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2. OBJETIVOS

2.1 Objetivo Geral

e Investigar a producao de flor de sal induzida por dois diferentes caminhos: (a)
controlando a umidade relativa do ar durante a evaporacao; (b) alterando a

distribuicao de ions por descarga elétrica.

2.2 Objetivos Especificos

« Verificar propriedades fisicas e quimicas da solucao durante a evaporacao nas

diferentes condicoes de umidade;

« Avaliar a massa, morfologia e composicao ionica dos cristais formados com relacao ao

tempo de evaporacao e condicoes de umidade;




2. OBJETIVOS

2.2 Objetivos Especificos

« Determinar as microestruturas formadas e associar as fases a densidade da solucdo e

condicdes de umidade;

« Estudar a influéncia de uma descarga de plasma atmosférico na cristalizacdo em gotas da

solucéo hipersalina e no crescimento dos cristais durante a secagem da gota;

« Caracterizar os cristais formados através do tratamento por plasma quanto a morfologia,

COmposicdo quimica e microestrutura;
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4. METODOLOGIA

4.1 Experimento 1

« Amostras (1,215g/cm>/26 °Bé) -
Salina pertencente ao grupo F. Souto
Ind, localizada em Grossos-RN:

Recipiente: 285 mm x 176 mm x 97
mm, material polipropileno;

Termopares posicionadosa Ty, T, e T,
e medidos através de multimetro;

Umidificador ultrassonico Reli On,
modelo HQ-UH811E, e verificada por
meio de um termohigrometro digital
Kasvi, modelo K29-5070H;

Lupa estereoscopica Nikon, modelo
MSZ 18, acoplada a uma camera
Nikon, modelo DS-F12.

Figura 1. Esquema da montagem do experimento 1.
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4. METODOLOGIA

4.1 Experimento 1

Figura 2. Fluxograma esquematico dos procedimentos realizados ap6s a formacao
de cristais na superficie da solucao.
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4. METODOLOGIA
4.2 Experimento 2 (etapal)

« 1 gota (50uL)/s - (26 e 28°Be);

« 11,5kV e frequéncia de 450Hz
(ajuste por osciloscopio);

« agulha de aco inoxidavel de 1,7mm;
« Tubo de vidro (10mm);

e Bureta (100mL);

e Funil de Buchner, 90mm;

« Kitassato de 500 mL;

« Papel filtro qualitativo;

« Bomba aspiradora;

« Secagem em estufa 40°C (6h);

« Remocao de material com espatula.

Figura 3. Aparato experimental utilizado para a descarga de plasma gota a
gota da solugao.
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4. METODOLOGIA
4.2 Experimento 2 (etapa2)

Figura 4. Esquema da montagem no segundo momento do experimento .
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4. METODOLOGIA

4.3 Experimento 3

Figura 5. Esquema da montagem no segundo momento do experimento .
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4. METODOLOGIA

4.4 Analises realizadas

Analises Quimicas Espectrometria de

(400mg/L) emissio atdmica
Morfologia e MEV , .
Microestrura Lupa estereoscdpica
(NIS elements Br)
OES Fibra optica de silica

0,6 mm

Espectrometria de

absorcdo atdmica Método de Mohr

DRX (40kV-30mA)

X’pert Highscore
(20-80°)

Plus v.3.0.5, da PANalytical

ICSD e COD
Image |

NIST
Pearse e Gaydon (1950)

Toshiba TCD1304AP
20021000 nm

Ocean Optics USB
4000 UV-VIS
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Umidade relativa do ar (%)

5. RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 Experimento 1

Figura 6. Variacao da umidade em relagdo as

condicdes desejadas no decorrer da evaporagao
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Figura 7. Variacao da temperatura nos pontos T,, T, e T, para uma
umidade relativa média do ar de a) 50% e b) 70%.
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5. RESULI

5.1 Expel
5.1.1 N\

Coletas seguintes em intervalos de 3h ->
Surgimento dos nucleos de forma mais
lenta.

erficie da solucao

ura-Q. Imagens da superficie do liquido sob as diferentes condi¢des
umidade, Gistidas por meio de lupa estereoscopica, ampliacao 30x,
Tabela 1. Tabela ¢ aposa) ed) 30,5).e e) 75 e c) e f) 240 min de evaporacao.
meédia do ar e da

superficie |

Umidade T
relativa média |
real do ar (%)
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO

to1l

5.1 Experimen

diferentes condi¢cdes de umidade.

~

Figura 10. Variacao de densidade e concentracao da solucdao durante
sua evaporac¢do em

ao
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 Experimento 1

5.1.2 Propriedades da solucao durante a evaporacao

Figura 11. Taxa de evaporagao sob as duas condi¢des de umidade.

