MAS 130k M

Fonte: A autora, 2017

J& o pitcher retirado da peneira de 37 um apresentou um grao mais denso e bem
distribuido com particulas de tamanho entre 50 um, aproximadamente, conforme mostra
a Figura 24 a) e b). Todas essas caracteristicas, verificadas no MEV, tém grande
influéncia na troca de calor entre as particulas, pois na tecnologia do pé € fundamental a
area de troca de calor e capacidade de absorver a energia térmica na etapa de
sinterizacdo. A morfologia dos pés € determinante também na maneira que as particulas

ao serem compactadas, se deformardo e se adaptardo a matriz, distribuindo

homogeneamente as fases duras, formando assim a estrutura da peca.
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Figura 24 - Amostra de pitcher (peneira 37 um): a) aumento de 1330 vezes b) aumento
de 2180 vezes
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Fonte: A autora, 2017

O residuo pitcher ndo apresentou concentracdo significativa de substancias ou
elementos que conferem periculosidade aos residuos, listados no Anexo C da Norma
Técnica ABNT NBR 10004:2004 (ABNT, 2004a). Abaixo, seguem listados os resultados
do ensaio de lixiviacdo na Tabela 5. Esta analise verificou a capacidade de transferéncia
de substancias organicas e inorganicas presentes no residuo, por meio de dissolugéo no
meio extrator. Foi diagnosticado que o pitcher ndo se transfere para o meio natural, ou
seja, demonstrou estabilidade quimica.

Tabela 5 - Resultado do ensaio de lixiviagdo conforme a NBR

10005 : 2004
Parametros Unidades Resultados da Limites Maximos
Amostra (NBR-10.004)

Inorganicos

Arsénio (mg/L) ND* 1,0
Bario (mg/L) 0,5 70,0
Céadmio (mg/L) ND* 0,5
Chumbo (mg/L) ND* 1,0
Cromo Total (mg/L) ND* 5,0
Mercurio (mg/L) ND* 0,1
Fluoreto (mg/L) ND* 150,0
Prata (mg/L) ND* 5,0
Selénio (mg/L) ND* 1,0

* ND = ndo detectado
Fonte: ABNT, 2004b



50

Na Tabela 6 constam os resultados do ensaio de solubilizacdo, que teve por
objetivo a verificacdo da diluicdo das substancias contidas no residuo, por meio de

lavagem em meio aquoso.

Tabela 6 - Resultado do ensaio de solubilizagdo conforme a NBR

10006: 2004
Parametros  Unidades Resultados Limites Maximos
da Amostra (NBR-10.004)

Fendis Totais (mg/L) ND* 0,001
Mercurio (mg/L) ND* 0,001
Arsénio (mg/L) ND* 0,01
Bério (mg/L) ND* 0,7
Cadmio (mg/L) ND* 0,005
Chumbo (mg/L) ND* 0,01
Cromo Total (mg/L) ND* 0,05
Aluminio (mg/L) 2,51 0,2
Ferro (mg/L) 0,34 0,3
Manganés (mg/L) ND* 0,1
Sadio (mg/L) 7,8 200,0
Zinco (mg/L) ND* 5,0
Cobre (mg/L) ND* 2,0
Prata (mg/L) ND* 0,05
Selénio (mg/L) ND* 0,01
Cianeto (mg/L) ND* 0,07
Fluoreto (mg/L) ND* 1,5
Nitrato (mg/L) ND* 10,0
Cloreto (mg/L) 3,0 250,0
Sulfato (mg/L) ND* 250,0
Surfactantes (mg/L) ND* 0,5

* ND = ndo detectado
Fonte: ABNT, 2004c

Segundo esses aspectos e utilizando o fluxograma de classificacdo de residuos
indicado pela norma, o pitcher se enquadra como Residuo Soélido Nao-Inerte Classe Il A
ultrapassando os limites maximos de aluminio e ferro.

A avaliagédo da corrosividade, realizada com a mistura da amostra de residuo com
agua em uma proporc¢ao de 1:1, apresentou pH igual a 6,2, caracterizando acido leve, ou
seja, nao se insere na faixa acida que indica corrosividade (pH inferior a 2,0 ou superior
a 12,5), conforme o item 4.2.1.2 da Norma Técnica ABNT NBR 10004:2004.
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4.2. DISTRIBUIC}AO GRANULOMETRICA DO PITCHER
Os resultados da analise da peneira 125 um podem ser visualizados na Figura 25.
O diametro médio indicado pela anélise € de 143 um, e a distribuicdo € bimodal,

sugerindo uma heterogeneidade de tamanho de particulas no conjunto amostral. O
didmetro das particulas maiores, estdo em torno de 160 pm.

