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RESUMO

O trabalho teve por objetivo a obtencdo de um material ceramico poroso
com elevada area superficial, alta resisténcia mecéanica e permeabilidade
controlada. Caracteristicas adaptaveis para a utilizacdo deste material como
suporte de catalisadores para fotocatalise heterogénea. Para a confeccao do
material ceramico foi utilizado a rota de processamento de esponjas ceramicas,
através do método da replica, onde uma esponja de poliuretano com
porosidade de 60ppi foi mergulhada em uma suspenséao de alumina, a fim de,
produzir uma ceramica porosa que exiba a mesma morfologia que o material
original. O proposito de utilizar a esponja ceramica como 0 meio suporte de
catalizadores, foi pelas suas caracteristicas morfoldgicas Unicas, fazendo com
que esse material possa ser utilizado em diferentes aplicacbes ambientais,
como para tratamento de Ar e Agua. No trabalho foram obtidas esponjas
ceramicas de alumina com resisténcia mecanica de 0,7 MPa, porosidade

aparente de 80% e densidade aparente de 0,75 g/cm3.
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Palavras-Chaves: Esponja ceramica, meétodo da replica, suspencdo de

alumina.

INTRODUCAO

A poluicdo ambiental no contexto atual chamou a atencdo para a
necessidade do desenvolvimento de novos processos, novas técnicas, novas
tecnologias que permitam ao homem controlar e remediar de maneira mais
eficaz os danos que o0 mesmo vem causando ao ecossistema. Nesse cenario, o
estudo, o desenvolvimento e a aplicacdo de materiais para aplicacdes
ambientais, tornam-se fundamentais para ndo s6 0 monitoramento como

também para a remediacdo de ambientes contaminados.

Nesse contexto materiais ceramicos porosos veem sendo estudados
como meio suporte de catalisadores para tratamento de agua e ar através da
fotocatélise heterogéna 2. Esses materiais caracterizam-se por apresentarem
propriedades especificas, como elevada &rea superficial, baixa densidade,
baixa condutividade térmica, permeabilidade controlada aliada a suas
propriedades mecanicas ©® que tornam esse material interessante para a
utilizacdo como meio filtrante, adsorvente e suporte fotocatalitico para

tratamentos ambientais.

O principal objetivo do estudo foi a confeccdo de material ceramico
poroso, o qual foi obtido pela rota de processamento de esponjas ceramicas,
através do método da replica ¥, onde uma esponja de poliuretano com
porosidade de 60ppi foi mergulhada em uma suspenséao de alumina, a fim de,
produzir uma ceramica porosa que exiba morfologia muito préxima do material

original.

MATERIAIS E METODOS

Esponjas de poliuretano, com concentracao de poros linear de 60 ppi, da

linha PentaCell, fabricada pela Koepp-Schaum GmbH (Alemanha), com
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densidade de 28 kg m™, resisténcia a tracdo de 100 kPa e um alongamento até
a ruptura de 150% foram escolhidas para este estudo. O material ceramico
utilizado foi a Alumina Calcinada (Al,O3), fornecido pela empresa Alcoa, Brasil.
Para distribuicdo das particulas foram utilizadas peneiras 200 mesh. Na
preparacdo da suspensdo de alumina, foi utilizado como solvente agua
destilada, como meio ligante solugdo de alcool polivinilico P.S. (PVA) -
(C2H40)n, Cromoline — Quimica Fina, Brasil, como agente dispersante solu¢édo
de silicato de sédio (dosagem (Nap,O) 20-30% e dosagem (SiO;) 20-30%),
VETEC, Brasil.

A adicdo de plastificantes e ligantes na suspensao inicial foi para
proporcionar revestimentos ceramicos suficientemente fortes para evitar e ou
diminuir a fissuracdo das esponjas durante a pir6lise do molde polimérico, que

é um dos principais problemas do método replica ©.

A preparacdo da suspensao ceramica seguiu 0 seguinte procedimento:
foi adicionado (45 mL) de agua destilada, (8 mL) solucdo de PVA e (2 mL) de
solucéo de silicato de sédio em (148g) de p6 de alumina. Para a total mistura
da suspensdo ceramica foi utilizado um misturador de hélices Fisatom modelo

713D, com rotacdo de aproximadamente 500 rpm, durante o periodo de 1 hora.

