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Titule: OBTENGAD E CARACTERIZAGCEO DE FILTROS DE FROFUNDIDADE D
CRRISOTILAS BRASILEIRAS.
Poar: Maria Helena Comerlato

Crientadora: Prof.Dra. Indgs Jogkes
RESUMO

Crisoltila €& de grande uso na fabricaggé de filtros
prgfmndiciacie, A caraclteristica principal destes filtros =sts n
combinagH o de duas propriedades deste material, sua alta are
superficial especifica @ sua carga superficial positiva.

Foram desenvolvidos processos difersntes  para
purificagdo da criscotila tipo BRL, com o cobjetivo de eliminacfo d
impurezas © de fibrilizag8o. Tratou-se a crisotila em meio agquoso
utilizandoc—-se polifosfato, surfactante catidnico, aniénicm 1
nBo-idnico, nos ;;:rcce'ssc:s,: agitag@o em banho termostético o
agitag¥o mecinica ou ultra-som, com subsequente lavagem em peneir:
Tyler 280C. Obtever-se um teor de impurezas de (38 £ 13%
independente do melo aquoso e do processo de fibrilizacfo.

A determinagio do Lteor de ferro nas amostras d
crisotila € importante, pols o ferro € tido como contaminante
processoe de filtrag¢fo. Para amostras de crisotila tipo BRL i
natura, oblém-se em média 2,2 mg Ferg crisotila, & para amosira:
de crisctila purificada cobteve-se em média 1,3 myg Fersg crisotila.

Cs filtros de profundidade que foram desenvol vidos

TsdHoe constituldos de crisotila tipe BRL purificada e celulose



Yariou~se - proporgio de cri:‘-;ot.igla 2 celulose ¢ o tipo de celulose
Cpinus ou =ucaliptod.

A porosidade dos diferentes filiros ol calculada; e
obteve-se wvalores entre 0,78 e 0.81, indicando uma porosidade
Lipica destes melos filtrantes. A permeabilidade foi determinada
pela medida do gradiente de pressio de um fluxo de ar através dos
filtros. A p@rmeabiliéad@ mostrou certa dependéncia com o tipo de
celulose. Os filtros de composic8o crisotila-celulosel(pinusd
apresentaram permgabllidades maiores guando comparadas com as
permeabilidades de filtros de composicdo crisotila-celulose
Ceucaliptal. ¢ grau de saturacio dos filiros obtidos foi
determinade a partir da filtragSo de uma solugfo de azul de
metileno. Este ensaio foi aplicado a filtros com wvariagBes na
composi¢io crisoctila-celulose; e os resultados revelam que os
filtros de composicio crisotila-celuloseCeucaliptod s8o mais
eficientes quanto ao nimerc de moles retidos- g crisotila e volume
de filtrado da solugfo de azul de metileno, em comparacio com
filtros de composigio crisotila~celulosel(pinusd. Os filtros também
foram 4Ltestados quanto & retencfo de particulas de litex de
poliestirenc iscdispersas, de diametro 0,103 um; tipicamente,
obteve—se Q7% de relengfo, apds filtragdo de 50 ml de dispers8o

aquosa a 5,8 FTU.



ABSTRACT

Chrysotile asbesios has been used in Lhe manufactur=s
of deep Tiliration filters since long, owing Lo its high specific
surface aresa and its positive surface charge. However, as in the
case of other natural materials, ihe performance of the filtlers
depends very strongly on the chrysotile corigin. Filters obtained
from brazilian asbestos have considerablly poorer performance than
those imporied. This work describes preocedures developed to
purify, to remove iron compounds, Lo maximaze.surface area and
saturation of comercial chryscotiles, wyielding filters with proper
performance.

Comercial chryscotile type BDRL was dispersed in aqueou
solutions of cationic, anionic and non-ionic surfactants, and
sodium hexamethaphosphate; the dispersions were either shaked in a
thermostatic bath, or mechanically agitated, or ulira-sonified,
and then washed in tap water over a Tyler 280 sieve. In any case,
C38 + 132 malterial was removed.

The average value found for the iron content in the
commercial chrysolile BRL was 2.2 mg Fe g chrysatile, and in the
purified chrysotile was 1.3 mg Ferg chrysotile.

The deep filiters develaoped aré built up of chrysotile
type SRL and cellulose. The ratio chrysotile-scellulose, and the
cellulose type (pinus or eucalipld were wvaried.

The porosity of the different filters was calculaled;
valuses obbtailned aré betwaen 0,75 and‘ 0,81, which are Lypical

values for deep filters. Permeability was determined mesuring the



pressure drop in an air flow through the filters. The wvalues
obtained showed a certain dependence on the cellulose type. The
fiitéps of composition chrysotile-cellulose(pinusd have higher
permeabili Lties, compared with the permeabilities of the filter=s of
chrysotile—cellulosel(sucaliptd. Saturalion degree was determined
by filtration of a methylene blue solution; this essay was applied
to filters with variations in the ratio chrysotile-cellulose; the
results showed that the filters of chrysotile~celluloseCeucaliptd
are more efficient concerning to the relained lmcl number g
chrysotils énd filtrate volume of the methylene blue solution,
compared with the filters of composition chrysotile-cellulose
Cpinusd. The filters were also tested for the

retention of isodisperse latex particles of polystyrens, 0,100 um
in diameter, typically, 97% retention was found after filtration

of B0 ml of a 6,5 FTU dispersion.



1~ IntrodugZo.

Esta Tese descreve o 4Lrabalho desenvolvido para a
cbtanggc & zaracterizaciEe de filitros de profundidads;, a base de
amtantorscrisotila & celulose.

Filtros deste tipo a¥e muito antiges, COmS
relétarems; ghtretanto, suas caracteristicas sZo extrenamente
dependentes da maléria-prima, devendo-se medificd-la a fim de
satisfazer as exigéncias do mercado,

A literatura clientifica apressnta poudgul ssimas
referéncias recenites sobre o assunto, de onde se pode imaginar,
erroneanente, que o assunto estsd suficientemente estudado; na
realidade, um pequsno numerce de companhias fabrica estes filtrosm,
sendoc mals um caso de reserva de conhecimento do que de
esgotamento tecnoldgico. Ouirossim, filiros de profundidade sfo,
hoje, os principais melos de separagfo usados na preparagiBo de
injetdvels lais como vacinas, e na purificaglo da &gua usada para
soros endovenosos; desta forma podemos dizer que trata-se de
produtos estratdégicos para o Pais.

Este trabalho &, s.m. §., o primelroe esforgo
cientifice de aproximagcio ao problema de obltenclo de filircos de

profundidade no Brasil.



1.1~ Crisctila
1.1.1- Geologia.

A palavra asbestos @ um ltermo gendrico que asbrangs um
numero de minerais silicatos {ibrosos que diferem em composicio
quimica .5FHo divididosm am £ grupos minerals w,

a) Piroxénios -~ crisoctila
B2 Amfibdlios - crocidolita, amosita, tremolita, actinclita @
antofilita.

O tipo de mineral mais importante € a crisotilas,
representando aproxi nadamnente GO do total de asbastos
comerciali=zado, @

A crisotila ¢ provavelmsnte formada pelo resuliadoe de
mudangas metamdrficas nas rochas ultrabisicas de origem vulcanica.
O primeiro eostigio envolve a formagEo da serpentina pela alteragio
hidrotérmica da rocha c::r*igihal.(m A zerpentina fragmenta—-se,o
scorre a penetragcfo de sgua gquente nestas fraturas. Essas Aguas
dissolvenm este silicato de magnésio hidratado por um consideréavel
pericodo de tempo, ssguldo de uma gradual queda de lemperatura e
pressfio at€ gque a solugio se torna supersaturada. Oz cristals
fibrosos de silicato de magnédsio comegam a crescer preenchendo os
canals. Estes cristais de asbestos-criscotila, comegam sSau

crescimento nas paredes da fratura e desenvolvem—-se rapidamente em

diregfio ao centro. A largura da fratura determina o comprimento

maximo da f‘ibra‘ﬁ.



1.1.2~ Estrutura Cristalina.

A crisotila ¢ wuma forma polimérica do mineral
serpentins. E a forma magnesiana trioctaddrica da estrutura
crista‘iina da caulinita. Apssar de Ler  texbtura ibrosa, a
estrutura cristalina ¢ a de um filossilicate lamelar, como 2a
caulinita. Uma parteﬁ da camada estrutural da crisctila £ um
retﬁ.cul ade planar pseudo- hexagonal formado por Letraddros Si0s
ligados., Todos os tetraddros no plano ou folha estioc voltados para
o mesme lado e ligados a estes Ltelraddros ssld uma folha de
bruclita —dgCOHI 2~  em qué, de um lado apenas, duas a cada itrés
hidroxilas esldo substituidas pelos oxigénics apicals dos
telraddros Si0s . A disténcia perpendicular repetitiva entre as
folhas compostasn deste tipo & de 7,3 A° aproxd madamsnte, Como as
dimens@es da camada de brucita e da camada de tridimita sHo
diferentes (em uma cela oricexagonal, a= 5,4 A° & b= 9,3 A° para a
brucita e a=8,0 A° e b=8,7 a° para a tridimiiad, h&d um elevado
grau de dessmparelhamento ou distorglo : isso leva aoc encurvamento
da camadza composta brucita—tridimita, com o% componentes
tetraédicos do lado de dentro da curvatura ¥,

Um grande nyumero de resul tados experimentalis
demonstra a existéncia de serpentinas com folhas cristalinas
curvas, comd € mostirado esquematicamente na Figura 1 . Essas
folhas fecham~se concentricamente dando a fibrila de crisotila,
cuja existénelia fol demonstrada por microscopia eletrédnica, pela

i<

primeira vez por Turkevich e Hillier A fibrila de crisotila

tem uma parsde com doze a vinte camadas compostas, de 7,3 A° de

3



espessura <ada uma ; o diametrq médio externe das fibrilas 4 da
ordem de 280 A° e o interno de 100 A° » medidos por microscopia
eletrdnica.

As fibrilas da erisotila sZo definitivanente
cilindricas e aparecemn como um emparslhado de cllindricos
concéniricos . Yada'” mostra que & maioria das fibras Lém wuma

forma clilindrica oca,

siLiGto MAGHESIO  OXIGENIO HIDROXILA

Figura i- Esquema de uma Parte das Camadas Curvas da Parede de uma

Fibrila de Crisotila“>.

1.1.3- ComposicZEo Quimica ¢ Propriedades.

Crisctila ¢ um mineral do grupoe das serpentinas, dJde
forma fibrosa, ¢ um silicato de nmagnédsio hidratado gue 1ém a
férmula quimica 3MgO. 281 Cz. 2H20"",
A composigBo quimica das crisotilas di sponivels

comercialmente, de varias localidades, ¢ mostrada na Tabela 1. As
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impurezas qgue est8o presentes ~devem fazer parte da estrutura
cristalina ou s3o devidas 4 associaglo de minerals. A inmpureza
mais comum ¢&é o ferro. BEste pode eostar na forma de fons
ferrososCFe ) ou ions férrices cre*® . outra impureza comiim nRa
crisotila € o aluminic. Em menor gquantidade, sHo encontrados
também associados com a crisotila, calcio, cromo, nigquel..mangangs,

séddio e potassio,

Tabela 1~ ComposicBo Guimica de Crisotilas.

erisotilas

Mina Jeffrey New Idria Africa Rissia

Cebec Califdérnia Transvaal
£i0z 44,1 8,4 41,83 42,08
MgO 41,8 30,0 41,30 41,88
FezOs O,82 1,1 1.28 4,01
Fe{) 0;80 3,4 0:08 -
Al 203 0,34 Q,44 0,30 Q.73
Craz20s 0,019 0,31 - -
HiO 0,010 0,18 - -
MnzOz 0,03 0,10 0,04 -
Cal 0,04 Q0,88 - -
TiO=z 0,01 0,08 0,02 -
Haz(O 0,068 O, 04 - -
K20 0,04 O,04" - -
Hz0O 13,2 14,0 13,68 i2,8
ComposigBo Ledrica da crisotila: 43,4% Si0=2, 43,5% MgO,
13,1% H=0.

Visto que o aluminioc pode assumdr coordenacio

tetraddrica ou ocilaédrica, pode ser substituide nas camadas de

3

silica ou Dkrucita. £ geralmente supostio gque O Fe'® pode wstar

substituindo o silicio nas folhas de silica, & o Fa'@ pode estar

substituindo o magnésio na camada de brucita'®®,

5



A Tabela 2 apresenta dados gerals sobre as fibras de

crisotila.

1.4.4- Caracteristicas da Superficie da Fibra.

As caréct@risticas

asbhestiformes sEo muito

superficiais dosg minerais

importantes, devido aos seus usos

comercials @ suas interac@Bes com o meio a gue sdo expostes. A

maioria dos estudos

enconiradeos na literatura se refere &

crisobila, enguanto gue 205 minerails amfibélios asbestiformes &

dada uma menor atengio,

Tabela 2~ Caractlteristicas <do Amiantc Crisotila‘®

H

Estrutura
ComposigBo

Férmula aimdca
Habitus

Sistema cristalinoe
Cor

Brilho

Densidade

Clivagen

indice de refrago
Flexibilidade

Comprimento

Tensfo & LragHo
Resist.a a&lc.e dcidos
Conteddo magndiico
Impurezas

Resist.ao calor

Yeios cross ou slip no serpentinito
Silicatos hidratados de magnésio
BHgO. 2510, 8Hz0

Fibroso asbestiforme

Monoclinico
Branco,esverdeado,cinza amarel ado
Sedoso

2,4 a 2,6 Cgrem™D

010 perfeita

1,80 a 1,85

Elevada

Dasde muito curta até aproxim.B cm
Alta, aproxim. 5841 Kgf/cma

Baixa

O aB8,2 .
Ferro,cromo, niguel ,caddmio.

Boa, friidvel a altas temperaturas.

A superficie externa das fibras de crisotila consiste

de hidréxicio de magnésio e, portanto, nZo & surpreendente gque as

6



fibras se <comportem em alguns aspectos como se fossem de hidrdxddo
de magndsio apenas. Um exemplo d4de comporiamento da crisctila
semelhante ao do hidréxido de magnésioc ¢ mostrade no trabalho de

{4 %)
Pundsack .

