
 

UNIVERSIDADE FEDERAL RURAL DO SEMI-ÁRIDO 

PRÓ-REITORIA DE PESQUISA E PÓS-GRADUAÇÃO 

PROGRAMA DE PÓS-GRADUAÇÃO EM CIÊNCIA E ENGENHARIA DE MATERIAIS 

MESTRADO EM CIÊNCIA E ENGENHARIA DE MATERIAIS 

 

 

 

 

 

 

KRISTY EMANUEL SILVA FONTES 

 

 

 

 

ALTERNATIVAS PARA EXTRAÇÃO DE SAIS A PARTIR DE EFLUENTES DA 

INDÚSTRIA SALINEIRA SOB DIFERENTES CONDIÇÕES DE UMIDADE E 

PLASMA ATMOSFÉRICO 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

MOSSORÓ - RN 

2020 



KRISTY EMANUEL SILVA FONTES 

 

 

 

 

 

 

 

ALTERNATIVAS PARA EXTRAÇÃO DE SAIS A PARTIR DE EFLUENTES DA 

INDÚSTRIA SALINEIRA SOB DIFERENTES CONDIÇÕES DE UMIDADE E 

PLASMA ATMOSFÉRICO 

 

 

 

 

 

 

Dissertação apresentada ao Mestrado em 

Ciência e Engenharia de Materiais do Programa 

de Pós-Graduação em Ciência e Engenharia de 

Materiais - PPGCEM da Universidade Federal 

Rural do Semi-Árido - UFERSA como 

requisito para obtenção do título de Mestre em 

Ciência e Engenharia de Materiais. 

 

Orientador: Prof. Dr. Clodomiro Alves Jr. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

MOSSORÓ - RN 

2020 



©Todos os direitos estão reservados à Universidade Federal Rural do Semi-Árido. O conteúdo 

desta obra é de inteira responsabilidade do (a) autor (a), sendo o mesmo, passível de sanções 

administrativas ou penais, caso sejam infringidas as leis que regulamentam a Propriedade 

Intelectual, respectivamente, Patentes: Lei nº 9.279/1996, e Direitos Autorais: Lei nº 

9.610/1998. O conteúdo desta obra tornar-se-á de domínio público após a data de defesa e 

homologação da sua respectiva ata, exceto as pesquisas que estejam vinculas ao processo de 

patenteamento. Esta investigação será base literária para novas pesquisas, desde que a obra e 

seu (a) respectivo (a) autor (a) sejam devidamente citados e mencionados os seus créditos 

bibliográficos. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Dados Internacionais de Catalogação na Publicação (CIP) 

Biblioteca Central Orlando Teixeira (BCOT) 

Setor de Informação e Referência (SIR) 

 

 

 

Setor de Informação e Referência 

 

 

 

 

 

 

 

Bibliotecário-Documentalista 

Nome do profissional, Bib. Me. (CRB-15/10.000) 

 
 



KRISTY EMANUEL SILVA FONTES 

 

 

 

ALTERNATIVAS PARA EXTRAÇÃO DE SAIS A PARTIR DE EFLUENTES DA 

INDÚSTRIA SALINEIRA SOB DIFERENTES CONDIÇÕES DE UMIDADE E 

PLASMA ATMOSFÉRICO 

 

 

Dissertação apresentada ao Mestrado em 

Ciência e Engenharia de Materiais do Programa 

de Pós-Graduação em Ciência e Engenharia de 

Materiais - PPGCEM da Universidade Federal 

Rural do Semi-Árido – UFERSA como 

requisito para obtenção do título de Mestre em 

Ciência e Engenharia de Materiais. 

 

Orientador: Prof. Dr. Clodomiro Alves Jr. 

 

 

Defendida em: 26 / 03 / 2020. 

 

 

BANCA EXAMINADORA 

 

 
 



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Dedico esse trabalho ao meu pai Prof. Valmir 

Antônio Fontes (In Memoriam), que partiu, 

deixando uma saudade dolorosa que persiste. 



 

AGRADECIMENTOS 

Agradeço primeiramente a Deus, por me ensinar a ter força e persistência na vida, e dar 

todas as demais condições necessárias para eu seguir em frente. 

Aos meus pais, Valmir Antônio Fontes e Francisca Nilma da Silva Fontes que, como 

bons pais e bons professores, não mediram esforços ao me incentivarem nos estudos. 

À minha irmã Katharine que, desde cedo, me deu bons estímulos, muita força e 

inspiração na vida. Também à minha irmã Kênia que me deu um grande suporte para a 

conclusão dessa fase. 

À minha namorada Ádna Érica, pessoa muito especial que vem sendo para mim uma 

grande companheira, me aconselhando e compartilhando os momentos bons e maus da vida. 

Aos meus grandes amigos(as) João Freire, Socorro Freire, Laura Freire, Diego e 

Vânia, sem os quais eu não seria capaz de iniciar esse mestrado. 

Ao meu professor e orientador Prof. Dr. Clodomiro, que sempre insistiu em extrair o 

melhor de mim durante todo esse tempo, além de buscar as melhores condições possíveis e se 

mostrar sempre disponível para que a pesquisa continuasse. 