Figura 25 - Distribuicdo Granulométrica do pitcher 125 pym

100 in volume / passante
.-f""

El]
2 a
- La
5 T
o 60 7y
& &
2 g
3 o
E e
o 4p =
= =
= —_
@ )
= =2
&=

20 | i

0 = B B e o
008 0.1 0 0.0 100.0 000
: x ( Didmetros )/ mu -
Mom. de s&ne : 169 Ref - 21 09.ml.6EA1E183.3033m24. 12.5.10. 1Fn.20.5. 10.8hG-.0.0.0.0/300.0. 15.950. 15.9. 10.1. 10.PE500.1. 10LMN.OA 5. 12530 ]

Fonte: A autora, 2018

O mesmo meétodo foi utilizado para realizar os testes no pitcher a 37 um. Os
resultados dessa analise podem ser visualizados na Figura 26. O diametro médio
indicado pela analise € de 67 um, e a distribuicdo é bimodal, sugerindo uma
heterogeneidade de tamanho de particulas no conjunto amostral. O diametro das

particulas maiores estdo em torno de 100 pm.
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Figura 26 - Distribuicdo Granulométrica do pitcher 37 um
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Fonte: A autora, 2018

4.3. ANALISE QUIMICA

Para a interpretacdo dos picos maximos de difracdo de raios-x do pitcher, foram
utilizadas as fichas cristalogréaficas do ICDD - International Centre for Diffraction Data.
Observa-se a partir do difratograma da Figura 27 a presenca de fase amorfa na amostra,
caracterizada por uma elevacdo do ruido de fundo (background) a partir de
aproximadamente 18° 20 até pouco antes de 30° 26 (halo amorfo). Destaca-se também
a presenca de polimorfos da silica: quartzo, cristobalita e tridymita. A seguir, na Figura

27, é apresentado o difratograma e na sequéncia a sua interpretacao:
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Figura 27 - Resultado do difratograma
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Fonte: A autora, 2018

As fases ldentificadas foram as seguintes:

* Quartzo — SiO2 — ficha 03-065-0466

* Mulita — AleSi2O13 — ficha 01-079-1454
+ Cristobalita — SiO2 — ficha 01-082-1408
» Tridymita — SiO2 — ficha 00-001-0378

O pitcher, conforme a Norma Técnica ABNT 10004:2004, é classificado como o
residuo ndo-inerte, a composicado quimica obtida por Espectrometria de fluorescéncia de
raios-X apresentou os resultados mostrados na Tabela 7. A louga sanitaria é fabricada
com massas constituidas basicamente de argilominerais (argila plastica e caulim),
quartzo, feldspato, podendo incluir também rochas ceramicas como granito, pegmatito e
filito como fundentes (CALLISTER, 2016).

Na andlise da composicdo quimica do pitcher aponta-se para a presenca de
quartzo; Melita; Cristobalita (de origem magmatica) e Tridymita (também de origem
magmatica e de origem acida). A presenca, destes minerais, principalmente os ultimos

dois, podem pela sua caracteristica de origem vulcanica justificar a temperatura de
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1200°C e sua acidez, o favorecimento de estabelecimento da microfauna bacteriana,;
que, apesar da efetividade ter sido observada ap6s 20h, dentro dos contextos bioldgicos,
representa um tempo viavel para a formacéao do biofilme.

Logo, o espectro obtido mostrou-se coerente com a literatura, demonstrando
assim que o pitcher tem potencial de uso, possuindo ainda minerais reaproveitaveis,

com pouca degradacao.

Tabela 7 - Composicao elementar do pitcher, em percentagem
de massa dos 0xidos principais

Padrao Pitcher

SiO2 67,72
Al202 22,87
TiO2 0,44
Fe20s3 1,75
MnO 0,03
MgO 0,12
CaO 1,19
Na20 1,50
K20 2,73
P20s 0,03

LOI 0,28
Total 98,66

Um dos padrfes encontrados no pitcher, com cerca de 67%, foi a silica. A silica €
o principal material utilizado em técnicas de separacéo e purificacdo de substancias, por
conta tanto de sua maior disponibilidade comercial, quanto por suas diversificadas
caracteristicas e capacidade de adaptacdo: € inofensiva a saude, inodora, insipida e
guimicamente inerte, pode ser usada para adsorcao de impurezas em liquidos e gases.
E considerado um produto ecologicamente correto, favorecendo sua utilizagdo em varias

categorias industriais, inclusive em um filtro de adesé&o confeccionado com pitcher.

4.4. SINTERIZACAO

Foram realizadas sinterizagcdes em temperaturas de 1050 °C, 1100 °C, 1150 °C e
1200 °C, com taxa de aquecimento de 10 °C/min. ApOs o forno atingir o patamar térmico,
manteve-se por 60 minutos, comeg¢ando entédo o resfriamento em temperatura ambiente
dentro do proprio forno desligado. As amostras sinterizadas entre 1050 °C e 1150 °C
nao tiveram uma sinterizacao satisfatoria, 0 material encontrou-se pulverulento mesmo

ap0s o tratamento, o que caracterizou uma pré sinterizacdo ao invés de uma
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sinterizagdo completa. Devido a este fato ndo houve o interesse em testar sua
compressibilidade, permeabilidade e MEV. As amostras sinterizadas a 1200 °C
obtiveram uma sinterizacdo satisfatoria, sendo entdo este patamar indicado como
preferivel em relacdo as temperaturas estudadas para a sinterizagdo do pitcher nesta
pesquisa.