UR 70%

N\

NN

NN\

A

MM\
M
A
AN
AN
RN\
AN
A
0000
AT,
AT
AT
AMIIIIT.

AN
AN\

AN,

2000 -

1800 -
1600 -
1400 -
1200 -

800

o
o
o
i
OA

(7Jw) oednjos ep awin|

34 37 40 43 46 49 52 55 58 61

10 13 16 19 22 25 28 31

7

4

0

Tempo de evaporacao (h)

15




RESULTADOS E DISCUSSAO

5

5

.1 Experimento 1

Figura 12. Comportamento da variacdo de pH e CE em fun¢ao do
tempo de evaporagao

da

Propriedades

5.1.2
solugdo durante a evaporagdo
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Zhang et al, (2013)




5 . RESULTAD OS E DISCUSSAO Figura 13. Comportamento da massa e tamanho médio dos cristais

durante a evaporagdo
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 Experimento 1

5.1.3 Massa e morfologia dos cristais obtidos Figura 15. Morfologias ampliadas dos cristais obtidos, a)

Figura 14. MEV dos cristais obtidos com umidade de 50% a) em t = 4h, hopper (190x) e b) ctbicos ocos (160x), c) prismaticos
ampliacao (30x), b) em t = 61h, amplia¢do (30x), c) precipitado final, ampliacdo (60x) e d) aglomerado de ctbicos lisos (80x).
(300x), e com umidade 70% d) t = 4h, ampliacdo (30x), e) t = 61, ampliacao Umidade

(30x), e

e A

f) precipitado final, amplia

cdo (60x).
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 Experimento 1

5.1.4 Composicao quimica dos materiais durante a evaporacao

Figura 16. Composig¢io ionica da flor de sal e da salmoura durante o periodo de evaporacio. a) Mg?*, b) Ca?*, c) Na*.
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 Experimento 1

5.1.4 Composicao quimica dos materiais durante a evaporacao

Figura 17. Composig¢do idnica da flor de sal e da salmoura durante o periodo de evaporacao. d) Cl', ) K* e f) SO,%.
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 Experimento 1

5.1.4 Composicao quimica dos materiais durante a evaporacao

Tabela 2. Tabela contendo valores das concentragdes de ions em uma propor¢ao de 400mg/L

D

D

Concentracao de ions na Flor de sal (mg/L)

(°B&)  (g/cm3) Mg?* Ca?* Na* K* Cl
26,011 1,217t 0,233+0,008 4,424 + 0,333 154,45 +0,577 | 1,619+0,057 2383 +1,95
25,952 1,217 0,244 +0,002 4,639 +0,124 159,12 £ 5,192 0,492 +0,02 2243+1,77
28,021 1,232 0,302+0,012 1,939 +0,056 153,78 £ 0,577 0,625+0,115 217,08 +1,02
27,972 1,231> 0,236+0,032 1,487 +0,134 149,45 £2,309 0,824 +0,057 218,18 +5,12

Concentrac¢ao de ions na Solucao (mg/L)
26,011 1,217 2,281+0,148 4,374 +0,577 100,45 +4,041 6,095+ 0,230 281,35+2,74
25,952 1,217 2,236+0,121 4,206 + 0,123 102,12 £1,527 5,067 + 0,345 277,29 7,06
28,021 1,2321 3,89 £ 0,09 4,123 + 0,359 68,78 £2,887 8,383 £0,304 294,96 * 4,04
27,972 1,2312 3,733+0,136 4,617 £0,180 66,12 + 3,464 6,294 + 1,15 296,1 + 2,05

UR % Concentracao de ions no sedimentado ao final do experimento (mg/L)

50% 0,586 + 0,008 557 +0,16 141,78 £ 1,15 1,71+ 0,057 @ 181,24 +2,12

70% 0,514 £ 0,009 5,78 £ 0,05 143,45 + 4,04 1,58 +0,017 182,48 +1,23

IRefere-se a umidade de 50%. %2 Refere-se a umidade de 70%. D refere-se a densidade da solugio.

S0,%

0,994 £+ 0,029
11,13 £ 0,059
26,34 +1,010
29,834 5,5

544 +1,71
9,19 + 3,002
19,85 1,42
23,13 + 3,04

69,11 + 2,3
66,64 + 3,8
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 Experimento 1

5.1.5 Difratogramas das amostras

Figura 18. Difratogramas em cascata das amostras de flor de sal e

sedimentado
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 Experimento 1

5.1.5 Difratogramas das amostras

Figura 20. Drx do porta amostra de Al.

Porta amostra

61,23
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20
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Penetracao dos feixes de raios X em camadas muito abaixo da
amostra (KADUK, 1994).

