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PROCESSAMENTO DE FILTROS DE VIDRO PELA TECNICA DE
PREENCHIMENTO PARA APLICACOES EM MICROFILTRACAO

Odilio Benedito Garrido de Assis'

Filtros de materiais vitreos sao indicados para emprego em meios ou condicoes
quimicamente agressivas, como em algumas areas de biotecnologia e de medicina.
Membranas confeccionadas de vidros, em diversas porosidades, apresentam
consideravel eficiéncia quando empregadas em processos de dessalinizacao de dguas
em sistemas de osmose sobre pressao (Elmer, 1978) e também tém sido ferramenta
atil em estudos bdasicos, como na analises de fundamentos e de mecanismos de
separacao e permeabilidade (Nakashima & Shimizu, 1993; Kimmich, R. et al., 1996).

A técnica mais amplamente utilizada na confeccdao de vidros porosos é a
lixiviacdo, que tem por base processos similares aos desenvolvidos pela Vycor
(Schnabel, R. et al., 1978). A lixiviacdo em vidros tem por principio a remocao quimica
de uma fase especifica (geralmente o Boreto de Sédio), previamente aglomerado na
estrutura vitrea por meio de tratamento térmico adequado. Enquanto a lixiviacao
permite produzir materiais que apresentam homogeneidade de tamanhos e
distribuicao de poros, a técnica tem como limitante a espessura e a fragilidade da peca
final (Schnabel & Langer, 1969).

A confeccao de filtros pela técnica de preenchimento é de desenvolvimento
mais recente e possibilita a confeccao de elementos porosos em formatos e
dimensoes diferenciadas, com razodavel controle das caracteristicas estruturais
(Siebers, 1989; Assis & Claro, 1988). A Embrapa Instrumentacao Agropecuéria tem
estudado o processamento e confeccao de membranas de vidros apropriadas ao
emprego em microfiltragem pela técnica de preenchimento. O objetivo é obter
substratos com permeabilidade definida adequados a imobilizacdo de matéria
organica biologicamente ativa para emprego na purificacdo de dguas contaminadas
por residuos quimicos diversos ou agrotéxicos.

Processamento das Membranas
A técnica de preenchimento (filler principle) é basicamente um processo

ceramico, ou seja, envolve moagem, compactacao e queima para obtencao de um
formato final, com adiferenca de que essatécnica fazusode aditivo solivel ao p6
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de vidro como elemento nao-sinterizavel, cuja remocao posterior por lavagem gera a
estrutura porosa do filtro. A Figura 1 apresenta a seqiiéncia do processo.

Fraézjmentggacj_{ Adigcao de Sal H Moagem
rosseira
Lavagem HSinterizagéoHCompactagéo

Figura 1 Segliéncia de processamento pela técnica de preenchimento.

O pé de vidro foi obtido a partir da moagem de vidros de composicao comercial
(CaO (10-15%) Na,0 (12-15%) SiO, (71-75%), média em peso), sofrendo
inicialmente fragmentacao grosseira, gerando particulas em torno de 100um. A
adicao de dois sais, NaCl e K,SO, foi avaliada nas proporcdes de 50 e 30% na moagem
conjunta com o p6 de vidro em moinhos de bolas, por 2 horas. A funcao dos sais é
estabelecer uma estrutura intermediaria entre os grdaos de vidro que nao seja
sinterizavel, isto é, nao sofra influéncia da temperatura, e possa ser facilmente
removida apds a consolidacao da peca por aguecimento. Os compactos (vidro + sal)
sao prensados uniaxialmente em matriz de forma cilindrica, a uma pressao de 200-
250 MPa, obtendo-se corpos nas dimensdes 32mm x 4mm. A sinterizacdo foi
conduzida em atmosfera ndo-controlada em temperatura de 800 °C por 1 hora, e
resfriados no forno a razdo de 250 °C/min. Os filtros sinterizados foram, entéo,
extensivamente lavados em agua corrente para solubilizacdo dos sais. A remocéao da
fracao salina gera a estrutura dos poros interconectados. A densidade ao longo da
sinterizacao foi obtida por medidas geométricas e a microestrutura final caracterizada
por microscopia eletrénica de varredura.

Discussao

A Figura 2 apresenta a evolucdo das densidades em funcdo do tempo de
aquecimento. As densidades medidas sao bastante préximas e fortemente
dependentes da quantidade de sal adicionada ao p6 de vidro. Os resultados indicam
pouca influéncia com respeito a composicao dos sais, diferenciando-se dos resultados
apresentados por Siebers (1989). Para as amostras lavadas, as densidades sofrem
uma reducao proporcional, em todos os tempos de sinterizacdo, ndo-maior que 12%,
0 que leva a concluir que o sal adicionado se distribui homogeneamente no pé de
vidro, embora uma fracdao permaneca retida no interior do compacto, possivelmente
devido ao fechamento dos poros na estrutura, sendo, assim, nao-dissolvida pela
lavagem.
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Figura 2 Densificacdo dos compactos em presenca de sal. Temperatura 800 °C
em atmosfera nao-controlada.

Uma caracteristica importante observada nos compactos é a morfologia final
dos poros. Assumindo-se a sinterizacdo como ocorrendo por mecanismos Viscosos,
segundo o modelo classico apresentado por Kuczynski (1949) e Scherer (1983), o
material vitreo escorre ao redor dos grao de sal, tomando o formato de suas faces.
Como o formato do sal fragmentado apresenta faces planas, Figura 3(a), os poros
igualmente apresentam, no final do processamento, uma morfologia com faces
regulares predominantemente planas, ou seja, os poros sdao modelados segundo a
morfologia do sal adicionado. Esse aspecto é idéntico para ambos os sais e se repete
para todo o volume do filtro. A Figura 3(b) ilustra um poro tipico em que é possivel
observar o formato plano das paredes. O tamanho médio dos poros medido por
analises Optica estatistica fica em torno de 30um. A Figura 4 ilustra
esquematicamente o possivel mecanismo de formacado de um poro pela técnica de
preenchimento.

Figura 3 (a) Morfologia do sal fragmentado (NaCl) e aspecto tipico de um poro no
filtro sinterizado (b).
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Como a filtragem convencional tem por principio a separacao por retencao de
particulas maiores que as dimensdes médias dos poros, poros com faces planas
apresentam aumento da tortuosidade, elevando, por conseguinte, o tempo de
residéncia do permeado no elemento, o que, dependendo da origem das impurezas a
serem removidas, pode influenciar a eficiéncia de filtragem (Rikvold & Stell, 1985).
Sendo o interesse confeccionar filtros de vidros para a imobilizacdo de matéria
organica, os poros com faces planas apresentam uma vantagem adicional sobre os
circulares (Ulman, 1991).

1 vidro 2 3
STINn-o

sal

Figura 4 llustracdo esquematica da formacédo de poros por mecanismo Vviscoso:
(1) no compacto com presenca de graos de sal; (2) ao longo do aquecimento e (3)
0 poro gerado apds a lavagem.
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