Ele determinou gue © pH de suspensBes de criscotila em
dgua destilada, livre de didxido de carbom:a, 2 10,383, que &
comparade <om © valor de 10,37 obtido para uma suspensSo de

‘hidrédxido de magnésiuo sobre as mesmas condioBes. Pundsack e

L3 ¥

Reimschuss <l determinaram o5 valores do produto de

solubilidade para vérias fibras de crisotila, encontrando de 1,0 x

{1325

107 a 3 = :i.{)—m; © valor para o hidrédxido de magndsio & de

1,8 x 10 %,

O comporiamento sletrocindtico da crisotila & também
determinadse pela presenga de Mg(OH)z na parte externa das
fibras. Estudos do efeito do pH na carga superficial, ou potencial
zeta, de minerais asbestos, foram realizados por Martinez e

Hm
Zuckeor

p=lo métode de potencial de fluxoe. A Figura 2 mostra a
curva completa de pH versus potencial zeta obtida por estes
avlores. Os pontos isceldéliricos (potenciais eletrocinéticos iguais
a zero) ocorreram em pH de 11,8 para a crisotila e 8,8 para a
lizardita Cmineral serpentinod. Atribuiram o aumento no polencial
cbtido, na faixa de pH 3 a 7, a remocBo de grupos hidroxdla da
superficie, resultando na exposigfo de -ions magnédsio. Em pH
inferior a 3, os ions magnésio s¥o removidos e a silica ¢ exposta
na superficie, decrescendo ¢ potencial zsta,

Por outro lado, Schiller =) colaboradores
obtiveram dados sobre as propriedades superficial de amfibdlios.

Seus resul Lados indicam que particulas de amfibdSlios exibem uma

7



carga liguida superficlial negativa, e possuem as sxtremidades

carregadas positivamente e as superficies lalterais carregadas

negati vamsrnie.

Crisotlia

Lizardita

CARGA SUPERFICIAL RELATIVA

pH
Figura 2- Carga superficial de minerals serpentines

Caad

Como a maioria dos materials tem carga superficial
negativa em sistemas aquosos, crisotila, por ter carga superficial
positiva, pode atrair ou ser atraida em relagio A maioria dos
materiais dispersos. Esta caracteristica ¢ importante para suas
aplicag®es comerciais.

A irea superficial especifica de asbestos crisctila
varia consideravelmentie com as condig@es fisicas da fibra, quando

{40

determinada por medidas de adsorgfo de gas. Pundsack observou

que a Area superficial da crisotila ¢ afetada grandemente pelo
grau de abertura das fibras. Fibras retiradas com pinga de um
bloco de fibras, apresentam uma area superficial de 4 a 12 mz/g.
dependendo do grad de individualizagBo das fibras. Quando as

fibras sZo abertas num molnho Wiley, o produto possue &rea

8



superficial malor que 30 mzfg. A Area superficial dags crisociilas

varia também com a temperatura de ati vag:ﬁcc 152 . MNaumann =
Dresher ' *®°  estudaram também as Areas superficials de varilas
crisctilas ., encontrando uma consideravel varlacio na 4drea

superficial com o grau de aberlura das fibras. Em recente irabalho

4P Lambém fol encontrade uma variac®s na Area superficial dda

crisotila com o© gm;u de abertura das fibras, ullilizando-se
diferentes processos de fibrilizagHo. A fibrilizag¥o foi
conseguida mecinica £ gquindcanmente: por exemplo, suspensfes de
crisotila purificada e ultra-scnificadas na presenca de tampBo
acético~acetato, a pH = 4,7, por 30 minutos a 280 kHz, revelam gue
o grau de fibrilizagfZo induzide € alto. A Area superficial
especifica das amosiras de crisotila f{fol estimada através de
isotermas de adsorgfSo de azul de metilenc e observa-se que o

aunento de area superficial entre criscltila “in natura® =

crigsolila tratada & de aproxdmadamente 270%.

1.1.8- Industrializagdo & Jomerclalizacio de Crisotila

O processamentc do amiante se di&d pela separagcBo
fizica das fibras minerals de sua rocha hospedeira, tentando—-se
manter o comprimento natural das fibras e classificando-as segundo
seuy compr imento am classes pré—determinadas. Durante e}
processamenlo, lenla-se eliminar o maximo possivel da poeira de
rocha aderida as fibras e controlar o grau de abertura das mesmas.

Mo existe uma classificagBo universal para o8
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amiantos, mas sim  classificac®Bes particulares dos palses
produtores ; entratanto,_ todas essas classificagfles, apesar de nfo
_terem equivaléncia, seguem fundamentalmente o© mesmo principio
basiso, isto &, os amianlos 8o classificados em tipos segundo as
dimens@es <das ffibras ceonstituintes, determinadas por melic de
andlise granulomdtrica em peneiras wvibratdrias., A diferenga entre
az diversas c<classlificagles reszide no nimerc de peneiras e nas
respectivas aberluras utilizadas nesse ensalo, no tempo de duragfio
do ensaio 2 no peso da amosira ubtilizada., Como primeirec 2 mais
importante critério Lem-se a classificacfo canadense, que % felita
para amianto j4 industrializado e ¢ baseada no ensailo granulomé-
trico realizado na maguina de ensaio padrio Quebec“}

A méquina Quebec consiste de 3 peneiras de aberturas
de 1.2 polegada, 4 mesh e 10 mesh, =2 um fundo para coleta o
matlerial mais fino. Por exemplo, para definir uma amostra de
crisotila tipo BR, obtém-se uma sequéncia de guatro ndimeros
correspondentes a4s massas das fragBes retidas nas 3 peneiras e no
fundo, cujo peso total € estipulado em 18 ongas (28,38 g). Assim,
a fibra de crisctila tipo BR, ¢ designada pela segquéncia
C,0-0,0-10,0-68,0 gus representa um ensaio onde 10 ongas de fibra
ficarZo retidas na terceira penelra (10 meshd & 6,0 oncas de fibra
ficarico no fundo.

A classificagfo do amianto brasileiro SAMA, tipo

crisotila, ¢ apresentado na Tabela 3.
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Tapbela 3— Classiflcaglic do Amianto Brasileiro SAMA,

Lipo Crisctila %2,
amianto SAMA crisctila »
i pos Ensalo Quebesc massa %

CB—3F 10,8-3,8-1,3-0,3 65,6824, 48,171,989
CE—23K TA7L,. 80,8 4B, 8/43,8-.8,4-3,0
CR—AK O 4 273 O /8556, 8.18,8
cB—aT Q21804 Q12,882,828
CR—42 01,892,885 09,450,431, 3
CB—-Z5K Q01874 o O 0 TE/ES
CB-5R 001076 00,823,537, 8
CBE—-6D QO 07,8 O 048, 7/.86,3
CB—~7Fr : Cr 047128 DA 2B TS
CBR-—-7M (8P Vg W 8 51 D06, 2,92, 8
cB-7R O 00718 000100
cCB-7T . Q0,018 0,070,100

*® massa snsalada = 16 ongas,

O numero de preodutos indusiriais, em gue o asbesto
participa como componente principal ou secundarico, ¢ supsrior a
2000, sendo cada aplicag3c bastante ligada ao comprimento das
fibras., Assim, as fibras processadas s¥o agrupadas segundo seu
compri me’ntoc 182 :
~ As fibras longas dos grupos 1,2 e 3, s¥o enpregadas para
produtos {téxielis, como tecidos, fitas, .cordas, feltros; o
principal produtoc sZo itéxtels a prova de fogo. Os Llecidos de
amianto sHo largamente utilizados na confecgfo de gaxetas,
vestimentas de seguranga, lonas de freio, embreagens, filtros,
cortinas para teatro, mantas isclantes.

- As fibras= curtas, grupo 4, e com certas ressalvas, o5 grupos B e

8, s¥Xo largaments émpr eggadas no Tfabrico de produtoz de
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cimento—ami anto, placas planas, chapas ondul adas, calhas,
tubul agSes de Agua ¢ esgoto, calxas de 4dgua, eletrodutoz =
moldados diversos. As fibras periencentes ac grupo 5, s¥o as mais
usadas na fabricagZo de papéis, papeldes e placas., Tals pegas Lém
aplicagBes no isclamento (Lérmico, eléirico e aciGstlicol, Jjuntas de
vedagHo, r=veslimentos de muflas. As Tibras pertencentes ao grupo
5 =fo usadas para o fa;brico de materiais moldados de fricgio, como
sapatas ¢ pastilhas de freic, discos de fricgfo,

-~ As fibras do grupe 7 enconbram enprego em certos papéis <

papeles, —imento, adeszivos, colas, misturas plasticas para fins

diversoes, pinturas.

O Anuiric Estatistico do Brasil 108710859

apresenta a produgio de amianto de 188410886, mostrado na Tabela
4,

Tabela 4- Produgfc de Amianto no Brasil de 1084-1gest*™

ProdugXo
Cuantidade (LY
Bruta Beneficiada
1984 1988 l1oa8 1984 i988 180

1.889.3268 2.254.922 2.254.0828 133.788 1656, 446 205, 808

Fonte—- Ministério das Minas e Energia, Departamento HNacional de

Produgfo Mi neral.
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G Anuidrio Mineral Brasileiro - 10879, informa

também a i mportagio de placas—~ filiros para fabricagBo de vacinas

contira febre aftosa, estes dados eslZfo apresentados na Tabela B,

Tabela B- Importag¥o de Placas e FiltrosS 27,

Importagcie (LD
isad 1988 19886
47 40 42
Fonte: CIEF-MF

De particular interesse, tanto para produteores quanto
para usuadrios de fibras de asbestos, tem sido o problema potencial
4 satde alegadamenle assoclado 4 exposicio ao asbesto.

H& nmuitas afirmagBes conflitantes scbre os .éf‘eit.o:s de
asbhestos para a salde, < tambdém sobre a va}idadg de ilals
afirmagBes. Algumas Areas de consenso s¥o relatadas™
12 Prolongada exposiciio ocupacional em concentrag®Bes altas de pé
de asbestos, na auséncia de um plano de protegfio pessoal, pode
aumentar 25 chances de uma pessoa contrair um tipo de
pneuncconi ose chamada asbestose.

&) ExposigEo ao asbestos deve aumentar as chances de contrair um
tipo muito raro de céncer chamado mesotel ioma,

3> Trabalhadores expostos a altas concentragB@es de pd de asbestos

sem proteg®o respiratdria, e que slio fumantes, Lém grande chance
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de contrair céncer no pulmio.

NZc h&a consenso sobre o limite de exposicHo
péfﬁﬁésivei.lc LEP 5 ou scobre o método de medigfio dos niveis de
sxposig¥o. A "Oocuypaclonal Safety and Health Administration™
COSHAY do YU & Depariment of Labor®™ usa um filiro mombrana =3
microscopla; a norma de limite de exposiciio permissivel ¢ 2 fibras
com um asp@cto (comprimento x largurad na razdo de 3:1 ou maiores,
e maiores do gue 5 micrometros em comprimento por mililitros de
ar. O méitodo usado pela "Mine Safelty and Health Aaministraticn"
(MEMAD aproxima-se do mdlcodo utilizado pela OSHA £ uza o nivsel des
exposiclo de 2 fibras s

No Registiro Federal de 10 de abril de 1884 , a OSHA
publicou proposta de revisioc da norma para sesxposicio ocupacional
para asbestos. O texbts da proposta & : (10 especifica duas
alternativas de limlites de axposicBo permissivels (LEPY , 0,2
fibrassem® e 0,8 fibras/ﬁma; €23 requsr um programa de informaces
e instrugBes para funciondrios;, e (33 requer a exposigio de avisos
advertindas, em cada local, onde os limltes de exposiclo

pér missiveis ostBo excedidos™,

1.28— Celulose.

1.2.14~ Classificagio das Fibras® .
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As fibras  wutilizadas na fabricagBo de pastas

celuldsicas ¢ papel pertencem ao reinc vegetal.
""" As matérias-primas empregadas para a producBo de
pastas celuldsicas  se  engquadram, normalmente, na divisSo
Sper méatcphyta > & gual por sua vez, pode ser subdividida em:
SymnospaErnae, ox @ plnus e araucéria.
Angiospermae : monccotiliddnea, ex : bambu 2 bagaco de cana.
dicotileddnea,ex : eucaliplo, gmelina @
al godio.

O grupe das diceotlleddneas arbdreas (Angiospermased =
das coniferas (Gymnospermael, sio também conhecidas por folhosas
{porosas, duras ou "hardwood) ¢ resinosas (n¥o porozas, moles ou
ngsoftweod > %P,

Basicamente, os vegetais da divis3o Spermatophyla sZHo
constituidos, por gualro componenties @ czlulose, hemiceluloss,
lignina & materials estranhos. A celulose, principal componente da

parede celular da flbra, ¢ um polissacaridec linear, constituido

por um Gnico Lipo de unidade de aglGear.
1.2.28- Bstrutura Quinica da Celulose.

Celulose & um polimerco polidisperso de alto peso
molecular formado de cadeias longas de unidades D-glucose unidas

pelas ligagBes 31,4 ~ glucosi{idico., Existe a possibilidade de que
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peguenas porcentagens de acoplamentos ocorram além de 3-~1.4. E com
isto a formaglc de pequenas gquantidades de oublros agidcares n¥o £
Cexcluida.Esta estrutura da celulose ¢ baseada nos seguinbes fatos:
andlise de combusiZo mostra uma composicEo elesmentar de CoHiols o
a hidrdli=e produz neo minime 954 de glucose., RotagBo Stica =
cingtica «a hidrolise Acida indicam gue no minimo S832,94 das
ligagBes =¥o de configuragio beta. A formaclo de varios derivados
da celulose demonstra que itrés grupos hidroxila estBo livres e
zsofrem substituicio., Além disso, anilise de derivados da celul omg
mostram que £ grupos hidroxila s8o secundarics e um grupc
hidroxila € pfim&rio. A natureza insoldvel, o allo grau de
associagdo através das ligagdBes de hidrogénio, a velocidade de
hidrélise, e multas das propriedades fisicas o mecinicas da
celulose =sZo facilmente entendidas usando sua repressntacio
estrutura&‘zﬂ, quz ¢ mostrada na Flgura 3.