Intensidade Normalizada (u.a)

Figura 19. Fases identificadas através da difra¢do de raios X.
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO

5.2 Experimento 2

5.2.1 Avaliacao da massa do filtrado

RN
220

m no limite de

saturacdo (BARAUNA. et al, 2017)

BEZERRA et al., 2012)

que se encontra
NaCl, 26 - 28 °Bé (BASEGGIO, 1974;

Cristalizacao imediata dos compostos
Principal faixa de precipitacao de

/ 2
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO

5.2 Experimento 2
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO

5.2 Experimento 2

5.2.3Anadlise morfolégica do filtrado

Figura 23. Micrografias das amostras filtradas obtidas da solucdo Figura 24. Fotografias com ampliacdo de 10x das superficies de
de a) 26°Bé (500x), b) 26 °Bé ap6s tratamento (550x), c) 28°Bé gotas da solu¢do apds 50 min de secagem a) 26°Bé sem

(500x), d) 28 °Bé apds tratamento (550x). tratamento, b) 26°Bé apos tratamento, ¢) 28°Bé sem tratamento e
. ~ : d) 28°Bé apods tratamento.

& T i T

2000 pm 3 2000 um
] —

26




5. RESULTADOS E DISCUSSAO

5.2 Experimento 2

5.2.4 Analise microestrutural

Figura 25. Difratogramas em cascata dos sélidos obtidos ap0s filtragem nas
duas condig¢des de densidade com (T) e sem tratamento por plasma (ST)
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Figura 26. Difratograma das amostras em offset
evidenciando os demais picos identificados.
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO

Figura 28. Espectros de emissado optica do plasma utilizado com

5.2 EXpel‘imentO 2 incrustacdo (CI) e sem incrustacao (SI).
=
5.2.5 OES do plasma L &
F & &S
& o 82 Na(589,06)
Figura 27. Colorac¢ao do plasma durante o tratamento a) antes da AN \c'b_\ |

incrustacao e b) apés a incrustacao.
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO

5.3 Experimento 3

Figura 29. Crescimento dos cristais durante a secagem de uma gota de
solucdo hipersalina sem tratamento por plasma, ampliacao em lupa de 30x.
Figura 30. a) Modelo de crescimento de "Hopper Crystals" a

partir de gotas de solugdo hipersalina e b) MEV da parte superior
desses cristais.
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO

5.3 Experimento 3

Figura 31. Cristalizacdo na superficie por plasma a) aglomerado de
cristais formado apés 18s de aplicacao da descarga (10x), b) detalhes da

dinamica da cristalizacdo (30x), c) apds 108s (30x) e d) apds 180s (10x).

a) Cristais

Cristais

[

Figura 32. a) Modelo do crescimento do aglomerado de cristais na
superficie da gota em funcao do tempo de aplicacdo do plasma de
descarga atmosférica e b) MEV do aglomerado de cristais formados

Percentual de area (%)

na superficie da gota apds 180 s da aplicagao do plasma (500x).
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO

5.3 Experimento 3

Figura 33. Dinamica da cristalizacdo no momento a) anterior a descarga, b) imediatamente a

aplicacédo da descarga e c) ap0s 10 s de aplicacdo da descarga.

Vigp =0kV; t=0s a)| Vy=11,5kV;t=1s b)|[ Vg, = 11,5kV; t=10s %,
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6. CONCLUSOES FINAIS

e Producao de Flor de sal foi maior para condi¢ao de menor umidade (~ 100g/L), em relacao a
maior (85g/L) com producao de sedimentado (41-39g/L);

e« Maior tamanho para os cristais produzidos em 70% de umidade, que apresentaram
predominancia de morfologia hopper;

 VariacOes significativas de propriedades (densidade, concentracao e condutividade)
acompanhadas de alteracoes na composicao quimica devido as precipitacoes e evaporacao de
H,0;

e Influéncia da umidade na concentracao de potassio na solucdao, sendo maior para a condicao de
maior umidade. Aumento de SO,%;, na flor de sal foi acompanhado de redu¢des na concentragao
de Cl enquanto o sedimentado apresentou maiores teores de SO,%, K*, Ca?* e Mg?*.

32




6. CONCLUSOES FINAIS

Halita, com picos preferenciais no plano (200), reducao na intensidade relativa ao plano
(400) e intensidade dos picos de Nag,K,;Cl com o aumento da densidade, e picos de
Na,S0, cuja a intensidade reduziu com o aumento da umidade. Sedimentados
apresentaram mais fases contendo SO,, Ca e Mg;

* Plasma gerou particulas, tamanhos entre 2 e 8 um, com composicdao quimica diferenciada e
padrao de crescimento cubico liso;

 Halita (200), com cristalinidade maior para a maior densidade e reduziu com os
tratamentos. Fases de gipsita e sulfato de sddio;

 Deformacao da superficie do liquido, cristalizacao abrupta com incorporacao de ions das
diferentes espécies quimicas presentes na solucao.
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