Na Figura 28 pode-se visualizar as amostras apos a sinterizacdo a 1050 °C nas

granulometrias obtidas com a selecédo granulométrica de 37 um e 125 um:

Figura 28 - Amostras sinterizadas a 1050 °C — a) 37 um e b) 125 um

e

Fonte: A autora, 2018

Na Figura 29 pode-se visualizar as amostras apds a sinterizacdo a 1100 °C nas

granulometrias obtidas com a sele¢édo granulométrica de 37 um e 125 ym:

Figura 29 - Amostras sinterizadas a 1100 °C — a) 37 um e b) 125 um

”/””/;’”1'"’IW“““‘Y‘?‘\‘“‘\‘S\“‘ . gnp '"'W

Fonte: A autora, 2018
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Na Figura 30 pode-se visualizar as amostras apos a sinterizacdo a 1150 °C nas

granulometrias obtidas com a sele¢édo granulométrica de 37 um e 125 um:

Figura 30 - Amostras sinterizadas a 1150 °C — a) 37 um e b) 125 um

Fonte: A autora, 2018

As amostras sinterizadas entre 1050 °C e 1150 °C da Figura 28, Figura 29 e Figura
30 demonstraram esfarelamento e trincas, ndo se mostrando adequadas para o
desenvolvimento de filtros.

Na Figura 31 pode-se visualizar as amostras apo0s a sinterizacdo a 1200 °C nas

granulometrias obtidas com a sele¢do granulométrica de 37 um e 125 ym:

Figura 31 - Amostras sinterizadas a 1200 °C — a) 37 um e b) 125 um

e 7

Fonte: A autora, 2018

4.5. CURVA DE COMPRESSIBILIDADE

O resultado da massa especifica aparente do p6 de pitcher, obtido por meio da
média de trés determinacdes com picnémetros, foi de 2,60 g/cm3. Esse resultado
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encontra-se dentro da faixa de valores para a densidade real dos grédos das ceramicas
da regido, avaliadas por De Sousa, Do Nascimento e Barbosa (2016).

Para determinar a variacdo da densidade a verde em funcdo da pressdo de
prensagem, foi realizada a curva de compressibilidade da mistura, sendo o primeiro
ponto da curva a densidade aparente. A relagéo entre a densidade do compactado e a
pressdo de prensagem das amostras a verde e sinterizadas a 1200 °C nas selecdes

granulométricas de 37 um sao apresentadas na Figura 32.
Figura 32 - Curva de Compressibilidade a verde e Sinterizado — sele¢do granulométrica
37 um
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Fonte: A autora, 2018

As amostras foram medidas antes da sinterizacdo e analisadas conforme a forca
de prensagem aplicada e o volume final da amostra. A aplicacdo das pressfes variou
nos parametros de compactacdo, pois havia o0 interesse em montar a curva de
compressibilidade do material. Foram testadas pressdes variando de 100 a 1000 MPa.
Em pressdes superiores a 1000 MPa as amostras ndo resistiam e acabavam por
trincarem e fraturarem. A aplicacao das pressdes de 300, 700, 1000 MPa apresentaram
resultados mais satisfatorios para o experimento, pois 0s corpos de prova mantinham-se
intactos apos a prensagem. Os resultados da densidade em relacdo a pressédo a que
foram submetidos os corpos de prova a verde e sinterizados a 1200 °C na granulometria

125 pum sao apresentados na Figura 33. A densidade das amostras aumenta
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proporcionalmente a pressdo de prensagem enquanto a inclinacéo da curva diminui com

0 aumento da pressao.

Figura 33 - Curva de Compressibilidade a verde e Sinterizado — selecédo granulométrica
125 pm
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Fonte: A autora, 2018

O fato de as amostras conseguirem compactar em pressdes de 700 e 1000 MPa
demonstra uma boa compressibilidade da ceramica. Além disso, observa-se em ambos
os graficos, que acima de 300 MPa ha uma estabilidade na densidade do pitcher ndo

havendo necessidade de uma compressao maior que 300 MPa.

4.6. ANALISE MICROSCOPICA DO SINTERIZADO

Neste tOpico sdo apresentados os resultados da microscopia eletronica de
varredura de topo das amostras sinterizadas de 37 um e 125 ym. A fim de comparacao
foram realizados os MEVs das amostras sinterizadas a 1150 °C e 1200 °C mesmo que a
amostra de 1150 °C tenha apresentado esfarelamento. Na Figura 34, pode-se visualizar
a estrutura geral e a porosidade das amostras compactadas e sinterizadas a 1150 °C

com aumento de 3000 vezes.



59

Figura 34 - Amostras sinterizadas a 1150 °C: a) 37 um granulometria fina b) 125 um
granulometria grosseira
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Fonte: A autora, 2018

Na Figura 34 a) e b), verificam-se formacdo de poros menores e mais
homogéneos, além de fragilidade na estrutura, devido as trincas superficiais. Segundo a
literatura (MOCELLIN, 2012), quanto menores as temperaturas, menor sera a agitacao
das moléculas, portanto, mantendo-se as particulas unidas. A amostra fabricada por
tecnologia do pdé apresenta bom acabamento superficial, adequadas tolerancias
dimensionais e pequena geracdo de porosidade. Normalmente objetiva-se menor
porosidade possivel, para que a resisténcia mecanica ndo seja comprometida, mas em
algumas aplicacdes ela pode ser desejavel. Um material resistente, ainda que poroso,
pode ser preferivel, como em aplicacdes aeronauticas, na fabricacdo de mancais auto
lubrificantes e no caso de filtros, objetivo desta pesquisa.