Aos meus colegas mais próximos de pesquisa, com os quais compartilhei a maior parte 

desse tempo de mestrado e que muito me ajudaram nas minhas maiores dificuldades, além de 

estarem presentes no nosso tradicional café da tarde, que são: Jussier, Liliane, Jordana, 

Leonardo, Richelly, Rodrigo e Anne. 

Por fim, agradeço também ao suporte dado pelo Conselho Nacional de Pesquisa – CNPq 

(atual Conselho Nacional de Desenvolvimento Científico e Tecnológico). Também ao Prof. 

José Francismar de Medeiros e à equipe do Laboratório de Solos da UFERSA, pelo suporte 

dado nas análises. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Muitas pessoas sonham com o sucesso. Para 

mim, o sucesso somente pode ser atingido 

através de repetidos fracassos e da 

introspecção. De fato, o sucesso representa 

aquele 1% de seu trabalho que resulta 

exclusivamente dos 99% que são chamados de 

fracassos.  

- Soichiro Honda 



RESUMO 

Dados da produção salineira nas regiões próximas à cidade de Mossoró, no estado do Rio 

Grande do Norte – RN, mostram que são rejeitados em torno de 2,5 m³ de efluente (água-mãe) 

a cada 1 tonelada de sal produzido. Este efluente é rico em sais que podem ser extraídos, 

compostos de íons, como por exemplo: Na+1, K+1, Ca+2, Mg+2, Cl-1 e SO4
-2. Sob essa 

perspectiva, no presente trabalho buscou-se explorar rotas alternativas para a recuperação de 

sais por evaporação em condições controladas de laboratório. Para isso, a água-mãe foi 

submetida à evaporação estimulada por chapa aquecedora a 40 °C. Investigou-se a influência 

da umidade relativa do ar em 50 % (Ur 50 %) e 70 % (Ur 70 %), além da ação do plasma 

atmosférico catódico sob umidade relativa de 50 % (Ur 50 %_P). Durante a evaporação, a cada 

3 horas consecutivas, foram extraídos os sais produzidos na superfície da água-mãe (Flor de 

Sal – FS), os sais acumulados no fundo do recipiente (Sedimentado – Sed.) e alíquotas de 1 ml 

da água-mãe (Concentrado – Conc.), possibilitando análises mássica e química dos sais 

recuperados. Constatou-se que mudanças morfológicas ocorreram na FS obtida na condição sob 

tratamento do plasma, caracterizado pelo aumento da densidade de núcleos e redução do 

tamanho de grãos a valores 96,74 % menores que os gerados naturalmente. Considerando a 

evaporação em diferentes umidades, verificou-se que em 70 % de umidade (Ur 70 %) houve 

maior recuperação de sais da água-mãe por meio da FS (onde conseguiu-se extrair mais Ca+2 

que nas demais condições); na condição Ur 50 % mais sais foram recuperados por meio do Sed. 

(onde foi extraído mais Na+1 e Mg+2 que nas demais condições); e na condição Ur 50 %_P 

conseguiu-se estimular tanto uma maior recuperação de sais por FS como por Sed., compostos 

por sais consideravelmente mais ricos em K+1 que nas demais condições. Os experimentos, nas 

três condições, foram conduzidos durante a evaporação da agua de 1,235 g/cm³ até 1,261 g/cm³, 

nos quais foram comparadas grandezas tais como volume total médio evaporado, acidificação 

média da água-mãe e condutividade média da solução. 

 

Palavras-chave: recuperação e caracterização de sais; plasma atmosférico catódico em líquido; 

flor de sal; salinicultura. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



ABSTRACT 

Salt production data in the regions close to the city of Mossoró, in the state of Rio Grande do 

Norte - RN, show that around 2.5 m³ of effluent (bittern) is discarded for every 1 ton of salt 

produced. This effluent is rich in salts that can be extracted, composed of ions, such as: Na+1, 

K+1, Ca+2, Mg+2, Cl-1 and SO4
-2. From this perspective, the present work sought to explore 

alternative routes for the recovery of salts by evaporation under controlled laboratory 

conditions. For this, the mother liquor was subjected to evaporation stimulated by a heating 

plate at 40 ° C. The influence of relative air humidity in 50 % (Ur 50 %) and 70 % (Ur 70 %) 

was investigated, in addition to the action of atmospheric cathodic plasma under 50 % relative 

humidity (Ur 50 % _P). During the evaporation, every 3 consecutive hours, the salts produced 

on the surface of the bittern (Flower of Salt - FS), the accumulated salts at the bottom of the 

container (Sedimented - Sed.) and 1 ml aliquots of the bittern (Concentred - Conc.), enabling 

mass and chemical analysis of recovered salts. It was found that morphological changes 

occurred in the FS obtained in the condition under plasma treatment, characterized by an 

increase in the density of nuclei and a reduction in the size of grains to values 96.74 % lower 

than those naturally generated. Considering the evaporation in different humidities, it was 

verified that in 70 % of humidity (Ur 70 %) there was a greater recovery of salts from the bittern 

through the FS (where it was possible to extract more Ca+2 than in the other conditions); in Ur 

50 % condition more salts were recovered through Sed. (where more Na+1 and Mg+2 were 

extracted than in other conditions); and in the Ur 50 % _P condition, it was possible to stimulate 

both a greater recovery of salts by FS and Sed., composed of salts considerably richer in K+1 

than in other conditions. The experiments, in the three conditions, were conducted during the 

evaporation of water from 1.235 g/cm³ to 1.261 g/cm³, in which quantities were compared such 

as average total volume evaporated, average acidification of the bittern and average 

conductivity of the solution. 