Na molécula de celulose, cada unidade d2 glucese
contém tré&s grupos hidroxilas livres, que estio nas posigles 2.3
e 6, sendo as posicgfes 1 e 4 usadas para ligarem as glucoses entre
si através de ligag3o B, dando corigem a um polimsro linear. As
ligagBes (2 da celulose distinguem-na do mcodelco linear do amido,
que ¢ um polimeroc de unidades o-D—- anidroglucose ligadasz pelos

carbonos 1 & 4. Além disto, a configuragfo 7 permite a formagfo de

moléculas de cadeias lineares, capazes de orientarem-se em
estruturas fibrosas o cristalinas de alta resisténcia®r, O
importante nessa estrutura ¢ a forte tendéncia das cadelias

is



individuai s de celulose formarem felxes de ordem cristalina unidos

por liga¢S=s de hidrogdnio.

™
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Figura 3~ Representagfo Estrulural da Molécula :ﬁe Celulose
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1.2.2- Estrutura Fisica da Fibra de Celuloses.

A estrutura da fibra & completamente diferenite para
cada tipo de celulese. As fibras "softwood" (¢ as espécies
coniferas, ex: plnus 2 s3o longas (3-4 mmd) e s8o relativamente
uniformes aoc longo do seu comprimento. Ao contrario, as fibras
“hardwood®™ (ex: sucalipto 3, sZo curtas (0,7-2 mm> 29,

A tendéncia das cadeias de celulose a formar pontes
de hidrogénio ¢ responsavel pelo arranjo molecular caracteristico
das fibras vegelails. Essas cadelias moleculares estZo alinhadas
formando microfibrilas,que formam fibrilas de 4 nm de largura,3 nm
de espessura @ 10 nm de comprimento, gue por sua vez s ordenam

para formar as fibras.A analise das fibras através de raios-X,
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mostra se=ryem constituidas de regiBses cristalinas dCaltamente
ordenadas> @ amorfas {desordenadas); estaz regidBes nic possuem
fronteliras bem definidas. As regifes gprdenadas sBo conhecidas sob

os nomes cle microcristalitos, cristalitos o micelas <2227

Na
regifio cristalina,a fibra tem maior resisténcia a iragdo, e ao
alongamenito, ¢ & solvalacgiio (absorglio de solveniel. A resisiédncia
a4 traco ma regifio cristalina ¢ quinze vezes o wvalor apresentado

na regifio amorfa,onde a fibra tem tambdm maior flaaxibilidadem?’.

1.3~ Filitragio.

1.3. 14— Definigio,

A filtrag8io ¢ uma das aplicagcBes mals comns no
escoamento de fluidos através de leitos compactos. A opesragio
industrial & exatamente anal oga as filiragBes =2fetuadas no
laboratdérico quimico, usando papel de filtro @ funil, diferindo
somente noa volume de material operado e na necessidade de ser
efetuada a balxo custo. O objestivo da operacic & a separagfo de
um s6lido do fluido., A separagfco se realiza pela passagem

forgada do fluido através de um melio poroso ®
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1.2. 2~ Processos de F’i.‘xtré.g%o.

 Os processos de filiragEe podenm ser separados om Lrés
grandes categorias, as quais devem ser definidas separadamente.
Estas trés categorias s3o: torta de filtracSo, . f‘iit'z’*at;fa?o de
profundidade, e filtracio na sup@rf&axi&wﬂ.

Filiros gue acumulam apreciivel quantidade de sélidos
na superficie do melo filirante s¥o chamades f‘iltros‘ torta. NMNeste
processo, depeols do primeiro instante da filtraggo, a torta
acumulada torna-se o© verdadelro melo filirante, e a2 filtragHo
procede de acordo com © tipoe de torta formada®®,

A ltorta de fTiliragBo ¢ formada guando um ligquido
contendo particulaszs sdlidas € forgado através de um meio filtrante
poroso, aberto o suficiente para permitir a passagem do liguido,
mas compacito 0 bastante para reter as particulas sdlidas. A medida
que © liguido ¢ forgado através do meio filtrante, os sdlidos
retidos formam o filiro espesso, chamado torta. A torta formada
deve ser porosa o suficliente para permitir uma velocidade de fluxo
adequada no processo de filtrag®o.

FiltragXo na superficie & essencialmente um processo
de pensiramentce, onde as particulas sdlidas sZo blogqueadas pelo
meio filtrante, dependendo do tamanho do poro. Este processo
difere da torta de filtragBo na medida em que a velocidade de

fluxe decresce devido ao entupimento dos poros do meio filirante,

Neste processo, o meic filtrante torna-se completamente obstruido

ia



antes de s< obter uma torta de espessura significante.

Na filtragi3o de profundidade, o liquido contendo
particulas solidas & forcade através de um leitoc de material
poroso, As particulas sdlidas s3o presas entre os intersticios do
leito. Como exemplo de leito de profundidade, de material granular,
cita~se arsia.

Filtrag8o em leito de profundidade nunca & uma
operagdo &m estado estacionario, pois o progressim actimulo d=
particulas depositadas muda a natureza do meio filirante e a
estrutura do poro, Desta forma, a eficiéncia de filtirag¥oe muda, e
se a press3o ¢ mantida constante, a velocidade de fluxo decresce.
A filtragEo ¢ interrompida guando o leito estid exaurido, isto
ocorre quando a eficiéncia de filtracl3o diminue abalwxo do valor
limite ou a resisiéncia de fluxec excede este valor. Idealmsntie,

ecstes dolg limites ocorreriam ac mesmo tempcmg’.

i.3.3 Mecanismos de FilltracZo.

A filtrag®o de particulas contidas em liquidos pode
ser ilustirada através dos 3 mecanismos apresentados na Figura 4:
Estes 3 mecanismos podem ser definidos como ¥,
ad Filtrag3o na superficie do filtro: as particulas a serem

filtradas s3o malores que o tamanho dos poros do filtro.

b2 FiltragEo de profundidade: nZ¥o necessiriamente o tamanho de
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poros do filtro & menor do que o tamanho das particulas a serem
filtradas.
) FiltragHe adsortiva: o tamanho dos poros do filtro ¢ maior gque

o tamanho das particulas & serem removidas.
e
2T DR M2k
N N L
A LK
Fittragdo ng Filtracao da Flitracdo
Superficie Profundidads Adsortivae

Figura 4- Mecanismos de FiliragHo Coad

Em geral., o3 3 mecanismos operam em qualquer processo
de filiragioe. Entretanto, a contribuic¢Bo de cada um destes
mecanismos, em cada processa, pode seor conbtrolada atraveés da
escolha do tamanho do poro do filtro wversus o tamanho das
particulas. Em particular, um ensaio apropriado para medir a
contribui¢Bo adsortiva ¢ filtrar suspensSes de particulas menores
que o tamanho do poro do filtro, conde a filtragfio na superficie e
filtragfo de profundidade n¥o ocorrem’ ®®,

Na filtracdo de profundidade, o processo  de
separagio ocorre dentro da estrutura do meioc filtrante. Se este
meie ¢ considerado comoc um amontoado de canals tortucsos, a

filtrag3o das particulas deve ocorrer apds seu impacio nas paredes

dos canais e sua retengSo por alguma forga. A medida que as



particulas sHo depositadas no filtro, sua retentividade torna-se
maior no 1l ado superior . Assim, uma vida média malor ¢ conseguida
quandoe os filiros s3Ho construidos com graduaglo de porosidacde
através do melo, estando os poros menores noe lado inferior do
filtro. Devido ao baixo teor de sélidos gque podem ser itolerados
antes de ocorrer o blogquelo dos poros, sstes Ffiltros =8o dleis
somente para a remogio de pequenas quantidades de s611dos®®,

Os filiros de profundidade podem ser de material

granul ar Careia, carvio ativo, porlitad, fibrilar {(aszsbestos,

celulose, fibras sint£iicasl ou misto.

1.83.4~ Mecanismos de Capltura de Particulas em Filliros de

Profundidade.

Unm pré-requisito de qualquer teoria de captura de
particulas, & uma descricZo do campo de fluxo do fluido na
proximidade da fibra ou gf*ﬁnulo, C fluxo que ¢ complexo num filiro
real, pode ser representado por um modelo simplificado. ¢ modelo
mais simples considera apenas uma fibra isolada, localizada em
posicio normal aoc fluxo, desconsiderando o efeito das outras
fibras em relagio a este fluxo. Mas tecorias de campo de fluxo de
fluidos nas proximidades de fibras igsoladas, o efeito de
interferéncia entre as fibras ¢ normalmente levado em consideracio

usande o “diametro efelivo de fibra™, que ¢ determinado por



medlidas de queda de preﬁsﬁom},

Os mecanismos de captura de particulas em filiroz de

profundidade que podem ser entendidos 4 luz dessas Leorias =3o:

intercepgiEa, indrcia, difus¥o, sedimentacio 2 efeitos
hidredinamicos® 38’393,# & s3o apresentados na Flgura B, Estes
mecanismos s5Ho chamados “Tisicos™, em contraposicfo aos chamados

"gquimicos', nos quais se incluesm Llodos os tipos de procossos

adsortivos de retencio.

A) INTERCEPGAD _;\\Q\‘_—/;:
8) INERGIA \@/’”
\_’/——-

C} pIFusio @
|+

D} SEQIMENTACAO \-\/"
\w/
-‘w

E) EFEiTOS \\&
HIDRODINAMICOS el

Figura 5~ Modos de Caplura de Particulas de FiliracHo em Leito de
Czad

FProfundi dadse

ad Intercepgio:

Ha auséncia de quaisquer forgas, as particulas se

moveriam com as linhas de fluxe do fluido, através do leito.

=23



Neste caso as particulas maiores do gue os poros do melo filtrante

s%o retidas por um efeito similar ac peneiramento.

by Inércia.

Sg a particula tem densidade maior gue a densidade do
liquido no gual esté suspensa, sofre forgas inerclais, cruzando as
linhas de fluxc do fluido no momento em que estas linhas divergem.

Davies™*"’ mostrou que o efeito inercial & proporcional 2o nadmero

de Stokes:

Cos —ptd dp°u

18 u dm

onde: u = velocidade média do fluido através do poro.
dp = diamestro da particula
dm = diametro da particula do meic filtrante

- ps = densidade do sélido
of = densidade do liquido
# = viscosidade do liquido.
Quanto maior o numero de Stokes maior € o efeito das
forgas inerciais na particula. Trabalhos experimentais de Harrop e
Stenhouseca?}, sobre a captura de particulas por fibras, em

filtros de gases, apresentam dados de wvariag8o da eficiéncia de

captura em relagiio ao nimero de Stokes.



¢d Difusio.

Pequenas particulas suspensas sofrem um movimento
difusional alealdrio devido a tLransferéncia de gnergiz colisional
pelas moléculas suspensas no fluido., O cosficiente de difusZEc D,

associado wom esta difus3io Brownlana, ¢ dado por:

T

B w oy dp

onde k¥ € a constante de Bolizmann # T € a temperatura absoluta. A
difusf8o Browniana ¢ significante para suspens@Bes aquosas, a
temperatura ambiente, de particulas com difdwetros de 1 wpm ou

menor es,

d) Sedimentagio.

A  velocidade de sedimentag®e gravitacional de
particulas de difmetros entre 2 e 10 um fol mostrada por Izon e
I vs«s“’” , devido A sua importinci A em fllirag®es rapldas. A
magnitude desle elfeito depende da wvelocidade de sedimentagfo de

Stokes:

Cos -pfd dp® g

g8 = -
18 p u

onde S ¢ o coeficiente de sedimentaclo e g a forga gravitacional.



EJ Ac3oc hi drodinamica,

Quando particulas estXo suspensas num liquide no qual
existes um gradiente de cisalhamento, estas experimentam forgas que
as levam a cruzar as linhas de fluxe do fluide.

Os mecanismos de filirag¥o, impacto inercial, agBo
hidrodindmica e sedimentacfo s8o intensificados com o aumenic do
tamanho das particulas, e como a difus¥o & intensificada com o
decréscimo do tamanho das particulas, deve-se esperar, portanio,
que para particulas de tamanho intermedidrio a eficiéncia do
mecanismo de captura por difusfic ¢ maior, e para os outros

mecani smoes ocorre redugfio na efici éncla de caplur ac 38) .

Os mecanismos de retengdo, por si s6, n¥o explicam a
eficiéncia dos filtros de profundidade, Heztes filiros, o=s

processos adsortivoes de retenglic sfo _{mport,antes(&).

{43,44,4%5)
Varios pesqulsadores

estudaram a filiragiEo
adsortiva, concluindo gue forgas de van der Waals e forgas de
dupla camada =slétirica s¥o os principais fatores de aderénciaz em
fri ltros. As forgas de van der Waals,atrativas, provocam adesZo das
particulas ao meio filtrante, a n¥o ser que forgas repulsivas de
longo alcance da dupla camada elétrica impegam isto. As forcgas de
dupla camada elétirica s83o atrativas se as superficies tém carga de
sinal oposto e 530 repulsivas se as superficies tém carga de mesmo

sinal.

A Figura 6 mostra o diagrama de energia potencial



para & aproximagio de uma particula carregada negativamente a uma
guperficie carregada positivamente. Ambas, forgas de van der Waals
e dupla camada slétrica s8Eo airativas em qualquer distancia e elas

tornam—se fortes a distincias peguenas.
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Figura &6- Diagrama de Ensergia Polencial Casd para a Aproximagio de

Duas Particulas de Carga Supesrficial Oposta.

A Figura 7 mostra a curva de snergla potencial para a
aproximacEo de uma particula carregada negativamente a uma
superficie carregada negaiivamente. Az forgas alrativas de van der
%;aals dominam em distincias muito peguenas entre particula e
superficie. As particulas nZo podem aproximar-se © bastante para
aderir & superficie devido as forgas repulsivas de longo alcance

da dupla camada elétrica,
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Figura 7- Diagrama de Energia PFotencial para a Aproximagio de

Duas Particulas de Carga Superficial de mesmo sinal.

N3c € possivel medir diretamente a carga liquida da
superficie de uma particula; potenciais zeta podem geralmente ser
calcul ados por‘m@didas; de mobilidade eletroforéticas ou potenciais
de fluxo,

Para gquantificar as f‘érc;as adsortivas de filtiros,
Knight = Ostreicher ‘*® em seu trabalho decidiram ignorar o
potencial =eta, como um parametro, e trabalharam diretamente com
"potencial de fluxo normalizado", determinande a eficiéncia de
diferentes tipos de filtros na fabricagBo de solugSes de

particulas monodispersas. Também, Wnek™"

apresenta um modelo
simples para explicar o mecanismo eletrocinético de filtragSo: se
© meio filtrante e as particulas s¥o de carga opost,é, a atragfo
elelrocinética depositara as particulas no leito: o acdmule de

particulas diminui a carga superficial do meic filtrante,

diminuindo sua capacidade de filtragHo; quando o filtro esti



completamerite salurado, a retengfo eletrocindtica acaba o as

particulas carregadas passam através dele.