As sinterizacbes sdo realizadas em temperaturas especificas abaixo do ponto de
fusdo do material-base da mistura e eventualmente acima do ponto de fusdo do metal
secundario da mistura. Neste caso o material base do residuo é ceramica ja processada,
ou seja, com alto ponto de fuséo. Inicialmente os corpos de prova foram sinterizados a
temperatura de 1050 °C, como nédo foi obtido homogeneidade suficiente, foram
realizadas novas sinterizac6es até chegar em 1150 °C e 1200 °C.

A Figura 35 apresenta o resultado da microscopia eletrénica de varredura da
granulometria grosseira, da selecdo de 125 um, sinterizado a 1200 °C, onde pode-se
visualizar a estrutura geral e a porosidade nas diferentes amostras compactadas com
forca 300 MPa e 700 MPa com aumento de 3000 vezes:
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Figura 35 - Amostras sinterizadas a 1200 °C granulometria grosseira: a) compactagao
300 MPa b) compactacédo 700 MPa

EHT = 1500 kv
Signal A = SE1

a) b)
Fonte: A autora, 2018

Mag= 3.00KX EHT = 15.00 kv F E
WD = 7.5 mm Signal A = SE1 &d

Na Figura 35, ambas as amostras demonstraram presenca de poros, porém a
amostra com maior compactacdo, 700 MPa, apresentou fissuras, 0 que ocasiona uma
estrutura fragil. Em muitas aplicacdes, onde as propriedades mecéanicas sao um
diferencial, necessita-se um aumento da densidade destas pecas através de maior
pressdo de compactacdo, diminuindo assim gradativamente os poros, como nota-se na

amostra compactada a 1000 MPa, Figura 36.

Figura 36 - Amostras sinterizadas a 1200 °C granulometria grosseira - compactacao
1000 MPa aumento de 1000 vezes

Mag= 3.00KX EHT = 15.00 kV
WD = 7.5mm Signal A = SE1 o]

Fonte: A autora, 2018
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Nota-se variagcdo no tamanho dos poros nas trés pressfes de compactacdo, com
tendéncia de homogeneidade nos corpos de prova. Na Figura 35 a), pode-se perceber
uma maior ocorréncia de poros interligados. A formacdo de porosidade fechada e
esférica é esperada em amostras compactadas e sinterizadas, Figura 35 b), porém os
poros irregulares, de maiores dimensbes e nao interligados, provavelmente sejam
resultantes da presenca de gases e da heterogeneidade das particulas do pitcher.

Ja as amostras sinterizadas a 1200 °C com a selecédo granulométrica de 37 um e
compactacdo de 300 MPa e 700 MPa, Figura 37, apresentaram uma superficie mais
regular com pequena porosidade acentuada demonstrando nao ser a granulometria mais
adequada quando necessario maior porosidade na peca final, mesmo utilizando uma

maior temperatura.

Figura 37 - Amostras sinterizadas a 1200 °C granulometria fina 37 um a) compactacao
300 MPa b) compactacédo 700 MPa

Mag= 200KX  ERT=1500kV @
WD = &5mm Signal & - SE1 E‘“‘-l"é-ﬁ-l

K 3
Mag= 3.00 KX EHT = 15.00 kV
WD = 7.5 mm E‘USE

Signal A = SE1

b)
Fonte: A autora, 2018
Na Figura 38, pode-se visualizar também a estrutura porosa da amostra
compactada com 500 MPa e sinterizada a 1200 °C no aumento de 3000 vezes na
granulometria fina 37 um. Apesar da grande quantidade aparente de poros, estes podem
ser apenas superficiais e desconexos. Logo, outros ensaios foram realizados para a
escolha da melhor granulometria e compactagcéo na confecgéo do projeto final do filtro.
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Figura 38 - Amostra sinterizada a 1200 °C granulometria fina 37 um com compactagao
500 MPa

Mag= 3.00KX EHT = 15.00 kV
WD = 8.0 mm Signal A = SE1

Fonte: A autora, 2018

4.7. PERMEABILIDADE

Durante o teste de permeabilidade, as amostras sinterizadas a 1200 °C em ambas
as granulometrias, foram submetidas a solicitacdo de escoamento de 20 ml de agua
para determinar se existiria a ultrapassagem do fluido e mensurar o tempo necessario
para que o fluido atravessasse a amostra. A Tabela 8 exibe os resultados obtidos
durante os testes de permeabilidade para amostras referente a granulometria de 125 pm

confeccionadas a 1200 °C.

Tabela 8 - Tempo para atravessar 20 ml de agua através da amostra 125 um

Granulometria 125 um — granulometria grosseira

Caédigo - Densidade
Tempo - 20 ml MEV
Compresséo (MPa) (g/cm?)