No método os moldes poliméricos foram imerso na suspensao ceramica
até total preenchimento dos poros. Em seguida, os moldes foram passados por
rolos pré-ajustados com espacamento de 20% da altura do molde de

poliuretano inicial para a retirada do excesso da suspencéo ceramica ©.

As esponjas revestidas com a suspensao ceramica passaram por uma
secagem ambiente por 24 h, ap6s foram aquecidas a 400°C, durante 1 h, a
uma taxa de aquecimento de 1°C/min. Subsequente as amostras foram
aquecidas a 900°C, durante 1 h, a uma taxa de aquecimento de 2°C/min, a fim
de produzir pré-formas reticuladas com resisténcia ao manuseio. Apés a
secagem as pré-formas foram sinterizadas a 1500 °C durante 2 horas a uma
taxa de aquecimento de 5°C/min. Foi utilizada uma taxa de resfriamento de

5°C/minuto para ambos 0s casos.
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O comportamento reologico da suspensdo ceramica foi medido usando
um redmetro de modelo HAAKE Polylab OS System da ThermoHAAKE, a uma

taxa de cisalhamento de 0 a 500 s™* em temperatura de 30°C.

A microestrutura foi observada por um microscopio eletrbnico de
varredura (MEV) modelo SSX550 Superscan da Shimadzu, onde se observou a
morfologia dos materiais preparados, como a estrutura dos filamentos, os

defeitos existentes nos mesmos.

A densidade aparente e porosidade aparente da esponja, foram medidas
através do método de Arquimedes (imersdo em agua), onde foi avaliado o peso
das amostras secas (Ps), peso das amostras imersas (Pi) e o peso das

amostras umidas (Pu).

Resisténcia a flexdo em quatro pontos foi medida através de uma
magquina de ensaios mecanicos de bancada (Zwick/Roell modelo BZ 2.5/TS1T

[) utilizando uma velocidade de carregamento de 0,5 mm/minuto.

Os parametros de temperatura foram estabelecidos através de uma
andlise termogravimétrica da esponja de poliuretano utilizando um analisador
termogravimétrico TG51H da Shimadzu, em atmosfera de argénio. O ensaio foi
realizado até a temperatura de 600°C com uma taxa de aquecimento de
5°C/min.

A fase da esponja ceramica foi avaliada através da difracdo de raios-x

em um difratbmetro modelo XRD 6000 da Shimadzu.

RESULTADOS E DISCUSSOES

Uma das preocupacdes na utilizacdo do método da preparacdo das
esponjas esta na avaliacdo da suspensdo de partida. Esta deve ter
caracteristicas reoldgicas apropriadas, ou seja, deve ser suficientemente fluida
para ser parcialmente removida quando passada pelos rolos, mas também

suficientemente viscosa ap0s o revestimento a ponto de evitar o gotejamento
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permitindo um recobrimento uniforme dos filamentos da esponja de poliuretano
™

Através das anélises de comportamento reoldgico foi possivel observar a
presenca dos comportamentos pseudoplastico e tixotropico na suspensdo
ceramica utilizada. Este resultado estd de acordo com aqueles citados na
literatura que indicam os melhores resultados para revestir os moldes

poliméricos ®.

A Fig. 1 mostra a curva de escoamento da suspensao utilizado neste
procedimento. A curva mostra uma diminuicdo da viscosidade aparente com o
aumento da taxa de cisalhamento evidenciando um comportamento
caracteristico de pseudoplasticidade, o qual € necessario para 0 presente
pedido ©.
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Figura 1: Viscosidade Aparente x Taxa de Cisalhamento.

7

Conforme Studart, este comportamento é conseguido usando aditivos
tais como argilas, silica coloidal, carboximetil celulose, e oxido de polietileno,

em combinacdo com agentes dispersantes convencionais (.
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A figura 2 apresenta a histerese de um comportamento Tixotropico. Este

tipo de situacdo é benéfico para se obter um fino e uniforme recobrimento no

molde polimérico, resultando em uma grande quantidade de células abertas 9.
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Figura 2: Tenséo de Cisalhamento x Taxa de Cisalhamento.