1.4~ Tipos de Meios Filirantes de Profundidade,
1.4.1~ Filtros de Asbestos-Celulose.

A importincia do asbsslos na indGstrla moderna cresce
a partir dda melade do século XIX, gquando a sua exploragio em
grande es«:alal comegou  na Italia. Os irm3os 2a2lemBes  Seitz
desenvol ver-am os primeiros filiros de asbestos em 1880, e fundaram
uma firma, com © mesmoe nome, gue continua em posicdo no mercado
até hoje“m.

Cs filtros~-prensa foram desenvolvidos em 1813, sendo
o melo filirante constituide de asbestos, capaz de remover
completamente bactérias e ‘microorganismos de liquidos, até que em
1983 o primeiro filtro EK (Entkeimung-sterilising) contendo uma
455

mistura de celulose @ fibras de crisotila apareceu no mer cado

Diversos filtros de aspbestos e celulose sHo

comerciali=ados, hoje.

1> Discos: tipo discos da Se.»itz‘f’o’, 4 comercializado com trés

porosidades: EK, com tamanhe de poro < 0,1 um, & usado para a
preparagioc de solugles estéreis de antibidticos e soros; Ks com

tamanho de poro de aproxdimadamentes 2 um, @ K2 tamanho de poro de



de aproximadamente Bum sZo utilizados para a clarificagfco de
liquidos, Lais como agua, sSlec, solugles farmacéulicas e quimicas.

23 Filtros pl acas™*™,

sHo relativamente espessos {2 — 6 mmd.
Cutros componentes podem ser incluidos, tais como diastonmiceas
(para aumentar a permeabilidadel, terras Fuller’s, carvi3oc ativo,
polivinilpirrolidona. S3o 1érgamente utilizados em clarificagBo,
abrilhantamentc e est;erilizagﬁo de liquidos, particularmente em
indastrias de beblidas e farmacéuticas. Estes filtros sHo
instalados em uma forma especial de filtro-prensa. Devido as Areas
de aplicag@o, a pureza guimica do filiroc € geralmenie nulto
critica, =xigindo grande culdade durante a manufatura para
assegurar dgue ferro = outras impurezas do asbestos "in natura®” nfo
estejam prese-ntes no produto final.

Filtros utilizados para clarificagio fina e
ssterilizac®o s3o manufaturados de forma a apresentar um potencial
superficial positivo, para aumentar a eficiéncia de captura de
particulas submicrométricas carregadas negativamentec"a).

O mineral asbestos “in natura” contém impurezas que
podem ser soluveis sob certas circunsténcias; as impurezas
significantes na inddsiria de bebidas s3o magnésio, calcio e
ferro. Os filtros sZo avaliados de acordo com sua pureza, e sXo
classificados come filtros de grau normal e grau de alta
pureza“d’. Um exemplo das variag@es possiveis destes filtros &

mostrade na Tabela 6; a Tabela 7 mostra dados caracteristicos de

velocidade de fluxo por unidade de area e também volume total de
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filtrado.

Tabela 5~ LQaracteristicaz Fisicas de Filiros da “Main Carlson
Casd

Ford®™

classificagBo espessura permeabi lidade
geral grau Cmm3 {darcy>
PYR 3,3-3,7 0, 00897 0,00882
EKS 2 2,0-3,4 0,00744 00,0080
esterilizaglco EKS 3,0-3.4 G, 00713 0,00883
EK 3,4-3,8 0,01118 00,0138
S0 32,3-3,7 $,0108g 0,01302
e 2,3-3,7 0,02433 0,02078
2] 2,9-3,3 0,03441 0,04189
7 2,86-3,0 $,03131 ©,032928
clarificagio 7A 2,7-3,1 0,03177 $,03875
fina G £2,8-3,2 0,085312 0,07114
BA 2,2-3,7 G,08137 00,1024
HPF 6B 3,8-3,7 G,08874 C,071ie2
= 2,8-3,3 0,08773 0,1072
54 2,8-3,2 - 0,3278 0, 4008
4 3,3-3,7 O,iz21a 00,1491
3 3,2-3,6 00,8133 00,8274
= 3,8-3,9 0, 8900 1,0878
clarificagEo 24A 2,3-3,7 O, 3376 0,4128
grosseira 1 2,8-3,2 11,3980 1,708
1A 3,3-3,7 1,.6280 1,9762
o 2,3-3,7 1,8280 1,9762
OCA 1,3-1,7 O, 6959 0, 8508
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Tabela 7- VWelocidade de Fluxo através de Filtros, com PressZo de

10 psi.c*da.

classificagio

geral grauy 10 m
PYR 50
EKS 2 8580
esterilizagio EKS TS0
EK 1100
S10 1400
S8 2180
8 2200
7 2800
Th 2800
clarificacBo B 3400
fina 84 3400
HFPBB 2400
<] 3750
5A B0O0GO
4 4800
2 8000
2 ' 500
clarificagio 2A B&00
grosseira i 8000
14 8000
0O 2000
OA 8500

1.4.2- Cutros Meios Filtrantes.

Filtros constituides de celulosa—diataméceas“s’, sHo
filtros de profundidade com espessura de 2 a 5 mm Filiros para
filtracgzo grosseira Lem fibras de celulose e diatomiceas

uniformemente distribuidos. Filtros de grau fino £ esterilizantes



tem uma estrutura aberta na superficie, =) tornam—se
progressivamente mais compactos em diregfo ao lade oposto do
filtro, sende a base do filtro uma matriz impermeidvel de
diatoméceas e fibras de celulose. Esta estrutura proporciona alta
estabilidade mecinica durante © manuseic & o usc, & as técnicas de
produgdo e processos de controle de gqualidade asseguram cue cada
grau de classificagZc particular de cada tipo de filtro seja
reprodutivel .,

Materiais tais como areia, perlita e diatomiceas
exiben um polencial zela negativo. Consequenteménta, quandeo esstes
materials s%0 usados para a filtra¢fo de pequenas particulas, a
remogdo ndEo ocorre pela captura eletrocinética porque a maioria
dos sdlidos suépenscs s¥o também carregados negativamente. Assim,
seu modo de agdHo na filtragfo ¢ pelo mecanismo de peneiramento e
sua eficiéncia nunca chega a ser c&mparével A obtida gquando se
utilizam materiais carregados positivamente, tais como as fibrilas
de crisctila. Eﬁtretanto, a carga superficial ou potencial zeta
desses materiais pode ser modificada por meiocs quimicosMZ{

Um interessante tipo de filtros placas & o
desenvolvido pela Britigh Filters Ltd, e incorporada em sSeus
filtros "Nellie”. Estes filtros s%o feitos de uma mistura de
diatomniceas é celulose juntamente com uma resina ligante, e se

{45

mostram suficientemente rigidos
Carlson Ford (agora APV - Carlson) meramente descreve

sua escala de filtros NA como sendo livres de asbestos e qualsquer
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coutros materriais classificados nos Grupos 1 e 2 da "UK. Department
of Employm=nt Factory Inspectorate’s"(so}.

.Foram desenvolvidas fibras inorganicas aliernativas a
partir de wctalitanato de potéssio (Du Ponit’s Fibexd e oxidoe de
aluminio o©ou éxidoe de =zirecénio CICI’s Saffild.  Shackleton™
descreve o s2u Lrabalho a pesquisa, usando estas fibras como
alternativas as fibras de asbestos para filtragZo de bebidas na
Inglaterra. Concluiu que as {ibras de o&xidos de aluminio ou
zircdnio sEHo descartadas devido ao ssu alto custo e questionivel
eficiéncia, e as do tipe Fibex sfo abandonadas pelo moitive de
possivel perigo 3 salde; ccﬁtudo estas fibras s8o extremamente
eficiente para a filtragio de bebidas.

O meio filtrante Zeta Plus fol desenvolvido pela AMF
Cunc'®?. Os Filiros Zeta Plus s3o disponivels no mercado como:
Séries C e S - compostos de celulose e particulas inorgénicas, e
s3o completamente livres de asbestos ou microfibras de wvidro.
Séria A ~ composta de celulose purificada ¢ completamente livre de
asbestos e microfibras de vidro. Séries DEP - composta com o=
mesmos materiais da série C e S, porém com superior adsorgfo
eletrocinédt ica permitinde a retenco de pirogénio.

Os filtros Zeta Plus tem sido usados na remogZo de
particulas finas na filtrag3o de vinhos, cerveja, licores,
vinagre, xarope, &leos essencials, SuCos de frutas =)

(42>
assemel hados .
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1.4.3~ Comparagio entre Membranas e Filtros de Profundidade.

Filitros de asbestos tém historicamente um importante
papel na produgic de produtos estéreis. Sua esstabilidade quimica
e térmica permiie seu usco numa larga escala de produtos esiérels.
Membranas, por outro lado, proporcionam um meio mals satisfatério
para um grande ndimero de filtiraclies estéries, 2 superam muitas das
limitagBSes dos filtros de asbestos.

Basicamente, uma membrana consiste de uma fina folha
de plisiico microporosco, cujos poros tém tamanho submicrométrico =
uma distribuicﬁb uniforme do tamanho dos poros.

Membranas, atualmente, sHo produzidas £ vendidas por
varios fabricantes. SEo utilizadas técnicas de produgao
gapecificas, & o método geral & a formaglo de um gel estivel de
uma solug8o polimérica. Um conirole apropriado destle processo,
resulta num resfiduo polimérico poroso, com uma axiracordinaria
distribui¢c¥o uniforme da porosidade. O tamanho do poro pode ser
controlade sobre uma larga escala de varios micrometros abtd
pequenas fracss de um micrometro. A forma dos poros € irregular,
mas estio agrupados muito firmemente. Estes filtros s3o
extremamente porosos, sendo 70 a 80 % de wvazios £ com uma
gspessura de. alguns centésimos de polegadas, © gque lhes permite
uma surpreendente alta velocidade de fluxo.

Yisto que, a geomeiria do filtro pode ser controlada

no processo de produgSo, € possivel estabsliecer com precisfo o



tamanhe dos poros na estrutura e, portanto, o tamaﬁho maximo da
particula gue sera capaz de passar para o filirado.

Sua caracteristica de retlengZc nZc ¢ dependente de
fatores tals como velocidade translacional através do fllitiro, num
sistema de mecanismo de colisZo. Uma particula grande € relida n3o
pelo enredamento aleatdric ou por forgas de adsorgdo ténues, mas
sim pelo fato de que a particula sendo maior que o tamanho do poro
do filtre Qimplesmente nac pode ser forgada atraves da estrutura.
~ Assim, uma membrana filtrante mostra varias wvantagens distintas
sobre ssus predecessores. Primelro., € possivel definir o tamanho
do poro. Segundo, & possivel afirmar com precisiio que particulas
maiores do gus o tamanhe dos poros nEoc poder3o, em nenhuma
circunstincia, passar através do filtro. Terceiro, possul uma
espessura muiloc pequena, ¢ sua estrutura altamente porosa permite
uma velocidade de {luxe muito maior do que € possivel com filtros
de asbestos e out.ros melos filtrantes de comparivel
caracteristicas de reteng%ﬁ‘sm.

Uma importante comparacio entre filtros de asbestos ¢
membranas filtrantes, com velocidades tipicas de f{luxo, usadas

para filtragfes estéreis, € mostrado na Tabela 8.



Tabela 88— Vel ocidades de Fluxo Tipicas para Membranas

Esterilizantes ¢ Velocidades de Fluxo para Filiros de

Asbestos, usados na Filtr'agga de Estéreis®>,

tamanho do vel oclidade dg fluxo
poro Cumd Cmlomin om 3
filtros membrana:
RA C(Millipored i.2 225
HA (Millipored 0,48 865
GS (Millipored ) 0,22 23
S5-113-7 (Sartorius) 0,2 =25
GAB (Gelmand G, 48 TS
GAS (Gl mand 0,2 =27
filtros asbhestos:
EK (Sei t=d 1.6 8,72
EKS (Seitzd 1.2 2,06
EKS 1 (Seitzd G,9 1,85
EKS 1 (Seitzd 0,7 1,03

Membranas e filtros de profundidade apresentam
vantagens econdmicas e de desempenho diferentes em varias
aplicacties. Teori camebte, 6 desempenho das membranas € superior ao
dos filtros para qualquer tLipo de filtrag¢Bo; entretanto, na
filtragBco de grandes velumes de disperstes co’mpl exas, o desempenho
dos filtros ¢ melhor, como também na filtrac®o para clarificacXo
fina ou grosseira; ademais © fator de custo do meic filtrante

favorece sempre os filtros de profundidade, nos casos apliciveis.

37



1.8~ Objeti vos,

Este trabalho descreve a obtengfo e caracterizaciio de
filtros de profundidade constituide de crisotila-celulose,
direcionadc para o8 seguintes fiens:

- Purificagic da crisotila. para eliminagiio daz impurezas qgue
diminuem swua capacidad;* de filtracgZo.

~ Fabricaglo de filtros de profundidade, com variagSes na
composicio de crisotila-celulose, com diferentes processos de
fibrilizag®o da crisotila e variando o tipo de celulose,

~ Determinagioc das propriedades fisicas destes filiros, sendo
consideradas as mals importantes: porosidade do meio filtrante,
permeabilic:iade,. vazdo, grau de saturacio e grau de relengio.

Em todo o trabalho, procurocu-~-se usar metodologia e

materiais apropriados para a escala industrial, tanto em termos de

custo quant o em termos de processo.



2~ Parte Experimental.

Crisotila “in natura®, de diferentes tipos, foi for-

necida pela SAMA S, A, MineragZo de Amianto, da Mina Cana Brava-

Minagu-GO.

Celulose de sucalipto fol fcrﬁecida pela Ripasa (SP2,

Celulose de pinus foi fornecida pela Celulose Cambara
S. A, (RSD.

Cs reagentes e solventes utilizados foram:

~ Hexametafosfato de Sé&dio - Reagen.

-~ Brometo de Héxadeciltrimetiiaménio CCTABD - p.a.
Sigma

- Cetiltrimetilaménic-p-tolueno sulfonato (CETAS ~ a-
mostra cedida pelo laboratdério da Receita Federal de Santos.

-~ Ester laurflico do &cido fosférico CLeomin PN> -
amostra cedida pelo laboratéric da Receita Federal de Santos.