3G - 300 20 hs 07 min 1,71
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7G - 700 25 horas 30 min 1,94

EHT = 15,006V
Signal A= SE1

Deuse

10G - 1000 48 horas 20 min 1,93

A Tabela 9 exibe os resultados obtidos durante os testes de permeabilidade para
amostras referente a granulometria de 37 um confeccionadas a 1200 °C.

Tabela 9 - Tempo para atravessar 20 ml de agua através da amostra 37 um

Granulometria 37 um — granulometria fina

Cadigo - Densidade
Tempo - 20 ml MEV
Compresséo (MPa) (g/cm?)
3F - 300 63 horas 20 min 1,71
R T
5F - 500 84 horas 10 min 1,85

I ‘

2
Mag= 300KX  EHT=15.00kV E
wD= 80mm Signal A = SE1 =
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7F - 700 36 horas 35 min 1,81

Mag= 300KX  EHT=1500kV

Wt gwnesn (DEUSE

Fica evidenciado com o teste de permeabilidade, que é possivel 0 uso do pé de
pitcher compactado e sinterizado para a fabricacédo de filtros bioldgicos. Suas finalidades
e utilizacdes podem variar conforme a pressao utilizada para a compactacao do p6 e as
diferentes geometrias possiveis para a fabricacéo do filtro desejado.

O longo tempo necessario para atravessar as amostras indica a capacidade de
retencdo do filtro. Sabe-se que os tempos maiores de escoamento do liquido evidenciam
a presencga de poros menores na estrutura da pega, 0 que, consequentemente, acaba
influenciando na passagem do fluido. Esta é uma caracteristica esperada em um FBP,
onde o meio suporte, suporta a atividade de microrganismos que realizam a filtragem
bioldgica. A amostra com parametros qualificados para esta funcdo seria a 3G onde teve
0 menor tempo de escoamento de 20 ml de agua, isso significa que apesar do MEV
demonstrar imagens com pouca quantidade de poros, estes foram conexos do inicio ao
fim da amostra.

Ja com a amostra 5F foram obtidos os maiores valores de tempo no ensaio de
permeabilidade, o que seria indicado para filtragem mais precisas e retencdo de
pequenas particulas, como os de filtros de barro para consumo de agua residencial, isso
significa que apesar do MEV demonstrar imagens com grande quantidade de poros,
estes foram desconexos, apenas superficiais na amostra.

Observa-se também que as amostras do lote de 37 um ndo seguiram um padréo
de porosidade e tempo de escoamento. Devido a sua granulometria fina acredita-se que
ocorreu uma falta de poros interconectados, ademais, devido a compactacdo a verde e
analise dos graficos de compressibilidade, presumiu-se que a amostra de codigo 7F
ultrapassou o limite da compressibilidade, apresentando trincas na sua estrutura, o que

poderia ter causado a diminuicdo do tempo de escoamento da agua.
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4.8. ENSAIO DE COMPRESSAO

Na Figura 39 é apresentado o grafico com as curvas do ensaio de resisténcia a
compressdo obtidas para os corpos de prova 3F, 5F, 7F e 3G, 7G, 10G testados na
temperatura de (23£2) °C. A amostra 3F foi a que apresentou maior resisténcia, porém
com um rompimento instantaneo sem grandes deformagdes. A amostra 10G apresentou
uma maior deformacgéo, porém com uma menor forca maxima. Este efeito ocorre devido
as caracteristicas da microestrutura do material e a baixa pressdo de compactacédo. As
demais amostras apresentaram um comportamento similar: baixa resisténcia e

deformacéo relativamente continua.

Figura 39 - Gréfico do ensaio de resisténcia a compressao

Ensaio de resisténcia a compressao

14
12
10

Forga (kN)

0 02 04 06 08 1 1,2 14
Deformacgdo{mm)

Fonte: A autora, 2019

Na Tabela 10 sdo apresentados os resultados de forca maxima e deformacéo na
forca maxima obtidos para os corpos de prova no ensaio de resisténcia a compressao.
Observa-se uma reduzida tenacidade e resisténcia mecanica dos corpos de prova,

comportamento este tipico de materiais ceramicos (MUNZ e FETT, 1999).
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Tabela 10 - Forca maxima (N) e deformacéo na forca maxima (mm) obtidos no ensaio de
resisténcia a compressao

Deformacao na forca maxima

Corpo de prova Forca maxima (N) (mm)
3F 12.624 0,56
5F 5.735 0,47
7F 2.064 0,33
3G 1.163 0,28
7G 2.633 0,48
10G 2.823 0,90

A porosidade influencia diretamente na resisténcia sobre as propriedades elasticas
e mecanicas, onde o médulo de elasticidade diminui em funcdo da fracado volumétrica da
porosidade. Os baixos valores encontrados no ensaio de compressdo se justificam
devido os poros atuarem como concentradores de tensdo e reduzirem a area da secao
transversal o qual a carga € aplicada.

De maneira geral, a baixa resisténcia apresentada neste ensaio foi um resultado
positivo visto que como filtro de adesdo é importante uma certa quantidade de

porosidade e ndo uma estrutura de altas resisténcias, que necessite suportar cargas.