 

Keywords: recovery and characterization of salts; atmospheric cathodic plasma in liquid; 

flower of salt; culture of salt production. 
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1. INTRODUÇÃO 

O volume de água residual da produção salina (água-mãe) gerado pode chegar em torno 

de 2,5 m³ a cada 1 tonelada de sal produzido, segundo dados dos produtores da região de 

Mossoró no Rio Grande do Norte - RN (ROCHA, 2001). Estas águas são ricas em diferentes 

sais recuperáveis, compostos principalmente por: Na+1, K+1, Ca+2, Mg+2, Cl-1 e SO4
-2. Este 

efluente é normalmente descartado ao mar e pode prejudicar o bioma da região (COSTA, 

2013a; GEERTMAN, 2000; SHIRAZI; ZAMANI; BAHADORAN, 2015). 

O aproveitamento da água-mãe pode ser por dessalinização ou recuperação de sais por 

meio das várias técnicas disponíveis que hoje são utilizadas (HUSSEIN; ZOHDY; 

ABDELKREEM, 2017; QASIM et al., 2015). Um dos seus componentes importantes é o 

magnésio (Mg), usado em ligas leves, na indústria de transportes, na engenharia biomédica, em 

suplementos alimentares e em fertilizantes (HAMDY MAKHLOUF; GAJARLA, 2020; 

HEAKAL; ELKHOLY, 2020; MELO et al., 2020), sendo as reações químicas, eletroquímica e 

evaporação fracionada técnicas muito utilizadas para sua extração (AMRULLOH et al., 2019, 

2020; SHIRAZI; ZAMANI; BAHADORAN, 2015). O potássio (K), por sua vez, muito usado 

para fertilizantes ou como alternativa para substituir o sódio (Na) na produção do sal light 

(FILIPINI et al., 2014; OLIVEIRA et al., 2016; VOGEL, 2011), pode ser extraído da água-mãe 

por técnicas como reações químicas, evaporação pura ou alternada com resfriamento, além da 

cristalização fracionada (GHARA et al., 2014; MAITI; GHARA; GHOSH, 2018; PAUL et al., 

2012; TRIVEDI et al., 2017). 

Os sais, quando atingem o limite de solubilidade, podem ser extraídos a partir da 

precipitação na superfície da água salina em forma de flor de sal (placas de sais sobrenadantes) 

ou como sais sedimentados no fundo do tanque, sendo a umidade relativa do ambiente um fator 

importante no processo (GEERTMAN, 2000; VIEIRA, 2015). Estudos preliminares realizados 

no Labplasma (Laboratório de plasma aplicado na agricultura, saúde e meio ambiente), 

mostraram que o plasma estimula a cristalização e precipitação (BARAUNA et al., 2017; 

FONTES et al., 2019a, 2019b), podendo assim ser usado na recuperação de sais, até mesmo em 

possíveis pré-tratamentos na dessalinização. 

Portanto, tendo em vista o potencial da água-mãe rica em sais, o presente trabalho 

pretende investigar a influência da umidade e do plasma em líquido, como ativador na 

cristalização. 
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1.1 OBJETIVOS 

Percebendo a umidade como fator importante na produção de sal e o plasma atmosférico 

catódico em líquido como ativador da cristalização de sais em soluções saturadas, podendo ser 

usado na recuperação de sais ou em pré-tratamentos na dessalinização, este trabalho objetivou 

investigar as suas influências em diversos parâmetros e variáveis. 

1.1.1 Objetivos Gerais 

 Investigar a influência do plasma atmosférico catódico na morfologia dos cristais 

da flor de sal, nas características físico-químicas da água-mãe, a sua capacidade de recuperação 

de sais e sua influência nas características químicas e estruturais dos cristais. 

 Analisar a influência da umidade relativa do ar (Ur) sobre características físico-

químicas da água-mãe, o mecanismo e cinética de precipitação, e características químicas e 

estruturais dos cristais. 