-~ Hexacleato de Sorbitol -~ amostra cedida pelo
laboratéric da Receita Federal de Santos.

- Polietilenorspropilenc glicol (Pluracol W D100 M D-
amostra cedida pelo laboratdrio da Receita Federal de Santos.

~ Acido Cloridrico Fumegante - p.a. Merck.

- Sulfato Férrico Amoniacal - p.a. Merck.

~- Acido Acético Glacial 100% Merck.

~ Acetato de S6dio - Fisher Scientific Company.

— Hidréxido de Sddic — p.a. Merck.



1,10~-fenantrolina (monchidratado? - p.a. Merck.
-~ Cloridrato de Hidroxilamina 97% - p.a. Art Lab.
= Tiosulfato de S&dic {8 hidratel - p.a. MHerck,
~ Carbonato de Sédic Anidro —~ p.a. Ecibra.
- Bicromato de Potissio - p.a. Ecibra.
- Iodeto de Potissio — p.a. QEEL.
- Amido Soluvel para iodometria - p.a. Ecibra.
- Todo -~ p.a. VETEC,
-~ Sulfato de Sbdio Anidro - p.a. Mallinckrodti.
- Polioxietileno (2,8 ocitilfencl (Triton X-1003 -~
Riedel.
- Tolueno - Merck.

- Azul de Metileno ~ Ecibra.

Latex de poliestireno isodisperso— didmetro de

particula O,109u ~ Sigma Chemical.
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2.1~ Purif icaglo da Crisotila tipe BRL.

Ensalos de purifiaég&o de crisotila tipe SRL, em melo
agquose, f«oram realizados utilizando-se polifosfato, surfactante
catidnico, anidnice & n¥o-idnico, o5 guais s3oc especificados
abailxo:

Pol ifgsfab o3

- Hexametafosfato de Sédio, solugBo 2,48 x 107 M,
Surfactant-es catidnicos:

-~ Brometo de Hexadeciltrimetilaménio (CTABY, soclugfo O,4%.

- Cetiliri metilaménio-p-toluenc sulfonado C(CETASD, sclug8o O,4%.

Surfactant-o .aniénif:o:
~ Ester laaurilico do Acido fosférico CLEOMIN PND, solugBe O,4%.
Surfactant-es nEo-idnicos:
-~ Hexacleato de Sorbitol, solugio 1%,
- Polietil enospropilenc glicol (Pluracol W 5100 N3, solugfBo 1%,
O procedi mento experimental consistiu das seguinles

etapas:
a) Suspens3io aquosa da crisotila: 2,95 g de érisot.ila tipo BRL sHXo
colocadas em erlenmeyer de 125 ml com adigio de 100 ml de solugio
aquosa de um dos reagentes acima.
b2 Fibrilizaglo da suspensZo, com um dos trds métodos seguintes:

bed em banhc maria-Dubnoff-modelo 1485, com agitagio &
velocidade constante, por uma hora, a temperatura ambiente;

b2) com agitador mecinico modelo 713 .'I', por uma hora, a

temperatur-a ambiente;
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p3) por ultra-sonificag¢Xo, com Ultra-Som modelo Sonifier B-12,
com frequé&ncia de 250 kHz, por 15 minutos, a temperatura ambiente.
) Separagfo da suspensZo crisotila + impurezas, por peneiramen-—
to, sob jato de Agua, em peneira Tyler 280 de abertura 0,082 mm,
por S minutos.

d) Filtrag®o das impurezas retiradas no peneiramento sob jato de
agua. Foram obtidos espectros de abszorgZo na regifio Ao
infra—-vermelho destas impurezas.

e) Secagem da crisotila em estufa a aproximadamente 100°¢C .

2. 2~ Teor de Ferro Contido na Crisotila.

Foli feita a digestZSo das amostras de crisotila, em
4cido cloridrico concentrado. Pesou-se varias aliquotas de 0,1000g

de crisctila in natura" e adicionou-se 10 ml do Acido,
deixando—se em repouso por 16  horas, a frio. Procedeu-se
subsequent.emente a filtragio do 4cido com o ferro CIIID
&issolvido, em funil de placa porosa de porosidade n® 3. Uma
aliquota de 8 ml foi diluida num balZo volumétrico de 100 ml com
Agua destilada. Posteriormente, o© teor de ferro das amosiras de
crisotila "in natura” foi obtido pelo método de orto-fenantrolina
1SSy

As leituras de transmitancia foram realizadas num Colorimetbtro

Fotoelétrico B-340, no comprimento de onda de 410 nm, apds 1 hora.
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2.2.1—- Remogio de Ferro.

As crisotilas brasileiras “in natura® ensaladas foram
dos tipos BRL, 47T e BR.

SuspensBes de crisotila em agua destilada foram
purificadas conforme procedimento descrito no item 2.1. Apds a pu—
rificagZo, fibrilizou-se a crisotila em agua destilada por meio de
Ultra-Som Thornton modelo GA 240, de frequéncia &5 kHz ou Ultira-—
Som Thornton modelo T-14 de frequéncia 40 kHz. Obte?@-se o tLeor de
ferro para ostas amostras segundo descrito no item 2.2.

SuspsnsBss de crisotila em solugfo adquosa de hexa-—
metafosfato de sédic 2,48 x 10 M, em melo tampiio acético-aceta—
to 0,1 M, pH = 4,7, também foram purificadas conforme procedimento
descrito no item 2.1. Apds a purificagfio, fibrilizou-se a
erisotila em idéntica solucZfo aquosa, também por meio de Ultra-—
Som de fregquédncias 25 ou 40 kHz. Obleve-se o teor de ferro para as
amostras de crisotila purificadas, e para as amostras de crisotili:

purificadas e fibrilizadas nas diferentes frequéncias do Ultra-Som.

2.3 - Determinacio da Cristalinidade da Celulose,

A cristalinidade das fibras de celulose de pinus ¢ de
eucalipto foi determinada utilizando-se o mélodo de adsorgio de

15?7
iodo .

O procedimento para este método consta das seguintes
eLapas:
-~ uma amostra de 0,8 ¢ de celulose foil tratada com 2 ml de sol ugio
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de iodo (53 g de iocdo e 40 g de icdeto de potassioc dissolvido em BO
ml de Agua destiladad em um erlenmeyer de 250 ml.

- & celulwse o solugBo de jodo sio misturados sob agitagBo fortes
adicicona-=e 100 ml de uma soluglo saturada de sulfato de sédio ac
erlenmeyer ; o erlenmeyer e contetdo sdo estocados em lugar escuro
por 1 hora. |

- o iodo remneﬁcent; em solugio & determinade por titulagio com
ticsulfater de sddic NSO, Um branco da solugfo original de iodo,
antes da adsorgfo, & titulade ac mesmo tempo £ da mesma maneira
gue a amostira.

C= calculos foram feitos da seguinte maneira:

Ca-bd % 2,08 % 2,84 mg Iz

0,8 g amosira

onde: a= wolume da solugfo de tiosulfato de sdéddio NS0 requerido
sara o branco.
b= swolume da sclugZo de tiosulfato de sddic NTO requeridc
rara a determinaglo.

A raz¥o de miligramas de Iz adsorvido por grama de
celulose por 4412 (C as.miligramas de Iz adsorvido por grama de
methocel) fornecem o valor da frac¥o amorfa. Methocel ¢ adotado
como padrEo amorfo, pois tem a mais alta adsorgd3o de iodo em

comparag¥c a outros materiais de celulose. A cristalinidade foi

obtida pel a subtragdo (100 ~ fragdo amorfad.

44



2. 4- Obterncio de Filtros.

O procedimento desenvolwvideo para a manufatura dos
filitros & simples. A fibrilizag¥o da crisotila e da celulose &
impor@ante, para se obler uma mistura completa destas fibras., A
filtrag8oc da mistura /crisotilamceiu10$e deve ser lenta, e &
necessarioc tomar cui;iado para gque a distribuigic da mistura no
fuﬁil seja uniforme, garantindo assim a espessura do filtro o mais
uni forme possivel.

As etapas usuais para fabricagio destes filtros sHo:
a2 Crisotila "in natura®” t'ipo BRL utilizada & previamente
purificada, conforme procedimento descrito no item 2.1.

b Fibriliza-se a crisotila purificada em 4&gua destilada,
utilizando=~se agitador mecinico modelo 713 T, com hélices de abas
de 2 cm, por um tempo de B8 min, a ap‘roximadamente 300 rpm.

¢) Fibriliza-se a celulose de eucalipto ou de pinus em agua des—
tilada, utilizando-se o mesmo agitador, por um tempo de 8 minutos
para a celulose de eucalipto e 1 hora para a celulose de pinus, a
aproximadamente 300 rpm.

d2 Mistura-se a crisotila com a celul ose fibrilizadas,
utilizando—-se o agitadoer acima, durante 20 minutos, a
aproximadamente 300 rpm.

e> Filtra—se a mistura crisotila-celulose em funil de Buchner de ©
cm de didmeblro.

5 Compacia-se a pasta de criscltila-celulose, utilizando um
compactador de vidro, aplicando ligeira pressio manual.

De acordo com este procedimento, foram fabricados
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filtros de pr of undidade variando-se a compozi ¢Eo

crisotila—celulose e Ltipo de celulose.

Z=. 8~ Determinag¢fo da Porosidade.

Para se determinar a porosidade do filtro,
necessitou—se conhecer a densidade da criscotila purificada, da
coelulose de sucalipto e de pinus, as quais sio os componentes do
filtro. A celulose de pinus fol recebida do fornecedor com
especificagfo, portanteo nio i"oi necessdrio medir sua densidade.

As medidas de densidade foram feitas por picnometria‘sm.

Para a medida de densidade da crisotila purificada e
“in natura', preparcu-se uma solugio de Triton X-1060 1,4 10"
Procedeu—~se da seguinte maneira: o picndmetro de capaéidade de 25
ml limpo = seco, fol pessado. Completou-se o picndmebro com Agua
destilada e pesou-se novamente. Em seguida, o picndmetro seco foi
preenchido com a sclqua de Triton X-100 e pesado. Apds, =
crisotila foi colocada no picndmetro juntamente com a soclugBo. O
tempo de contato crisotila-sclugfo foli de 18 horas, £ tornou-se a
pesar. Todo o procedimento fol feito em banho Lermostitico a 28°%¢.

Para medida da densidade da celulose de sucalipto, o
solvente utilizade foli tolueno. © tempo de contate da mistura
celulose-tolueno foi de 24 horas. Todo o procedimento foi feito em

banho termostitico a 20°C.
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2.6. - Determinag8c da Permeabilidade dos Filiros.

O wvalor da pesrmeabilidade ¢ freqgquentemente usado para

dar uma indicag®o da facilidade com que o fluido passa através do

meio filitrante {55»,

Q experimentc consiste na passagem de um fiurxc:
laminar de ar, de vaz¥o conhecida, atraveés de uma placa porosa,
que neste caso ¢ o filtro constituido de crisctila-celulose. A
vazZo foi obtida utilizando-se um fluximetro de bolhas., Obteve-se
uma curva de calibragfo da wvaz3o pela construgdo do grafico
deflex¥olamd x vaz%’o(cma/seg).

O sistema construide para este experimento &

mostrado no esquema da Figura 8.

/3N

1- bomba

22— medidor de vaz3o
3~ coluna de vidro
4- filtro

55— mandmetro

Figura 8- Montagem Experimental
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O sistema consiste de:

- uma colwuna de vidro, dividida em 2 partes iguais, com § cm de=
di&dmetro.

- dois mandmetros em U, nos gquais o fluidoe manomélrice € a Agua.

- tubo capilar de vidro de 1 mm de didmetro. |

=~ flange, wara {ixar as duas colunas de vidro.

Tode o material de vidro deste sistema foi
manufaturado na vidraria deste Instituto.

C filtro de 8 cm de diametro, faol fixado no meioco da
coluna de vidro., Os compongntes de fixagiHo do filtro foram
colocados na coluna inferior obedecendo ssta ordem:

1) coloca—se um anel de borracha de 0,8 cm.

22 filtro

2> outro anel de borracha de 0,8 cm

43 bucha de aluminio de &,1 cm de altura

BE) coloca—s=e a parte superior da cocluna de vidro

82 as duam partes da coluna s80 fixadas por meio de um flange.

A bucha de aluminio e o flange foram feitos na
O‘f‘icina Mecinica deste Instituto. |

A permeabilidade foi determinada pela medida do
gradiente de pressio de um fluxo de ar através da placa porosa
(filtrod. O valor da permeabilidade K da placa porosa (filtrod,
foi obtido através deo grafico AP x QA, onde AP/L & o
gradiente de press8o através da placa e QA & a velccidade de
- fluxo.

Para este experimenté de medida de permeabilidéde

‘foram utilizados filtros constituidos de crisotila-celulose, vari-—
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ando-se a composi¢io de crisotila-celulose e o tipo de celulose.

2. 7- Determinag3c da VazZo.

A determinagfo da wvazBo dos filtros fol realizada
através do escoamento de liquidos, simultaneamente com a determi-;-
nacfo do grau de saturag®o do filtro pela retengfo de azul de
metileno, descrito no item =.8.1.

Mediu-se o volume de solugfo filtrada de azul de
metileno & o tempo de filtragdo, para filtros de diferentes

composicBes crisotila-celulose e variando o tipo de celulose.

2.8~ Grau de SaturagHo.

O estado de saturagfco ¢ alcangado depois que o filtiro
& exposto & passagem de um dado volume de solug¥o ou suspens3o

coloidal €<

2.8.1- Rebtengio de Azul de Metileno.

O objetivo de filtrar uma solugSo de azul de metileno
que é um corante, ¢ a possibilidade de usar o mélodo comparativo
de cor entre a solugfo filtrada e a solugfo inicial de azul de

metileno.

O grau de saturagfo dos filtros foi delerminade a
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partir da Tiliragfo de uma solugfio de azul de metileno 1 x 107 M.
A filtrac=o fol realizada utilizando-se bomba de bailxo vacuo.

O filtro fol fixado no meis da coluna de vidro, con-
forme descrito no item 2.8. A solugHSco de azul de metilenc foi
mantida nuim reservatdrio a uma altura de 10 cm acima da coluna de
vidro.