4.9. ANALISE DA SUPERFICIE

A superficie especifica do filtro ceramico foi obtida, através da Equacdo 2,

utilizando o didmetro médio de particula obtida no ensaio de distribuicdo granulométrica.

S =4mR2.[1/(4/3 TR3).p] =3/Rp=6/D.p )

Onde D é o diametro das particulas em mpu e a superficie especifica S dada em
m2/grama, simplificando, tem-se a Equacéo 3:
S (m2/g) = 6000/D.p (3)

Aplicando os valores de diametro 143 um, densidade 1,77 g/cm3 obtém-se o valor

de superficie especifica de 23,705 m2/grama.
O indice de vazios foi determinado relacionando o volume do liquido conhecido
em uma proveta graduada com a presenca dos corpos de prova do meio suporte e sem
eles. Os volumes foram relacionados e o indice de vazios foi determinado através da

Equacéo 4.
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. _ Volume do liquido conhecido com enchimento (4)
Indice de Vazios =

Volume do liquido conhecido sem enchimento

A Tabela 11 apresenta os valores médios dos volumes de liquido com e sem a

presenca dos corpos de prova, bem como do indice de vazios do filtro ceramico.

Tabela 11 - indice de vazios do filtro ceramico

Volume com Enchimento (L) Volume sem Enchimento (L) Indice de Vazios (%)
0,850 1,0 85

O valor médio obtido nos trés ensaios na equacao resultou em indice de vazios da
ordem de 85%. Este valor apresentou-se em uma posi¢cao intermediaria entre 0s meios
suportes difundidos: escoria de alto-forno e pedra britada apresentam indice de vazios
na ordem de 50 a 60 %, blocos cross flow e anéis plasticos apresentam valores de até
97%, ja anéis randémicos obtiveram indice de 95% (SANTOS, 2005).

4.10. APLICACAO DO FILTRO: OPERACAO DO PROTOTIPO

Apoés a selecdo da amostra mais adequada para utilizacdo como meio suporte no
filtro biologico percolador, foi necessaria que as amostras ficassem em contato com o
efluente durante 30 dias para que formassem o biofiime. A Figura 40 apresenta a
amostra que ficou exposta ao efluente, a coloracdo escura do corpo de prova é o

resultado da formacao do biofilme aderido.

Figura 40 - Filtro ap6s formacao de biofilme

Fonte: A autora, 2021
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Esse tempo de exposicdo das amostras com o efluente € necessario para
implantacdo dos microrganismos a superficie do meio suporte. Neste caso, demorou um
maior periodo, pois o efluente em contato j4 estava tratado. Com o biofilme aderido
iniciou-se a operagao do prototipo.

A operacédo do protétipo, conforme Figura 41, comeca com a entrada do efluente.
Através de uma bomba dosadora o efluente € direcionado para o topo do prototipo,

permitindo assim a filtracdo bioldgica.

Figura 41 - Protétipo em operacao

Fonte: A autora, 2021

4.11.PARAMETROS ANALISADOS NO EFLUENTE PARA VALIDACAO DA
EFICIENCIA DO FILTRO

A Figura 42 apresenta os frascos com as coletas de esgoto bruto, efluente tratado
com filtro e sem o filtro na sequéncia. Esta coleta foi realizada apés 30 dias de operagéo

do filtro, onde é ja é possivel visualizar a diferenca de cor de cada um dos efluentes.
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Figura 42 - Frascos com coletas de esgoto bruto (a), efluente tratado com filtro (b) e
efluente tratado sem filtro (c)

Fonte: A autora, 2021

4.11.1. Anélise DQO

A Tabela 12 e o seu respectivo gréafico exibido na Figura 43 demonstram que o
tratamento com o FBP de pitcher manteve resultados consolidados de remocéao ao longo
do tratamento. Os primeiros resultados como FBP de pitcher apresentaram indices
semelhantes na remocao de DQO em comparacao ao tratamento tradicional da ETE. Na
terceira semana percebe-se um real incremento, nas semanas seguintes o tratamento
tradicional volta a estabilizar.

A ETE onde este experimento foi realizado possui uma vazao de no maximo 864
m3/dia, a Resolucdo CONSEMA n° 128/2006 determina que o padrdo de emissdo para
DQO é de 260 mgO2/L para uma vazao de 500 a 1000 m3/dia.