1.1.2 Objetivos Específicos 

 Investigar as alterações morfológicas na flor de sal produzida sob atuação do 

plasma atmosférico catódico; 

 Analisar as mudanças físico-químicas da água durante o processo de extração 

nas diferentes condições; 

 Caracterizar quimicamente os íons contidos na solução e nos sais extraídos da 

água-mãe; 

 Analisar a microestrutura das amostras de sais extraídos. 
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2. REFERENCIAL TEÓRICO 

Na produção salina, os diferentes sais ao atingirem seu ponto de saturação podem ser 

extraídos ao precipitarem, tanto como sais sedimentados no fundo do tanque (que forma o corpo 

de fundo), como na superfície da água salina em forma de flor de sal (placas de sais 

sobrenadantes) (GEERTMAN, 2000; VIEIRA, 2015). Após a extração dos principais produtos 

de interesse, o efluente (água-mãe) normalmente é descartado, mesmo sendo muito rico em 

outros sais que podem ser extraídos e têm sua importância comercial. Desta forma faz-se 

necessário uma explanação breve sobre a história, produção e o resíduo (água-mãe) da produção 

salineira do Rio Grande do Norte, bem como algumas alternativas para aproveitamento do 

mesmo, inclusive aplicação do plasma como estimulador da cristalização e recuperação de sais. 

2.1 BREVE HISTÓRICO 

O potencial salineiro do RN foi percebido há mais de 4 séculos, quando Jerônimo 

D’Albuquerque, em 1605, escreveu a seus filhos sobre a região salineira de Macau – RN e a 

formação de salinas que surgiam naturalmente. Na década de 50, com ações do governo de 

Juscelino Kubitschek, foi criado o Grupo de Trabalho para o Desenvolvimento do Nordeste – 

GTDN, resultando na criação também da Superintendência de Desenvolvimento do Nordeste – 

SUDENE. Entre 1963 e 1965 a SUDENE se empenhou na implementação da indústria de 

grande porte e modernização de setores artesanais, integrando a economia e agregando valor 

aos produtos. Na década de 60 ocorre um grande aumento na demanda de sal, devendo-se 

principalmente ao crescente desenvolvimento da indústria química no Brasil, fazendo com que 

fosse permitida e incentivada a entrada de capital estrangeiro e multinacionais no Nordeste para 

estimular a produção (CARVALHO; BEZERRA, 2004; COSTA et al., 2013; DINIZ; 

VASCONCELOS., 2019). 

A década de 70 foi marcada pela entrada do capital e companhias estrangeiras, 

desencadeando fortes mudanças como a contínua modernização do setor produtivo artesanal e 

ativação de grandes unidades produtoras. Em 1974 ocorre a inauguração do Terminal Salineiro 

de Areia Branca – RN conhecido como Porto-Ilha, construído com tecnologia americana, 

facilitando o escoamento para exportação do sal marinho. E em 1977 o Presidente Ernesto 

Geisel autoriza o estudo para implantação do Complexo Químico-Metalúrgico do Rio Grande 

do Norte, projeto este que até o momento não foi consolidado na região, que objetivava 

principalmente a produção da barrilha (carbonato de sódio: Na2CO3) e derivados da Álcalis do 

Rio Grande do Norte – ALCANORTE, além do aproveitamento de águas-mães residuais das 

salinas para extração de magnésio e outros derivados, o que seria um grande passo no 
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desenvolvimento tecnológico e econômico da cadeia produtiva do sal (CARVALHO; 

BEZERRA, 2004; CORTÊS, 2015; COSTA et al., 2013; DINIZ; VASCONCELOS., 2019). 

Nos últimos anos, além dos produtos tradicionais da produção salineira, um novo tipo 

de sal vem ganhando força no mercado gastronômico, chamado “flor de sal”. Graças ao domínio 

da técnica por parte dos produtores locais, sua comercialização torna-se ponto relevante no 

histórico da produção salina do RN (CARVALHO; BEZERRA, 2004).  Seu custo no mercado 

é cerca de 500 vezes o do sal refinado tradicional, em função das condições de obtenção, pureza 

e textura (BEZERRA et al., 2012; GEERTMAN, 2000). 

2.2 PRODUÇÃO SALINA NO RIO GRANDE DO NORTE 

O Rio Grande do Norte é o estado brasileiro que reúne condições geográficas e 

climáticas bastante favoráveis para extração do sal por evaporação da água do mar como: o 

acesso às águas do oceano Atlântico que penetram na região (Figura 1), exposição solar durante 

boa parte do ano, calor intenso e poucas chuvas. Desta forma o estado é responsável por frações 

que podem chegar a mais de 95 % da produção nacional de sal. O processo de extração consiste 

na obtenção de sais precipitados a partir da evaporação da água do mar confinada em 

reservatórios. Devido à evaporação a concentração salina da água aumenta, precipitando os sais 

que atingem seu limite de solubilidade. Assim, acompanhando a densidade da água, por meio 

de aerômetro ou densímetro (geralmente em escala Graus Baumé “ºBé”), e com a vivência do 

processo, pode-se acompanhar e prever a obtenção de diferentes sais em cada fase da 

evaporação. (COSTA et al., 2013; GEERTMAN, 2000). 

Figura 1-Principais regiões da zona salineira do estado do Rio Grande do Norte. 

Fonte:(COSTA, 2013a). 