As fotografias mostrando microestrutura da esponja ceramica sao
apresentadas na Fig. 3. Observa-se um material com os poros abertos com
filamentos finos e interligados, muito proximo da estrutura original da esponja
de poliuretano. Pode-se observar também, algumas falhas, tais como, fendas
laterais e no interior dos filamentos. Estes defeitos sdo provenientes da etapa
de queima no processamento do material, ocorre pelo acumulo de pressédo no
interior dos filamentos durante a pirolise do molde polimérico (. A presenca
destes defeitos contribuiu para a diminuicdo da resisténcia mecénica destes

materiais 9.

Também é possivel observar os microporos presentes na superficie do

material, os quais possivelmente podem auxiliar na fixagéo dos catalisadores.
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Figura 3: Morfologia da esponja ceramica.

Os resultados de porosidade aparente, densidade aparente e absorcao

de agua estédo representados na tabela 1:

Tabela 1: Porosidade Aparente, Densidade Aparente, Absorc¢éo de Agua

Porosidade Aparente Densidade Aparente Absorcdo de Agua
(%) (g cm™)
80% 0,75 1,10

Nota-se que a esponja ceramica apresentou um elevado grau de

bY

porosidade e uma densidade aparente equivalente a temperatura de
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sinterizacdo V. Essas caracteristicas fazem das esponjas ceramicas obtidas
um, material apto a para ser utilizado como meio suporte de catalisadores.
Além de sua elevada porosidade, a esponja ceramica apresenta-se com poros
abertos, fazendo com que, a luz UV penetre por entre as camadas superficiais
do material, auxiliando na ativacdo do fotocatalisador nas camadas inferiores

da esponja.

A Figura 4 demonstra o grafico da resisténcia mecéanica a flexdo em
quatro pontos. Para resultados mais representativos foram testadas 10

amostras de esponja.
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Figura 4: Resistencia mecanica da esponja ceramica.

A literatura reporta que a resisténcia mecanica depende tanto do
tamanho das células que compdem a estrutura da ceramica reticulada, como
também do grau de interconectividade entre elas e dos defeitos existentes na

estrutura .

Esses valores de resisténcia estdo associados a quantidade de defeitos

nos filamentos que formam estrutura celular da esponja, como pode ser
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observado na Figura 3. Quanto maior a quantidade de defeitos menor a
resisténcia do material.

Comparando com os resultados de resisténcia a compressao obtidos por
pode-se concluir que os resultados deste trabalho estdo préximos e superiores,
aos encontrados na literatura, que variam de 0,2 MPa % até 0,65 MPa *?.
Estes valores também podem ser comparados com as esponjas ceramicas

comerciais que apresentam uma resisténcia mecanica média de 0,6 MPa.

Na analise de DRX o material ceramico apresentou-se na fase de Al,O3

como pode ser verificado na figura 5.
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Figura 5: Analise de DRX na esponja ceramica.

CONCLUSOES

Foram obtidas esponjas de alumina a partir de esponjas de poliuretano
mediante a utilizagcdo do método da réplica, onde foi possivel obter estruturas
ceramicas com caracteristicas proximas ao molde polimérico. A suspenséo
utilizada apresentou comportamentos caracteristicos pseudoplastico e

tixotropico.

Na caracterizacdo das esponjas ceramicas observou-se que o material

Obito apresentou um elevado grau de porosidade e uma adequada resisténcia
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mecanica comparado com outros trabalhos e até mesmo com esponjas
comerciais. Sendo essas caracteristicas importantes para a utilizacdo do
material como suporte de catalisadores para aplicacdes fotocataliticas como

tratamento de agua e ar.
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MAKING OF CERAMIC SPONGES FOR PHOTOCATALYTIC
APPLICATIONS

ABSTRACT

The study aimed to obtain a porous ceramic material with high surface
area, high mechanical strength and permeability. Adaptive characteristics for
the use of this material as a support of catalysts for heterogeneous
photocatalysis. For the manufacture of ceramic material was used to ceramic
sponges processing route, through the replica method, where a polyurethane
sponge with porosity of 60ppi was steeped in a slurry of alumina, in order to
produce a porous ceramics which display the same morphology as the original
material. The purpose of using ceramic as the medium sponge support of
catalysts, was for its unique morphological features, so that these materials can
be used in different environmental applications, such as for air and water
treatment. At work were obtained alumina ceramic sponges with mechanical

resistance of 0.7 MPa, apparent porosity of 80% and bulk density of 0.75 g/cm?®.

Key-words: ceramic sponge, replica method, alumina slurry.
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