O efluente do pds-tratamento, com e sem filtro, em nenhum momento alcangou o
limite estabelecido pela CONSEMA. A DQO do efluente esgoto bruto apresentou um valor
médio de 242,05 mgO2/L, ja com o tratamento da ETE 51,99 mgO2/L e com o prototipo fica
em torno de 22,85 mgO2/L.
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Tabela 12 - DQO esgoto bruto, ETE convencional e ETE associada ao prototipo

Semana DQO Esgoto bruto (mg/L) DQO Efluente ETE (mg/L) DQO Efluente +
Protétipo (mg/L)
1 180 36 24
2 200 12 24
3 400 228 24
4 241,7 54,58 46,78
5 154,4 46,33 11,58
6 139,4 39,84 35,86
7 635,5 27,72 23,76
8 124,5 19,46 11,67
9 103 3,96 3,96

A

DQO (mg 0,/L)

Figura 43 - DQO esgoto bruto, ETE convencional e ETE associada ao prototipo
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=@—DQO Esgoto Bruto == DQO Efluente ETE
DQO Efluente ETE + Protétipo ====Padrao Emissdao CONSEMA 128

Fonte: A autora, 2021

Figura 44 faz um comparativo entre as eficiéncias dos tratamentos. A partir disso,

pode-se indicar que o protétipo do filtro biolégico mantém a eficiéncia estavel,

principalmente, quando a ETE tem sua eficiéncia diminuida. Nota-se também, que no

geral, o protétipo do filtro aumenta a eficiéncia quanto maior a DQO do esgoto bruto.

Isso ocorre devido a maior disponibilidade de matéria organica no efluente a ser tratado.
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Figura 44 - Eficiéncia da ETE e ETE associada ao protétipo comparada a DQO do
esgoto bruto

1000 100% __
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=@—DQO Esgoto Bruto Eficiéncia Remogao DQO ETE Convencional

Eficiéncia Remog¢do DQO ETE + Protdtipo
Fonte: A autora, 2021

Na semana 4 ocorreu uma leve reducdo de eficiéncia do prototipo do filtro
bioldgico, o que pode ser associado a uma obstru¢cdo na camara de bombeamento da
ETE que gera uma diminuicdo da vazao de entrada de efluente e limita a disponibilidade
de alimento aos microrganismos. JA na semana 6 acredita-se que a reducdo da
eficiéncia ocorreu devido a quantidade elevada de soélidos retidos pelo sistema do
protétipo. Esses sedimentos acumulados geram elementos cisalhados que se
desprendem e se transformam em uma concentracéo de sélidos no efluente pés-tratado,
0 que de acordo com a literatura (MARTINS, 2016) contribui para o aumento da DQO.

A eficiéncia de remocdo de DQO do protétipo estd relacionada com o indice de
vazios, 0 qual permite a aderéncia e permanéncia de atividade microbiana. Os valores
encontrados na pesquisa de FBP com pitcher atingiu uma média aproximada de 89% de

eficiéncia na DQO e um indice de vazios de 85%.

4.11.2. Analise DBO

A Resolucdo CONSEMA n° 355/2017 determina que o padrao de emisséo para
DBO em uma estacdo de tratamento de esgotos domeésticos € de 80 mg/L para uma
vazéo de 500 a 1000 m3/dia.

A Tabela 13 e o0 seu respectivo grafico exibido na Figura 45 apresentam os valores
obtidos de DBO durante as nove semanas de ensaio. Percebe-se a estabilidade da

eficiéncia do filtro, além de um incremento de 10% de DBO no efluente tratado pela ETE
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convencional, na semana 3. O protétipo demonstrou contribuir para o langcamento de um

efluente com menor impacto no corpo hidrico receptor.

Tabela 13 - DBO esgoto bruto, ETE convencional e ETE associada ao protétipo

Semana DBO Esgoto bruto (mg/L) DBO Efluente ETE (mg/L) DBO Efluente +
Protétipo (mg/L)

1 103 17 9
2 110 2,5 6,1
3 232 34 8,8
4 90 13 8,7
5 95 18 5,3
6 37 3,7 3,5
7 109 4,9 4,3
8 63 2,8 2
9 30 3 2

Figura 45 - DBO esgoto bruto, ETE convencional e ETE associada ao prototipo
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DBO Efluente ETE + Protoétipo e Padrdao Emissdao CONSEMA 355

Fonte: A autora, 2021

A DBO do efluente esgoto bruto apresentou um valor médio de 98,55 mg/L, j& com
o tratamento da ETE apresentou um valor de 10,98 mg/L e com o prototipo ficou em
torno de 5,52 mg/L. Na Figura 46, € possivel verificar os valores das coletas em

percentuais, onde destaca-se o incremento do DBO e estabilidade no processo.
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Figura 46 - Eficiéncia da ETE e ETE associada ao protétipo comparada a DBO do
esgoto bruto

300 ?*_'_‘\____——M_N 100%

250 g
80% 8
200
60% O
— 150 =
I 0% &
& 100 £
— m
20% =
g ®
o 0% o
)
1 2 3 4 5 6 7 8 9 ‘o
=
w
Tempo de operagdo (semanas)
=@-—DBO Esgoto Bruto Eficiéncia Remog¢do DBO ETE Convencional

== Eficiéncia Remocdo DBO ETE + Protdtipo
Fonte: A autora, 2021

4.11.3. Anélise OD

Oxigénio Dissolvido (OD) é um fator importante para manutencdo da vida aquatica
e dos processos de autodepuracdo em sistemas aquaticos naturais e estacfes de
tratamento de esgotos. Uma das causas mais frequentes de mortandade da vida
aquatica é a queda na concentracdo de oxigénio nos corpos d’agua (VALENTE,
PADILHA e SILVA, 1997).