 

O início da produção (Figura 2) ocorre com a captação da água do mar, “água virgem”, 

com densidade inicial em torno de 3,5 °Bé, por bombeamento ou comportas. Em seguida, a 

água é transferida para grandes reservatórios chamados tanques evaporadores, onde ocorre a 
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evaporação de grande parte de seu volume de água. Evaporando e passando de densidades em 

torno de 3,5 °Bé (aproximadamente 1,03 g/cm3) até atingir valores em torno de 26 °Bé 

(aproximadamente 1,215 g/cm3), são precipitados principalmente minerais como compostos de 

Fe2O3, CaCO3 e CaSO4, respectivamente. A água então (a 26 °Bé) é transferida para tanques 

menores, chamados cristalizadores, onde inicia a precipitação e ocorre o pico de produção do 

NaCl até atingir densidades entre 28 a 29 °Bé (aproximadamente entre 1,235 e 1,245 g/cm3). 

Após produzir o cloreto de sódio a água se torna um efluente, chamado de “água-mãe” (COSTA 

et al., 2013; GEERTMAN, 2000).  O volume gerado pode chegar em torno de 2,5 m³ de água-

mãe a cada 1 tonelada de sal produzido (ROCHA, 2001). 

Figura 2-Etapas da produção de sal por evaporação em uma salina. Fonte: (FERNANDES, 

2019). 

 

Para um manejo adequado da água-mãe, que deve ser praticado pelos produtores locais 

da nossa região, é necessário seguir as orientações de um Termo de Ajuste de Conduta - TAC 

(que consta nos autos da Peça de Informação n° 028/2007, da 3° Promotoria de Justiça da 

Comarca de Mossoró) que consiste no descarte controlado para o mar ou corpos d’água 

conforme o ciclo entre marés altas e baixas (RAYANA, 2020). Desta forma percebe-se que 

ainda há pouca regulamentação com relação ao descarte, ameaçando causar impactos 

ambientais com este resíduo altamente salino, afetando o bioma da região (BEZERRA et al., 

2012). Uma outra forma de manejo da água-mãe é a prática da recirculação, que consiste no 

bombeamento da água-mãe para os evaporadores, refazendo todo o ciclo de produção desde o 

início. No entanto esta prática não é comum entre os produtores locais, pois este efluente é 

muito rico em outros componentes indesejáveis em uma produção de NaCl mais puro. Algumas 
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alternativas são citadas como possíveis soluções para este cenário, como o acompanhamento 

da salinidade da água da região de descarte, bem como a capacidade de diluição da água-mãe 

descartada (FERNANDES, 2019). 

Após o período de precipitação do NaCl, ocorre a drenagem dos tanques cristalizadores 

e o sal é colhido por máquinas e transportado para o sistema de lavagem, que é feita com água 

salgada da própria salina, pois a água doce diluiria o sal. Após a lavagem o sal é empilhado, 

com auxílio de esteiras e máquinas (Figura 3), na área de estocagem, para posterior 

beneficiamento (Figura 4). Nos períodos de chuva a produção de sal cai consideravelmente, 

pois dificulta a evaporação e produtividade das salinas. Desta forma os fenômenos naturais das 

estações secas ou estiagens muitas vezes estimulam o desenvolvimento desta atividade 

econômica tão importante para o estado (BEZERRA et al., 2012). 

Figura 3-Empilhamento do sal, depois de lavado, na região da Costa Branca brasileira. Fonte: 

(FERNANDES, 2019). 
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Figura 4-Pilhas de sal na região da Costa Branca brasileira. Fonte: (FERNANDES, 2019). 

 

Figura 5-Região produtora onde foi coletada a água-mãe. Fonte: adaptado de (COSTA, 2010). 

 

No estado, a salinidade da água do mar é considerada ideal e a qualidade do sal é 

superior às demais regiões, o que colabora para a produção de um NaCl mais puro 
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(CARVALHO; BEZERRA, 2004). Além disso, o favorecimento geográfico (Figura 5 e Figura 

6) permite que as águas do oceano penetrem no território do estado (por meio do estuário) de 

modo a viabilizar o grande potencial e produção salineira da região (COSTA, 2013a). 

Figura 6-Estuário Rio Apodí-Mossoró abastece as salinas da região. Fonte: adaptado de 

(NASA EARTH OBSERVATORY, 2019). 

 

2.3 SAIS SEDIMENTADOS 

Dos sais sedimentados durante a produção salina parte deles cristaliza e sedimenta entre 

3,5 e 26 °Bé, principalmente o Fe2O3, CaCO3 e CaSO4. E parte sedimenta entre 26 e 29 °Bé, 

principalmente NaCl. Além do NaCl, as propriedades destes outros sais vêm sendo exploradas 

e pesquisadas para fins diversos, mostrando-se como possíveis alternativas para suas aplicações 

e aproveitamento. 

O óxido de ferro III (Fe2O3) junto ao óxido de titânio (TiO2), são capazes de formar 

nanopartículas de Fe2O3-TiO2, que vem sendo usados em pesquisas como soluções antialgas na 

água marinha, promovendo pré-tratamentos ecológicos fotocatalíticos (sob luz visível) da água 

do mar para fins industriais. O Fe2O3 também vem sendo pesquisado como nanopartículas que, 

juntamente com o NaCl, reduzem o efeito do estresse da salinidade em plantas 

(BANIAMERIAN et al., 2020; MORADBEYGI et al., 2020). 