O grau de saturagZo fol calculade a partir do volume

em que a primeira gota azul passa através do filtro:

Cam x V(12 ~ g crisotila = moles retidos ~ g crisotila

onde: Cam = concentracgdo iniéial da solugio de azul de metileno
V{12 = volume da solugHo de azul de metilenco filtrada.
Este ensaio foi aplicade a filtiros com variagHo n:
composigie crisotila-celulose, com crisotila submetida a diferen-
tes processos de fibrilizagBo conforme descrito no item 2.1, ¢

variando—-se o tipo de celulose,.

2.8.8. - Reetenglo de Particulas de LAtex,

O grau de retenciio dos filtros também fol determinade
a partir da filtrag3o de uma solugfo aquosa de particulas de
latex. As particulaz de latex s8o da Sigma Chemical com diamebre
de 0,108 pm e desvio padr3o 00,0027 um.

O filtro foi fixado no meio da coluna de vidro, con-

forme descrito no item 2. 6.

Alfiquotas da solugBo de particulas de latex =3:
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filtradas., com subsegquente medida de turbidez do filtrado. Para a
medida de turbidez fol wutilizado um Turbldimelro modelo B 25C
Micronal. Foram construidos gréficos de Lurbidez do filtrado
volume da solugfo, partindoe de dispersSes aguosas de particulas de
latex de &,80 o &7 FTU,

Foram ansaiados filtros constituidos de
crisotila—celulose, variando-se a composigfEo crisotila-celuloze =
o tipo de celulose. A crisotila utilizada nos filtros, foi
crisotila apenas purificada ou crisotila purificada e fibrilizada

em Ultra-Som na frequéncia de 40 kHz.
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3~ Resultados.

2.1~ PurificagBo da Crisotila tipo BRL.

A crisoctila tal como ¢ vendida comgrcialmenie, se
apresenta com uma certa quantidade de p& de rocha aderida as
fibras, e pd de fibra, prejudicande a gqualidade , porém,
aumentando seu peso.

Desenvol veu~se  um processe de purificagdo pars
crisotila br‘as‘iieira “in natura® Lipo BRL, com a filnalidade ds=
eliminar estas substancias, ja que interferem nas propriedades de
filtracio das fibras de crisotila.

A Tabela © apresenta os resultados do teor de
impurezas contida em amostras de crisotilas brasileiras “ir
natura" tipo SRL, obtidos conforme o procedimento descrito no iter
2.1. Foram ensaiadas amostras em duplicata, em meio agquoso,
utilizando-se uma solugfo de hexanstafosfato de sdédio, =3

diferentes processos de fibrilizagZo.

Tabela 9~ Teor de Impurezas de Crisotilas Brasileiras.

Processo de fibrilizagHo Teor de impurezas %
agitag¢iEo em banho termostatico 1 38,2 & 2,1
agitagHo mecinica 2 3G,1 * 0,6
ultra—som 3 ar,2 + 1,8
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Pelos resultados da Tabela 8, observa-se que o teor

de impure=zas retirado das amostras de crisotila "in natura™ tipc

"BRL & independente do processo de fibrilizagf@o utilizado.

Testou-se também outros meios aquosos, tais como,
sgua destilada, solucBes aquosas de surfactantes anidnicos, catid-
nicos e nBo-idénicos, o observou-ss gue em média, © teor de impure-
zas retirado & ccmpar;‘wel aos apresentados na Tabela 8, isto &, ©
teor de impurezas ¢ independente do meic aquoso utilizado. Estas
impurezas sHo essencialmente pd de fibra de crisotila, e possuc
coloragio cinzenta.

Um especiro de infra-vermelho das impurezas retiradas
na purificacfo, € mostradoc na Figura 8. Este espectro é comparavel
ao espectro da crisotila tipe BRL, mostrade na Figura 10; z
absorg®o em 3680 e 3630 em* & caracteristica de cerisotila ‘™,
Outra evidéncia € mostrada pela presenga de bandas em 6800 e 43X

em™?, que estZoc citadas na literatura 2,

Figura 9- Espectro de Absorg¢fio na Regifio do Infra-Vermelho ds

Impurszas da Crisotila Tipo SBRL Comercial Retiradas ns

Purificagio.
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Figura 10— Especire de Absorgfc na RegiZio do Infra-Vermelho ds

Crisotila Tipo SEL,

3.2~ Teor de Ferro de Crisctilas Brasileiras "in Natura®.

Como j& foi dito, & parte os residuos de rocha e o pd
de crisotila, a impureza mais comumente encontrada em crisotila
"in nmnatura’” ¢ o ferro,rna forma de éxidos'™”. Desta forma, e
determinagfo do seu contelddo nas criscotilas comercials naclionais €
importanter.

A tendéncia do mineral asbestos em wvariar levemente

em composigio, dependendo da fonte necessita de cuidados na

caracterizag¢do das amostras, e falha no sentido em que o acesso 23

403

alguns dados da literatura se tornem dificels
As analises de amostras de crisotila indicam que con
excegio de apreclavels quantidades de ions ferrosos e férricos, a

substincia ¢ essencialmente um silicato de magnésioc hidratado.
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A Tabela 10 apresenta os teores de ferro de crisoti-
las "in matura™ do Lipo 47T, SRL 2 BR. O teor de ferro fol determi-
nado para rés amostras do mesmo lote, para cada Lipo de crisobi-

la “in natura®™.

Tabela 10~ Teor de Ferro de Crisotilas “in natura®,

crisctila in natura amostra mg Fersg crisctila = Fez(a,¥ p p
tipo 4T 1 Z, 14 0,308
2 i, 88 0,871
3 z2. 04 o, 293
tipo SRL 1 2,18 0,314
2 2,47 Q.312
32 2.23 0,322
tipo BR i Z,19 0,318
2 Z, 26 0,328
3 Z 84 0,368

* Teor calculado assumindo-se que todo ferro & Fe(IIID).

O teor médic de ferro obtido para estas erisotilas
“in natura’, estad abaixo da média com respeitces ac de outras

. . 18
crisctilas estirangeiras .

3.2.1~ Teor de Ferro de Crisctilas Brasilerias Purificadas.

Quando crisobtila & utilizada para a manufatura de
filtros, estes filtros s8o geralmente utilizados para
clarificagHo, abrilhantamentce e esterilizagBo de liquidos,
particularmente em indastrias de bebidas, como cervejarias e
outras, e industirias farmacéuticas. A pureza quimica dos filtros &
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geralmente muito importante gquante a eficiéncia do processo.
Sabe-se gque, @om determinados meios, o ferro pode ser complexado a
sclubilizado; este "ferro soldvel™ & um contaminante critico™®,
e, conseguentemente, visa-se sua 2liminacio antes do fabrico dos
£il tr-os(s” .

A Tabela 11 apresenta os iteores de ferro de crisoti-
'las puri ficadas utglizando—se primeiramente Agua destilada
(segundo item £.1) e posteriormente ultra-sonificadas a 25 kH=z
Camostras A ou a 40 kHz Camostras B). © teor de ferro foi
determinado para 3 amostras do mesmo lotle, ﬁara cada tipo ds
crisotila purificada. Diferentes freguéncias de ultira-sonificaglc

foram wutilizadas, com a finalidade de observar possiveis

dependénci as da eficiéncia na remogdo de ferro.

Tabela i1~ Teor de Ferro de Crisotilas Purificadas.

crisotila purificada e crisotila purificada e
ultra-sonificada 25 kHz ultra-sonificada 40 kHz
crisotila amostra mg Ferg cris. amostra mg Ferg cris,
i 1,45 1 1,21
tipo 4T 2 1,64 2 1,45
3 1,30 3 1,81
tipo SRL i 1,308 i 1,08
2 i,8=2 2 1,683
3 1.82 2 1,71
tipo BR 1 1,89 1 1,56
2 1,83 2 1,37
3 1,83 3 1,78

Observa-se que o teor de ferro de crisotilas

purificadas e ultra-sonificadas, diminuli razoavelmente quando
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comparado ao teor de ferre de crisotilas “in natura”;nZo se
observa dependéncia com & frequéncia de ultra-sonificac¢io.

Para a remoglo de duddos de ferro, corisctilas "in
natura’ foram tratadas com solug3c de hexametafosfato de sddio,com
o objistives de complexar ou dessorver o contaminantie.

Polifosfatos lineares contendo Lrés ou mails adtomos de
:fésforo podem sequestrar ou quelar fons metilicos polivalenbtes-
tais como, calcio, magnésio e ferro—- como complexos soldvels com
pequena constante de dissoci aggo{“’ﬁ).

A Tabela 12 apresenta os te5r93 de ferro de
criscotilas purificadasCsegundo item 2.1.2 wutilizando-se =olugSc
aquosa de hexametafosfato de sddio, em meioc tampZo acético-acetatc

equimolar dCamostras C€).0 teor de ferrc fol determinado para 2

amostras do mesmo lote, para cada tipo de criscotila purificada.

Tabela 12— Teor de Ferro de Crisotilas Purificadas.

crisotila purificada
crisotila amostra mg Fe ~g crisotila

tipo 4T 1,78
1,80
1,63

1,36
1,45
1’43

2,08
1,81
1,80

tipo BRL

tipo SR

WpriropE e

A Tabela 13 apresenta os tecres de ferro de
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crisotilass purificadas e posteriormente ultra-sonificadas em
solugBo acjuosa de hexametafosfato de sédio, a 285 kHz (amostras D2
e a 40 kH= C(amocstras E). O teor de ferrco foi determinado para 3

amostras do mesmo lole, para cada tipo de crisctila purificada.

Tabela 13— Teor de Ferro de Crisotilas Purificadas.

crisotila purificada e crisotila purificada e
ultra-sonificada 25 kH=z ulitra-sonificada 40 kHz
crisctila amostra mg Ferg cris. amostra mg Fer g cris.
tipo 4T i 1,80 i 1,688
= 1,83 = 1,88
tipo BRL 1 =,01 1 1,40
2 1,61 2 1,02
3 1,38 = 1,40
tipo BR 1 1,72 1 2,00
2 1,45 2 1,78
3 1,48 3 1.64

3.3~ Determinacio da Cristalinidade da Celulose.

As fibras de celulose s3o constituidas de regifesm
cristalinas (altamente ordenadas) e amorfas (desordenadas).

Muitas propriedades das fibras de celulose podem ser
atribuidas A sua estrutura;por este motivo, ¢ relevante determinar
a quantidade de material cristalino e amorfo das fibras de
celulose.

O grau de cristalinidade. da celulose refere-se a
quantidade relativa de celulose na regific cristalina Cordenadad.,
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porém depernde da amostra em si e do 'proc:adiment.o utilizado para =z
sua medigHo.

Oz valores obtidos parara crisialinid§d$ da celulose
utilizandm o métode de adsorgfo de iode, estlo apresentados ns
Tabela i14. O grau de cristalinidade foi determinade para =

amostras <o mesmo lote, para cada tipo de celulose.

Tabela 14— Grau de Cristalinidade da Celulose de Pinus & ds

Bucalipto.
amostra mg Iz/g celulose cristalinidade 24
celul ose euc. 1 133 a8
2 142 = 5]
3 133 88
celulose pinus 1 75 82
2 a8 76
3 28 TS

A determinag8o da acessibilidade da celulose £ w
caminho indireto para a determinag8o da cristalinidade, basead:
na suposigio de que somente as regifies amorfas sfo acessiveis®®,

CObserva-se pelos resultados obtidos, que as fibras de
celulose de pinus possuem um grau de cristalinidade um pouco maior
que as fibras de celulose de eucalipto. Tenltou-se correlacionar as
cristalinidades das celuloses de pinus e eucalipto com <«
desempenhce dos filtros. Como os resultados cbhtidos mostram pouc:

diferenga no grau de cristalinidade da celulose, nenhuma rela?;&:

pode ser feita com o desempenho dos filtros.
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3. 4- Determinacfo da Densidade.

Para determinar & porosidade dos filtros,
necessita—se conhecer a densidade da crisotila purificada, da
celulose e eucalipte e de pinus, componentes do filtro., As
medidas de densidade foram feitas segundo descrito no item 2.4; os
resultados sfo apresentados na Tabela 18. O valor apresesntado ¢ a

média de = determinagBes.

Tabela 18— Densidade dos Materials Componentes do Filtro,

densidade C g/cms)

crisotila in natura 22,3214 & 00,0004
crisotila purificada 1,948 + 0,003
cel ulose sucalipto 1,48 * 0,02

cel ulose pinus 0,813 £ 6,002

2.58- Determinagio da Porosidade.

Uma importante propriedade de um meio filtrante ¢ a
sua porosidade, pois de certa maneira, a porosidade define a
eficiéncia, visto que a permeabilidade & uma funcio da
porosidade. |

Filtros de profundidade possuem uma distribuicfo
aleatdéria de tamanho de poros. A passagem de fluxo através do
filtro se di& por um caminho tortuoso, criade pelo espar;-o entre as

o (6?7
fibras que se encontram entrelagadas .
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A porosidade do melo filirante pode ser determinada

pela equagio geral definida para leitos porcscsww, e dada por:

£ =1 - (Vs VED =4 ~ 88

onde: Vs = volume das fibras, calculade a partir da densidade dos
< ompohentas .
VvV = volume do filiro,calculado a partir das suas dinmensfes
geometricas.
3 = densidade de empacotamente do filtro

As Tabelas 186 e 17 apresentam a porosidade calculacda
para oS filtros fabricados com varias composi ¢cles des
crisctila—celul ose, com diferentes processos mecanicos de

fibrilizagfo da crisotila conforme descrito no item 2.1.
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Tabela 16— Porosidade de Filtros de Diferentes Composi ¢Ues

Crisotila—Celuloseleucaliplad.

composi¢cEo do filtre
crisctila—celulosel(esucaliptol proc.fibrilizagHo porosidads

40% —~B0%

agit. banho termost. C,.78
agit. mecanica 0,80
ultra—-som Q,78

0,79
0,79
0,78

O,81
0,79
0,78

5024 -50% -

N VIl BEVVIN VRl BTV L

Tabela 17- Porosidade de Filtros de Diferentes Composigles

Crisotila-Celulose(pinus).

composi¢gio do filtro

crisotila—celulosel(pinusd proc.fibrilizaglo porosidade
40% - 60X i1 agit.banhe termest. = 0,77
2 agit.mecinica 0,77
3 ultra-som 0,786
850k - 80% 1 0,75
2 C,78
3 C,78
60X ~ AOM 1 0,78
2 0,78
3 0,78

A Tabela 18 apre$énta a porosidade calculada para
filtros com 100% de celulose de pinus e 100% de crisocotila

purificada.
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Tabela 18~ Porosidade do Filtro de Crisctila Purificada e de

Filtro de Celulosel(pinus),

composicio do filtroe porosidade
100% crisotila purificada 0,80
100% celulose(pinus 0,77

Os resultades obtidos indicam que estes filiros

apresentam uma porosidade tipica de filtros de profundidade B

3.6~ Determinagfo da Permeabilidade dos Filtros.