O valor minimo de OD para a preservacdao do meio, estabelecido pela Resolucdo
CONAMA 357/05 (CONAMA, 2005) é de 5,0 mg/L, mas existe uma variacdo na
tolerancia de espécie para espécie. Na Tabela 14 e o seu respectivo grafico exibido na
Figura 47 é possivel visualizar que o protétipo com filtros gerou um incremento na OD,
inclusive com uma visivel diferenca de bolhas de ar durante a coleta, tanto quando
comparado ao esgoto bruto quanto com efluente da ETE. O OD do efluente com o
protétipo chegou ao pico de 9,03 mg/L e nenhum dos efluentes chegou a uma OD
abaixo da Resolu¢cdo do CONAMA.
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Tabela 14 - OD esgoto bruto, ETE convencional e ETE associada ao protétipo

Semana DBO Esgoto bruto (mg/L) OD Efluente ETE (mg/L) OD Efluente +
Protétipo (mg/L)

1 2,91 6,57 7,95
2 2,94 6,41 8,02
3 2,41 7,55 5,82
4 3,75 6,01 7,88
5 4,3 6,85 7,52
6 2,93 6,41 7,82
7 3,91 6,61 7,21
8 4,97 6,92 8,00

9 2,99 6,71 9,03

Figura 47 - OD esgoto bruto, ETE convencional e ETE associada ao prototipo

=
o

9

8
— b
]
™ 5
£,
[a]
o 3

2

1

0

1 2 3 4 5 6 7 8 9
Tempo de operac¢ao (semanas)
=@-— 0D Esgoto Bruto =—OD Efluente ETE
OD Efluente ETE + Protoétipo === Padrdo Emissdo CONAMA 357/05

Fonte: A autora, 2021
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5. CONCLUSAO

Através dos resultados obtidos, apds os ensaios realizados, pode-se concluir que o
pitcher, p6 de residuo de louca sanitaria, apresentou-se morfologicamente bem
constituido com resultados satisfatérios quanto as andlises estudadas nesse trabalho,
mostrando possuir um futuro promissor para sua aplicacdo na fabricacdo de pecas
utilizando tecnologia do po.

O pitcher sinterizado a 1200 °C apresentou uma boa permeabilidade para que seja
utilizado como filtro para a retencao de pequenas particulas. Onde menores pressoes de
compactacao resultam em um material mais permeavel e logo mais econémico. Por
outro lado, materiais com maiores pressfes de compactacdo sdo capazes de reter
particulas menores ja que possuem poros menores. Além disso, percebe-se que para
filtros de esgoto, por exemplo, onde é necessario escoamento mais rapido do efluente e
filtragem de residuos grosseiros, a amostra mais indicada € a 3G. A amostra 3G teve o
menor tempo de escoamento de 20ml de agua e, apesar do MEV demonstrar imagens
com pouca quantidade de poros, estes foram conexos do inicio ao fim da amostra.

Foi também desenvolvido um dispositivo para facilitar o ensaio de permeabilidade
além de trazer os principais objetivos e critérios solicitados na norma I1ISO 4022:2018
(INTERNATIONAL ORGANIZATION FOR STANDARDIZATION, 2018) a fim de facilitar o
entendimento e aplicacdo em trabalhos relacionados a filtros sinterizados.

A amostra 3G demonstrou ser a mais adequada para confeccdo de filtros de
adesdo pois, através de andlise quimica, mecéanica e fisica, atendeu requisitos de
morfologia, porosidade, resisténcia e elementos quimicos, para o uso como filtro de
adesdo de bactérias em efluentes urbanos. Além de ter uma rota viavel de fabricacéo,
utilizando matéria prima que seria descartada, através de um processo econémico por
tecnologia do p6, com estabilidade de pressbes de prensagem de 300 Mpa e
temperatura de 1200 °C.

Na aplicacdo do protétipo com os filtros bioldgicos ceramicos no efluente, 0 mesmo
demonstrou um aumento significativo tanto na DBO, quanto no DQO e OD. Além de
manter a estabilidade do processo de tratamento da ETE. A eficiéncia biologica
apresentou resultados positivos com possibilidades de aplicagdo em aquaponia;
filtragem; sistemas de saneamento domésticos, dentre outros.

Como trabalhos futuros a serem desenvolvidos a partir deste, podem-se sugerir 0s

seguintes:
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Realizar captura de imagem das midias antes da ocupacdo dos poros e
apos a instalacdo das colénias de bactérias. A partir da microscopia
eletrdnica de varredura, identificar qual género e formato da bactéria,
contribuindo na determinacdo de melhorias no formato da média filtrante,
potencializando assim, a sua eficacia e eficiéncia.

Aumento de superficie externa, utilizando, por exemplo, corpos de prova
maiores, porém vazados.

Avaliacao da camada externa de mucilagem bacteriana e da forma como se
liga ao corpo de prova através de exames de imagens, ja que ha o relato de
desprendimento desta camada.

Comparacdo com outros materiais, como a brita, para demonstrar a

potencial melhoria proporcionada pelo material sinterizado.
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ANEXO A — DESENHOS TECNICOS DA MATRIZ E PUNCOES UTILIZADOS
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