Trabalhos foram feitos utilizando-se do CaCO3, juntamente com NaCl, para analisar seu 

desempenho na respiração do solo. O carbonato de cálcio vem mostrando resultados também 

em pesquisas envolvendo materiais biopoliméricos extracelulares e bioprecipitação. Com o 

carbonato de cálcio combinado a outros materiais, é possível provocar a retenção de sulfato de 
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sódio e assim a recuperação de petróleo (ERCOLE et al., 2012; JAVORNIK et al., 2015; 

SETIA et al., 2010). 

O CaSO4 é um composto residual da indústria salineira que sedimenta formando crostas 

de um sal de aspecto mais grosseiro chamados de “carago cru” ou “malacacheta”. Este sal é 

composto principalmente por gipsita (CaSO4.2H2O) que depois de um processo de calcinação 

se torna um gesso de resíduo salino, também chamado de “salgesso” (CaSO4.0,5H2O) que pode 

ser aplicado na construção civil. Pesquisas mostram que as características do salgesso estão 

dentro das normas e que ainda podem ser melhoradas ajustando tempo e temperaturas no 

processo de calcinação (COSTA, 2013b; GOMES, 2012; ROCHA, 2017). 

Pesquisas vem sendo feitas explorando também as propriedades do NaCl em aumentar 

a capacidade de bioextração da quinoa, pois na presença de cloreto de sódio a quinoa conseguiu 

acumular mais cromo do solo em suas raízes e mais ferro em suas folhas. Desta forma, na 

presença de NaCl, a quinoa pode aumentar sua capacidade de bioextração do Cr, permitindo 

um solo mais propício a outros cultivos. Em outros estudos o NaCl estimula o aumento de 

massa das raízes e induz o acúmulo de outros íons nas plantas (GUARINO et al., 2020; 

ORREGO et al., 2020). 

2.4 FLOR DE SAL 

A indústria salineira tem grande potencial a ser explorado e pesquisado, visando extrair 

outros produtos além do que atualmente é produzido. E nos últimos anos vem-se explorando 

um novo produto que pode ser extraído em meio ao processo de produção que é a “flor de sal”. 

Este produto constitui-se de um fino filme salino que surge e permanece flutuando na 

superfície da salmoura (Figura 7), composta de pequenos cristais, principalmente de NaCl. A 

flor de sal é produzida de uma forma mais artesanal e menos industrializada que o sal comum. 

Depois de recolhida manualmente e seca naturalmente ao sol, não é submetida a intenso 

processo industrial (DONADIO et al., 2011). O cultivo da flor de sal pode ser uma atividade 

bastante lucrativa pois sua produção é barata e o produto bastante valorizado no mercado atual. 

Um fator importante é que para a produção da flor de sal não são necessárias grandes áreas, e 

sendo de caráter artesanal, pequenas salinas podem ser administradas por grupos familiares, se 

tornando uma fonte de renda mais comum para as populações nas regiões hipersalinas (COSTA, 

2013a). 

Sua estrutura consiste de cristais porosos (causa da sua baixa densidade), pequenos e 

muito unidos, formando placas. Ela surge principalmente como nucleação primária, um tipo de 

nucleação provocada apenas por supersaturação, que ocorre em sistemas que não contêm 

impurezas ou pequenos cristais pré-existentes que possam induzir a nucleação e cristalização 
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(RODRIGUES et al., 2011; VIEIRA, 2015). Estes cristais (de cristalização primária) ou 

impurezas pré-existentes são chamados de “sementes” (seeds), que funcionam como núcleos já 

formados, induzindo a cristalização secundária a partir deles, servindo assim como pontos de 

nucleação (ALAMDARI et al., 2008). 

Figura 7-Flor de sal: a) coleta em tanques cristalizadores; b) imagem em lupa zoom de 7,5 X; 

c) imagem em lupa zoom de 30 X. Fonte: adaptado de (VIEIRA, 2015). 

 

O arranjo dos cristais tende a ter um formato de menor energia livre de superfície 

possível, crescendo ou coalescendo-se a outros cristais. No caso da flor de sal são basicamente 

três fases: fase de nucleação dos cristais na superfície; em seguida vem a fase de crescimento 

dos cristais e, por fim, a fase de união entre eles por crescimento de borda, provocando a 

formação de placas. Portanto as placas se formam e crescem tanto pela a união entre cristais 

como pelo aumento de suas dimensões (WILLIAM D. CALLISTER; RETHWISCH, 2012). 

A flor de sal se forma quando a camada superficial da água fica supersaturada, por uma 

combinações de fatores como: evaporação na superfície por energia termosolar, ventos leves e 

frios ou clima seco e calor intenso (STEINHORN, 1983; VIEIRA, 2015). Ao mesmo tempo 

que a radiação solar e o clima seco ajudam na evaporação, a superfície do cristalizador é 

resfriada pelo vento leve do clima frio, exercendo uma troca de calor com a superfície da água, 

reduzindo sua capacidade de dissolução dos íons, promovendo uma supersaturação da camada 

superficial da água e desencadeando a cristalização. 