és medidas de permeabilidade ou de resisténcia ao
fluxo, s¥o importantes para todos os meios filtrantes e em todos
os tipos de aplicag®es, para a avaliag3o de seu desempenho.

A permeabilidade foi determinada pela medida do
gradiente de pressZo de um fluxo de ar através de uma placa
porosalfil trod, segundo definido pela equagioc de Darcywm:

' u =CK /D x CAP ~ L (23

onde: K = permeabilidade

P = gradiente de pressio através da placa

r
0

espessura da placa

viscosidade do fluido .

T
i

u = velocidade de escoamento do fluido
A equagfo [2] mostra que a velocidade de fluxo &
diretamente proporcional ao gradiente de press3oc e inversamente

‘proporcional a espessura da placa. A relagio entre a vaz3o e a
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queda de pressfc ¢ uma relagdic linear e diz-se portanto que o
fluxoe ¢ laminar. Sob estas condig@es, o valor da permeabilidade K
da placa pode ser delerminado através de um grafico N et
(g/cmZSZZ! wx QA Cemss), cujo coeficiente angular ¢ igual a usK.

O gradiente de press¥c através do filire e calcul ado
pela equag o abal x0 %

AP =pxgxAh (3]

Em fungfc da equag3o de Darcy [21, a equagdo {33

torna-se:
APA = (p Agua — p ard xngﬁ/L

onde a altura manométrica Ah, & lida no mandmetroc 2, no qual o
fluido marmométrico & adgua.
Densidade da rf—uro.:.;u,ss‘ = Q,098971 g/c:m3 a 28°C
Densidade do ar = 1,12 x 107 grsem’ a 283°C
Acelerac¥o da gravidade = @80 emss? |
Viscosidade do ar = 1,827 x 107 genm s

Desta forma, para cada filtro com diferentes
composi¢Bes de crisotila-celulose, contendo crisotila submetida a
diferentes processos mecinicos de fibrilizag3o Cconforme descrito
no item 2.1) e vArios tipos de celulose, obteve-se um grafico
AP/ versus Q/A, que ¢ uma reta, cujo coeficiente angular MoK
fornece a permeabilidade K.

Os graficos AP/ x QA para cada filtro estHo

representados nas Figuras 11 a 16.
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As Tabelas 18 e 20 apresentm os valores de

permeabil i dade para cada filtro.

Tabela ie- Permeabilidade de Filtros de Composicio

Crisotila-CeluloseCoucaliptad.

composi g¥o do filtro permeabilidade
crisotila—celulosel(eucd processo fibrilizaglo x 10° cm
Fig.12 40% - 60X i agit.banho termost. 3,3
2 agit.mecinica 3,3
3 ultra-som 2,9
Fig.13 B0% - 50% i 4,6
.2 4,2
3 2,4
Fig.14 804 - 40% 1 6,0
2 4,8
3 2.9
Tabela 20— Permeabilidade de Filtros de ComposigEo

Crisotila-Celulose(pinus).

composigio do filtro perme%bil%dade
erisctila—celuloselplinusl proc.fibrilizagZo x 10 cm
Fig.18 402 - 80X 1 agit.banho termost. 1,3
£ agit. mecanica 1,1
2 ultra-som 1.2
Fig.16 80 — B0O% i 1,0
2 0,806
3 0,80
Fig.17 G60% — 40% 1 0,80
2 0,93
3 0'78
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Cbhserva~se dos resultados obtidos que a
permeabili dade mostra certa dependéncia com © tipo de celulose
usada na —omposic¥o do filiro, sendo em geral a permeabill dade

maior para filtiros de composigdo crisotila~celulose (pinusd.

3. 7. - Determinagio da Vazio.

A vazBo ¢ outra das propriedades importantes para a
caracterizacZc de um meio filtrante, pois determina o limite de
fluxo de 1iquidos atravées de um flliro.

A vazZo Q, expressa como velocidade especifica de

fluxo, pode sor definida®’ segundo:

Q=V .~/ A8

onde: V = volume de liquido ml
A = Area de filtragZo em”
g = tempo de filtrag¢Zco min

As Tabelas 21 e 22 apresentam os resultados obltidos
para os filtros com variagBes na composi¢fo crisctila-celulose, e
com diferentes processos meclnicos de fibrilizagZo da crisotila

conforme descrito no item 2.1, e variando o tipo de celulose.
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Tabela 21— VazZo dos Filiros de Composigio Crisotila-Celulose

Ceucaliptol,
composicio do filtre vazio volume filiradeo
criscotila-celul oseleucd €1 m%hd Cem®d
40% —~ B50% Filtro 1 o0 . 474
Filtro 2 188 478
Filtro 3 180 510
50% - B0% ~ Filtro 1 174 485
Filtro 2 =264 410
Filtro 3 138 5168
60% ~ 40% Filtro 1 222 350
Filtro 2 180 37C
Filtro 3 126 460

Tabela 22— VazHo dos Filtros de Composigfio Crisctila-Celulose

Cpinus).
composiciEo do filtro vaz3o volumesfiltradc
crizsotila—-celuloselpinusd €1l m%mind Cem 3
402 - 80X Filtro 1 720 144
Filtro 2 208 144
Filtro 3 =234 180
80x —~ 40% Filtro 1 348 110
Filtro 2 354 140
1- Filtro constituidc de crisotila fibrilizada em banho
termostatico.
2— Filtro constituido de crisotila fibrilizada em agitado

mecinico.

33— Filtro constituido de criscotila fibrilizada em ultra-som.
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Pelos resultados obtidos observa-se que a velocidad
translacional do fluido através destes melos filirantes & lenta
Comparando-se as Tabelas 21 e 22, observa-se que os fiitros d
composig@o crisctila celuloseleucalipto) apresentan, em geral

uma velocidade de fluxoe menor.

3.8~ Grau de Saturacio do Filtro.

A determinagcfo do grau de saturagfic ¢ wum dad

importante, para a avalia¢¥o da eficiéncia do meio filtrante.

2. 8.1- Retengao de Azul de Melileno.

A filtragZc de uma solugZo de azul de metilen
possibilita uma visualizaglo facil do instante em que se atinge .
grau de saturagio do filtro.

As Tabelas 23, 24 e 28 apresentam os resultado
ébtidcs para os filtros com variactSes na composicE
crisotila-celulose, com diferentes Processos mecinicos di
fibrilizag8o da crisotila conforme descrito no item =.1, q

variando o tipc_de celul ose.
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Tabela 22— CGrau de Saturagio e Volume Filtrado para Filtros de

Composigdo Crisctila-Celuloseleucaliptad.

composi ¢Eo do filiro grau de saturacgfo volume de
criscoti la—celuloseleucd moles rel.g eris.x10° £i1tCem™d
4O% — B804 Filtro 1 32,38 ' 474
Filtro 2 3,40 478
Filtro 3 3,64 510
SO ~ 40% Filtro 1 1,867 380
Filtro 2 1.76 370
Filtro 3 2,19 460

Tabela 24—~ OCOrau de Saluragfo e Volume Filtrado para Filiros de

Composigio Crisotila-Celuloselpinus).

composigio do filtro grau de saturacio - vol ume ge
crisotila-celul oselpinugd moles ret- g cris.xtO filtCem™D
40% - 604 Filtro 1 1,03 144
Filtro 2 1,03 144
Filtro 3 1,07 180
804 ~- 40% Filtro 1 0,82 110
Filtro 2 0,867 140
Filtro 3 0,43 Q0

Tabela 28— Grau de Saturagfo para Filiro de Criscotila Purificada e

Filtro de Celulose de Pinus.

grau de saturag3o

composi¢Bo do filtro moles ret.rsg 10° "
180% celulose pinus 3,14
100% crisotila purificada 0,83
100% celulose eucaliptao 4,80
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i~ Filtro constituido de ;risotila fibrilizada em banho
termostat i co.
2- Filtro constituideo de crisctila fibrilizada em agitador
meciAnico.
3~ Filiro constituido de crisotila fibrilizada em ultra-som.

Oz resultados mostram que os filtros de composigHEc
crisotila—celulose (e—ucaliptob s30 mais eficientes quanto ao grau
de saturagfo e volume de filtrado da solugfo de azul de metileno,

em comparagic com filtros de composigHo crisotila-celulose

Cpinuss,

3.8.2- RetengSoc de Particulas de LAtex.

O procedimento experimental descrito no item 2.8.2 €
relativamente simples e uma técnica precisa para caracterizar 3
captura eletrocingtica e carasteristi.cas de adsorgiio de um meic
filtrante, e ¢ conveniente para o desenvolvimentoe, controle de
processos € contreole de qualidade de tais meios filtrantes.

SolugBes aquosas inicials de particulas de latex de
8,8 FIU = &7 FTU, foram filtradas em filtro de composiglc
crisotila—celuleose Cpinusd 40% - 60%. A Figura 17 mosira o graficce
obtido para a turbidez do filtrado versus volume de filtrado, en

experiment.os em gque foram filtrados 28 ml ou 850 ml da dispersio de

latex a cada vez.
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A Tabwla 26 apresenta os resultados de turbidez dc
filtrado obtidos apds a filtrag3o de um volume de BO ml da solug3c
"'dé'ﬁar'tiﬁﬁi_as de latex de 6,8 FTU, usando diferentes .tipcs de
filtros. Os resultados apresentados na coluna A sXo para filtros

utilizandoy—se crisotila apenas purificada, e os resultados

apresentacios na coluna B s8o para filtros utilizando-se crisotils

purificada e ultra-sonificada a 40 kH=z.

10,0F

FTU

5,0

TURBIDEZ FILTRADO

P AP P G G S N P i : 3,

50 100 150 200 250 300 350 400 430 500

VOLUME DE FILTRADO { mt}
8 SolugFo aquosa de particulas de latex de 6,5 FTU.
0 Solugd@o aquosa de particulas de latex de 27 FTU.

Figura 17— Grafico de Turbidez do Filirado wersus Volume deo

Filtrado, para Filtros de ComposigBo 40% -~ 60%

Criscotila-Celulosel(pinusd.
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Tabela 26— Turbidez do Filtrado Obtidos da Filtragfc da Solug®o de
Particulas de Latex de 6,5 FTU, em Filtros de

Composig8o Crisotila—Celulose(pinus).

composi¢EHo do filtro crisotila crisotila purificada
. purificada g ultra-sonificada
crisotila-—-celulosel(pinusd ACFTUD BCFTUD
408 - 80% 0,118 0,178
0,128 0,198
S04 ~ 40% 0,148 0,148
0,175 0,195

Pelos resultados mostrados na Tabela acima, =)
compar ando-se s filtros deo diferentes composigBes | de
crisoctila-—celulose, e também os filtiros constituidos de crisotils
somente purificada ou crisotila purificada e ultra-sonificada,
observa-se que estles filiros apresentam praticamente a mesms

eficiéncia na retengdo de particulas de latex.
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4~ DiscussEo

4.4~ Purificagio de Crisotila

A crisotila, tal como se encontra na natureza, &
composta de feixes de fibras. O processo de purificagfio e o grau
de fibriliza¢Ho das fibras depende de qual seriad a sua aplicag¢fo
especifica. Entretanto, para uma especifica mina comercial, a
natureza & o teor de impursrzas serd apenas relativamenie
constante, ja qﬁe depésitos vizinhos, do mesmo serpentinito, podem
diferir consideravelmente quantc a suas impurezas(a’.

Dados quantitativos sobre o teor de impurezas contido

em crisotilas in npatura" n3o s3o encontrados na literatura
cientifica, Jjad que na maloria das pesquisas sobre o mineral,
crisctila "in natura"” ¢ utilizada somente para comparagfo de dados
com a crisotila purificada. Pundsack®®’e Pundsack =
Reimschussel Y utilizam amostras de crisotila que sEZo
selescionadas; esta sesle¢dc ¢ feita retirando-se as fibras de
crisotila dos blocos de fibras, com as mi3os ou com pinga, para
assegurar gue as fibras estejam livres de impurezas grosseiras.
Young e Healeyus} utilizam wuma amostra da ‘Canadian Johns
Manville” de grau 7-R, uma fibra comercial curta; esta Amcstr-a &

composta principalmente de criscotila com uma pequena quantidade de

impurezas nativas; as fibras foram lavadas com  Agua e
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desengraxadas com benzeno, para subsequente utilizag¢lo em trabalho_
experimental. Outro exemplo de preparagio de amostras de crisotila
& apresentado por Mar-tinezwm, cujas amestras foram selecionadas
com comprimentos de meia polegada, sendo as extremidades das
fibr‘aé cortadas com tescura e descartadas para minimizar a
contaminag&Ho.

Desta forma, ndo dispomos de dados para comparar Leor
de impurezas removidas das nossas crisotilas com o de outras.

Os  dados apresentados no item 3.1 (Tabela 8 e
paragrafos seguintes? mostram que, pelos processos de purificagio
e fibrilizac3io descri tos no item 2.1, remove-se em Lorno de 38% de
material da crisotila comercial BREL, seja através de agitag¢Ho
simples, ou agitaglio meciénica, ou ultra-sonificagdo.

Este teor ¢ guase idéntico ao teor de “finos" do
tipo: B8-16 ou 37%, de onde o processo pode ser pensado como sendo
apenas um processo de selegio das fibras mais longas. Como os Lrés
processos sZc igualmente eficientes, mesmo quande o meio de
suspensdo & alterado, estes pProcaessos cde purificacfo e
fibrilizag&o devem ser suaves, no sentido de que nio devem
ocorrer alteragfes nas fibras, do tipo observado em outros casos.