A nucleação e o crescimento ocorrem em meios supersaturados, seja pelo aumento na 

concentração (evaporação do solvente, por exemplo) ou por redução da temperatura (BORDUI, 

1987). Com a supersaturação, os íons diluídos na água salina, principalmente “Na+” e “Cl-“ que 

são os componentes mais abundantes na água do mar, se combinam, já que não estão mais 

solvatados, formando estruturas cristalinas de sal, que aos poucos vão se unindo e formando 

aglomerados maiores e placas, como ilhas salinas flutuantes. 
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2.5 ALTERNATIVAS PARA ÁGUA-MÃE 

A água-mãe, como efluente residual da produção salineira, vem sendo bastante 

pesquisada em muitos lugares do mundo, tendo em vista sua rica composição em sais e minerais 

economicamente importantes, compostos por exemplo de: Na+1, K+1, Ca+2, Mg+2, Cl-1 e SO4
-2. 

No entanto, ainda não chama a atenção dos produtores locais da nossa região a extração destes 

sais. O aproveitamento da água-mãe pode ser para fins de dessalinização ou recuperação de sais 

por meio das várias técnicas disponíveis que hoje são utilizadas (HUSSEIN; ZOHDY; 

ABDELKREEM, 2017). Neste tópico iremos abordar alguns dos principais íons e sais 

recuperáveis da água-mãe que hoje possuem uma importante demanda, um pouco das técnicas 

utilizadas, bem como sua aplicação em algumas pesquisas. 

O magnésio (Mg+2) é um dos minerais de maior interesse presentes na água-mãe, tendo 

em vista sua importância na metalurgia para a composição de ligas leves, na indústria de 

transportes, na engenharia biomédica, no ramo nutricional para a produção de suplementos e 

na agronomia em compostos fertilizantes (HAMDY MAKHLOUF; GAJARLA, 2020; 

HEAKAL; ELKHOLY, 2020; MELO et al., 2020). As reações químicas são bastante utilizadas 

para uma extração mais seletiva de compostos, como exemplo é possível citar a extração de 

carbonato de magnésio (MgCO3) que pode ser obtido a partir da mistura de carbonato de sódio 

(Na2CO3) com água-mãe rica em cloreto de magnésio (MgCl2). Também é possível citar a 

extração de hidróxido de magnésio (Mg(OH)2) da água-mãe que pode ser feita usando 

hidróxido de sódio (NaOH), bem como a extração de óxido de magnésio (MgO) por hidróxido 

de amônio (NH4OH). A estruvita ou fosfato de amônio e magnésio (MgNH4PO4,6H2O), muito 

usado como fertilizante, pode ser obtida utilizando-se de resíduos industriais de carbonato de 

amônio ((NH4)2CO3, como fonte de N), ácido polifosfórico (P2O5(H2O)<3 como fonte de P) e 

água-mãe (como fonte de Mg) (APRIANI; HADI; MASDUQI, 2019; DONG et al., 2017, 2018; 

LI et al., 2019b; SANGHAVI et al., 2020; SHAHJOOEI; HORMATI; REZAI, 2019). Há 

também trabalhos recentes de recuperação de magnésio por eletroquímica e evaporação 

fracionada (AMRULLOH et al., 2019, 2020; SHIRAZI; ZAMANI; BAHADORAN, 2015). 

O potássio (K+1), por sua vez, muito usado para fins agronômicos como fertilizantes, 

também é um dos componentes mais valorizados contidos na água-mãe. Além disso o potássio 

vem sendo visto como alternativa para a produção do sal light, substituindo, por exemplo, até 

50 % do sódio presente nos sais comumente consumidos, podendo ser indicado principalmente 

aos hipertensos (FILIPINI et al., 2014; OLIVEIRA et al., 2016; VOGEL, 2011). Sua extração 

da água-mãe, dentre outras alternativas, pode ser por meio de evaporação pura ou evaporação 

alternada com resfriamento, que reduz a capacidade de dissolução de sais na água. Técnicas 
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envolvendo reações químicas seletivas também são usadas para a recuperação de potássio da 

água-mãe. O ácido tartárico (C4H6O6) pode ser aplicado para a precipitação seletiva do 

bitartarato de potássio (KC4H5O6) e posterior decomposição e obtenção de nitrato de potássio 

(KNO3) da água-mãe. Bem como o uso de bitartarato de potássio como intermediário para a 

obtenção de compostos como, por exemplo, sulfato de potássio e amônio (H4KNO4S) e fosfato 

mono potássico (KH2PO4) a partir da água-mãe. O sulfato de potássio (K2SO4) também pode 

ser obtido a partir do sal misto cainita (KClMgSO43H2O) extraído da água-mãe por 

cristalização fracionada (GHARA et al., 2014; MAITI; GHARA; GHOSH, 2018; PAUL et al., 

2012; TRIVEDI et al., 2017). 