P4
foram

Numa investiga¢ic de Spurny e colaboradores
feitas medidas para estlimar as mudancas na forma da fibra, tamanho
g estrutura depois de moagem e de tratamento ultra-sénico., Os

resultados mostraram gue os processos de moagem ndo sd& mudam a

distribui¢gdo de tamanho, mas também a forma da particula e
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estrutura cristalina das fibras de asbestos. Entretanto, energias
ultra-sdni cas baixas, praticamente ni3o tem influéncia na estrutura
cristalina das fibras de asbestos, mas as aplicacBes por longos
periodos produzem mudangas no tamanho. O processo fisico de moagem
tante de crisotila guante de fibras de wvidro ol ihVéﬁtigadt}{?Z),
e os resul tados mostraram que, sob a agfo de forgas mecinicas, as
fibras de crisotila sofrem um efelitc de reducfo noe diametro e no
comprimento, enquanto que nas fibras de vidro o efeito de redugio
se da somente no comprimento,

Para fins de aplicagio tecﬁclégica, pode—se
considerar gue o material removido da crisotila SRL ensaiada €
essencialmente constituide de impurezas. A natureza destas
impurezas deve‘depender-da mina; sabe-se que crisotila “in natura™
esta associada a outros minerais serpentinitos como lizardita =
antigorita, entre outros™. Enﬁrebanto, o espectro no
infra-vermelho obtido das impurezas extraidas do material ensaiado
& idéntico ao de crisotila, de onde pode-se afirmar que as
impurezas removidas s8o, essencialmente, fibras curtas de

criscotil a«‘:a)'

4.2- Teor de Ferro em Crisotilas Brasileiras. '

Ferro & o contaminante mais prejudicial As

propriedades filtrantes de crisotila; desta forma. sua eliminagfo
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& fundamental & qualidade dos filtros.

A Tabela 10 mostra que o teor de ferro contido em
crisctilas comerciais brasileiras ¢ baixo, guando compafado 20S
valores dacddos na Tabela 1, para crisotilas estirangeiras.

As Tabelas 11.12 e 13 mostram que o teor de ferro,
nas crisotilas purificadas ¢ significantemente inferior ac valor
das %in mnatura”™, resultadoe que induz a pensar em que o Fe
associade As crisotilas brasileiras se encontra na forma de
particulas de d&xidos, ao menos parcialmente. Co:ﬁ efeito, por
observagfo visual, constata~se a presenca de magnetita em todas as
amostras.

Por outre 1ladeo, o ferro remanescente nZo deve
apresent,ar‘wse. come particulas fracamente aderidas, pois estas
devem se desprender com ultra-som; desta forma, ou se trata de
ferro ligado a matriz por substitui¢fo, ou se trata de particulas
muito ocluidas no feixe.

As Tabelas 12 e 13 mosiram que © hexametafosfato de
sédioc usado com o objetiveo de remover o ferro remanescente , &
iﬁeficiente. Isto contradiz a expectativa, pois esse complexante &
largamente usado na Indastria para a remogfic de ferro, inclusive
no caso de crisotila‘®®®™,

De toda maneira, os teores de ferro obtidos para as
crisctilas purificadas e fibrilizadas encontram-~se na faixa

adequada para filtros de profundi dada™*?,
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4. 3~ Caracterizagio dos F‘i.ltros

4.3, 1~ Porosidade

A porosidade foi calculada para os filtros obtidos,
variando~se a composigiio de crisotila-celulose em 40% -~ 80%, 8S0% -
50% e B0 -~ 404, com diferentes processos mecinicos de
fibrilizagBe da crisolila conforme descritc ne item 2.1, &
variando-se © Lipoc de celulose. As Tabelas 16 e 17 resumem os
dados experimentais, Obteve-se, para tais filtros, uma porosidade
entre 0,78 e 0O,81. Esta porosidade ¢ tipica destes meios
filtrantes™®™®,

Ainda, as variagf@ies de porosidade observadas para um
mesmo tipo de filtro, por exemplo: os filtros de composigHo
crisotila—celuloselpinus) 40% - 60%, sfo devidos aAs variacBes de
espessura destes filltros, pols a massa de crisctila, a massa de
celulose, a densidade da crisotila, a densidade da celulose e a
él;'ea do filtro s3o constantes.

A Tabela 18 apresenta a porosidade de filtros
_constituidas apenas de crisotila e apenas de celulose de pinus.
Apesar de que os resultados obtidos para filtros constitufidos por
mistura destas fibras parecem obedecer Aas expecltativas (isto &,
porosidades intermediarias), tais expectativas necessitam de

comprovagdo experimental. Com efeito: sendo as fibras de crisotila



- carregadas positivamente e as fibras de celulose negativamente,
poder ~se—i a obter porosidades inferiores para os filtros mistos do
que para os filiros puros, em fungEo de aumentc da densidade de

empacotamento por atragfo entre os dois tipos de fibras.

4.3, 2~ Permeabilidade

As Tabelas 18 e 20 resumem o5 dados experimentais
obtidos para a permeabilidade dos filtros de crisotila-celulose
ensaiados. Como mencionado no fim do item 3.6, a permeabilidade £
menor para filtros contendo crisotila-celulose (esucaliptod.
Também, a perﬁeabilidade diminui, em geral, com o aumento de
fibrilizag¢8o, isto &, nos filtros contendo crisotila
ultra—-soni ficada; como a compactaglio deve aumentar nestes filtros,
este resultado pode ser previsto. Ainda, nos filtros obtidos com
crisotila-celulose (eucaliplod, hid uma certa tendéncia ao aumento
da permeabilidade com o aumento do teor de crisotila, entanto que

nos filtros obtidos com crisotila-celulose C(pinusd) ocorre o

contrario.

Os wvalores de permeabilidade obtidos sZEo baixos,
permitindo classificar estes filtros  como filtros de
profundidadem4{

Muitos pesqui sadores t.ém tentado correlacionar

permeabilidade e porosidade. Na literatura antiga, os dois termos
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s¥o usados indiscriminadamente e sZo completamente confusos para
alguns autores. Entretanto, experimentos | g tLeoria mostram
el ér améente gque permeabilidade ¢ uma fungfoe nEe apenas da
porosidade, mas também de ocutras varidveis tais como superficie
egspecifica do lel to{ac’&a. Desta forma, uma correlagfio imediata
dos dados de porosidade com os de permeabilidade ndo & possivel,

e, como mostram os experimentos, as permeabilidades destes filtros

variam bastante, apesar da uniformidade das suas porosidades.

4.3.3~- VazHEo

Das Tabelas 21 e 22 depregnde-se que os resultados
obtidos quante a4 vazFo dos filtros estfo de acordo com sua baixa
permeabil i dade, isto &, os  filtros de composicio
erisotila—-celulosefeucaliptod apresentam menor permeabilidade e
consequentemente menor wvaz3o; aparentemente, n%o hi correlagio
entre o grau de fibrilizacSo e a wvazZo, neste caso. Dos filtros
contendo crisotila-celulese (pinusd, a variabilidade da vazZo com
o grau de fibriliza¢Ho e a composigio do filtro nZo ¢ clara.

Ao todo, a vaz¥o destes filtros de profundidade &
lenta; e deve diminuir substancialmente guando os poros estiverem
obstruidos com material particulado ou microorganismos,

A correlagio da porosidade com a velocidade de fluxo

¢ werificada por Raistrick i s onde a velocidade de fluxo



relativa muda de 2,85 a 1, quando um filiro de porosidade 0,9 &
comprimides para a metéde de sua espessura original, isto &, um
filtro com porosidade 0,8, mostrando gue uma maior porosidade
corresponde a uma maior velocidade de fluxe relativa. Esta
correlacic de porosidade com a wvelocidade de fluxe, pode ser
verificada nas Tabelas 186 e 17 referentes a porosidade do filiro e
'nas' Tabelas 21 e 22 Uref‘erentes a velocidade de fluxe; onde se
observa cue para oS filtros de diferentes composigies
crisctila—celulogsefeucallipted, uma maior porosidade corresponde a
uma maior velocidade de fluxo, em relagfo a cada uma das

composicBes, e esta cobservagZo também ¢ verdadeira para os filtros

de composigio crisctila-celuloselpinusd.

4.3.4~ Grau de Saturagfo
4.3.4.1- Retencio de Azul de Metileno

As Tabelas 23,24 e 25 apresentam os resultados
obtidos quante A retengdo de azul de melilerio nos filtros
ensaliados. £ imediato que os filtros contendo crisotila-celulose
Ceucaliptod sHo mais eficientes - que os de
crisotila—celulcose(pinus); que o aumento no teor de crisctila
diminui a eficiéncia dos filtros contendo celulose de pinus ou

eucalipto, e que a eficiéncia de um filtro de celulose de pinus
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apenas, & menor que a de qualguer um dos filtros mistos.
Estes resultados estico em acordo, no caso de filtros
. de crisoti la—celuloseCeucalipte), com os dados de permeabilidade:

isto &, & malor permeabilidade, menor retengic. Enitretanto, a

tendéncia inversa é ocbservada para filtros de
crisotila—-celuloselpinusy, nZo  havendos nenhuma explicagfo a
priori.

A diminui¢fo de eficiéncia com o aumento do teor de
crisotila £ esperada, dado que, no pH de trabalho, tanto crisctila
quante azwul de melilenc sZc carregados posiiivamente. Todavia,
este corante foi usado por ser padr¥o para filtros de ar, de
acorde ac British Standard 28319,

O grau de retencfo ¢ balxs. Com efeito: trabalhos
reallzados por colega de nosso laboratério, mostram gque, para
crisotila fibrilizada, a adsorcioe miasdma ¢ de 1,3 % 10«5 moles de
azul de metileno por grama de crisotila™?’. Desta forma, o valor
de 0,063 x 10" moles de azul de metileno por grama de crisotila
indicado na Tabela 25 mostra que os filiros obtidos aproveitam
apenas aproximadamente B2 da capacidade adéortiva da crisotila,
nestas condigf@es. Contudo, nZc foram feltos ensaios comparatives

com outros filiros comercials ainda; estes ensalos permitiriam

caracterizar melhor estes filtros,

84



4,3, 4, 2- Retengic de Particulas de Litex de Poliestireno

Isodispersas.

O= resultados apresentados na Tabela 26 revelam que
a eficiéncia dos filtros, na retengZo de pariiculas de latex de
uma solugEo de 6,5 FIU, ¢ de aproximadamente O7%, e ¢ independente
da composig¢lo dos filtros e dos mesmos serem constituidos de
crisotila somante purificada ou crisotila purificada e
ultra-soni ficada. |

Knight e Ostreicher™® utilizaram solugdes aquosas
de particulas de latex de 0,108 um numa escala de 15 a 20 NTU de
turbidez inicial, para testar guatro meiocs filtrantes com
formulagfes, pesco e espessura idénticos, variando apenas na
natureza da carga. O tipc A era anidnico, e a eficiéncia de
filtragfio foi zero, para as particulas de latex de 0,108 u. Os
tipos B,C e D foram tratados com modificadores de carga
catidnicos, resultando em remogZo gquantitativa das particulas de
latex por captura eletrocinética e adsor¢do. Estes resultados
vér-if‘ic:am o -. modelo geral de operag¢fo para meios filtrantes de
carga catidnica, onde observa-se: a) captura eletrocinética e
adsorgdo de particulas contaminantes aniédnicas; b modificacHo da
carga superficial do meio, de catidnico para aniédnico, como wum
resultado da deposigd3o de particulas anidnicas; <2 saturagZe do
filtro: os contaminantes anidénicos n3o serfc mais retides com

eficiéncia.



A Figura 17 mostra o comportamente de filtros de
composigio crisoctila-celuloselpinusd 40% - 60%, na filtragfo de
soluglBes agquosas de particulas de latex de 6,8 e 27 FTU.
Observa-se que para a filiracio da solug®o de particulas de lAtex
de 6,8 FTU, a eficiéncia dos filtros na reteng3c das partiiculas de
latex & de aproximadamente @7% & mantém—se constante até um vol ume
de 3850 ml ou mais. Para a filtragZo de uma sclugic aquosa de
particulas de latex de 27 FIU, a eficiéncia de filtragfo ¢ de
aproximadamente Q7% para um volume de filltrado de 100 ml.
Entretantoe, conforme aumenta-se o volume de solugBo a ser
filtrado, a eficiéncia de retengdo de particulas de latex diminui,

visto que, a turbidez do filtrade aumenta,
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BH- Discussio Geral

O objetivo principal de nossa pesguisa € a obtencHo
de filtros esterilizantes e apirogenizantes a partir de
crisotilas brasileiras. Este objetivo, fol atingido, em parte, com
o trabalhe relatado nesta Tese,

Obteve—séAfiltros a partir de matéria;prima nacional,
cujas propriedades de porosidade, vazdo e permeabilidade permitem
classifica—los como de profundidade, na faixa apropriada para
esterilizacio, conforme dados das Tabelas 6,7,17,18,20,21 « 23.
Desde que todas as operagBes envolwvidas na obtengEo destes
filtros, no laboratério, podem ser utilizadas em escala aumentada,
nio esperamos- que ocorram dificuldades especials na produglo
destes filtros em malor escala.

Dois ensaios fundamentais n3o foram feitos: ensaios
de esterilidade e apirogenicidade do filtrado; estes ensaics, para
ter confiabilidade, devem ser realizados em laboratdérios oficiais.
Esperamos contar com esses dados, & brevidade, para dar

continuag&oc ac trabalho.
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65— Conclusdies

Cs processos de purif‘i.cag'éto e fibrilizag¢do da
crisotila comercial tipo BRL empregados neste trabalhe, removem
38% de material, seja alravés de agitag8So simples, ou agitagHo
mecinica, ou ulira-sonificagio.

Os filtr;m de crisolila-—celulose oblidos podem ser
classificados como filtros de profundidade pela sua baixa
permeabilidade, e consequentemente baixa velocidade de fluxo.

Os filtros de composig¥oc crisoctila-celuloseCeucalip-
tod) 40% -50% apresentam uma menor permeabilidade, com um maior
grau de saturagEo; entretanto, filtros de composigio
erisotila—~cel ul osec plmusd 402 - 804 apresentam uma maior
permeabilidade, com um maior grau de saturacZo.

Os filtros contendo criéoti1a~celulose€eucaliptc) sHo
mais eficientes, quanto ac grau de saturagic utilizando-se azul de
metileno, do que os filtros de crisotila-celulose(pinus).

Q grau de saturagdo utilizando—se azul de metileno,
de filtros de composigHo crisotila—-celuloseCeucalipted 40% ~ B80%,
em relagdo a filtros de composiglo B804 —-40%, & 46% maior; e para
filtros de composigic criscotila-celulosse(pinusd 40% - 60%, em
relago a filtros de composicfo BOY — 40%, ¢ 48% malor.

A retengfo de particulas de latex & de
aproximadamente Q7% para um volume de filtirado de ‘SOml, e &

independente da composigio dos filtros.
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