O lítio vem mostrando uma importância cada vez maior na construção de aeronaves, na 

indústria espacial, automotiva, energia nuclear, bem como em sistemas de armazenamento de 

energia, passando assim por uma crescente demanda. Países como Austrália, Canadá, Brasil e 

China extraem esse metal principalmente a partir de minerais sólidos, já o Chile, Argentina e 

EUA investem na sua recuperação a partir da água-mãe (principalmente em regiões áridas), 

sendo o carbonato de lítio (Li2CO3) o componente de maior interesse final. Com o aumento da 

demanda do Li+, a água-mãe vem sendo cada vez mais explorada neste sentido. Entre os 

métodos atuais de extração de lítio da água do mar, a adsorção por peneiras de dióxido de 

manganês (MnO2) foi considerada a mais promissora para aplicação industrial 

(BISHIMBAYEVA et al., 2018; LIU et al., 2015). 

Dentre as demais ações de aproveitamento da água-mãe, também é possível citar a 

recuperação de sais com alta ou baixa concentração de NaCl por meio da evaporação ou 

extração por descompressão (APRIANI; HADI; MASDUQI, 2018; ZHOU et al., 2010; 

ZUÑIGA, 2013). Além disso a água-mãe, junto com a aplicação da técnica de osmose direta, 

vem sendo estudada como auxiliar em processos de extração de fosfato de águas residuais 

domésticas, bem como em processos de concentração de sacarose de cana-de-açucar 

(HONMANE et al., 2018; MONDAL et al., 2015; XUE et al., 2020). 

2.6 PRINCIPAIS TÉCNICAS DE DESSALINIZAÇÃO 

Apesar deste trabalho ter o foco na recuperação de sais a partir da água-mãe, a 

dessalinização é uma outra via que vale a pena ser citada como forma de reaproveitar esse 

efluente, uma vez que o plasma também pode ser aplicado como pré-tratamento do processo. 

Das principais técnicas de dessalinização é possível destacar o uso das membranas de troca 

seletiva, aplicadas nos principais sistemas de separação de solutos em líquidos como: troca 

catiônica; troca aniônica; osmose direta e reversa. Há também outras formas de dessalinização 

e arranjos com membranas que podem auxiliar na eficiência das separações (KIM, 2011). 
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Figura 8-Ilustração explicativa: a) na osmose direta a água do mar é separada, por membrana, 

de uma solução concentrada; b) a membrana, por pressão osmótica, permite apenas a passagem 

da água, diluindo a solução concentrada; c) na osmose reversa a água do mar é pressionada 

contra uma membrana; d) a membrana permite apenas a passagem de água pura. Fonte: 

adaptado de (QASIM et al., 2015). 

 

A osmose direta (Figura 8 a) e b)) funciona baseada na diferença de pressão osmótica 

nas faces de uma membrana especial, que fica entre uma água menos concentrada de sais e uma 

água mais concentrada de sais. Permitindo a passagem de solvente (água) através da membrana, 

e rejeitando o soluto (sais), da água menos concentrada para a mais concentrada. Dessa forma, 

a osmose direta permite naturalmente que a água do meio menos concentrado atravesse a 

membrana e dilua a água mais concentrada de sais. Já a osmose reversa força o movimento 

contrário da osmose direta, aplicando pressão (maior e contrária à pressão osmótica) sobre a 

solução mais concentrada, de forma que apenas a água atravessa a membrana e os sais 

permanecem retidos. Para isso, a osmose reversa necessita da membrana e de sistemas de 

bombeamento, enquanto que a osmose direta necessita apenas da membrana dividindo os 

fluidos de concentrações diferentes (QASIM et al., 2015). 

As membranas de troca aniônica inicialmente vêm impregnadas com cátions (por 

exemplo: NH3
+, NRH2

+, NR2H
+ e NR3

+) em seus poros. A sua função é rejeitar cátions (íons 

positivos como, por exemplo: K+1, Ca+2, Na+1 e Mg+2) e permitir a passagem de ânions (íons 

negativos como, por exemplo: SO4
- 2, CO3

- 2, Cl-) presentes no líquido que se deseja purificar. 

Já a membrana de troca catiônica vem inicialmente enriquecida com ânions (como SO3
-, COO-

e PO3
2-) e aqui ocorre o oposto do caso anterior, sendo a função desta membrana rejeitar ânions 

e permitir a passagem de cátions presentes no líquido. Com base nessa ideia, diferentes arranjos 

e sistemas de dessalinização e separações de solutos de solventes são concebidos. Como, por 

exemplo, a destilação por membrana a vácuo, que envolver a redução de pressão em um 
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sistema, provocando a evaporação e separação de soluto e solvente (AZIMI et al., 2020; 

HASSANVAND et al., 2017; SØRENSEN; LAM; SUDHOFF, 2014). 

Figura 9-Processo da eletrodiálise. Fonte: adaptado de (HASSANVAND et al., 2017). 

 

A eletrodiálise (Figura 9) é uma técnica que também emprega camadas de membranas 

seletivas em meio a uma solução submetida à diferença de potencial gerando campo elétrico 

(polos negativo e positivo, cátodo e ânodo, respectivamente), provocando o movimento de íons 

negativos e positivos na solução. As membranas seletivas servem para permitir e garantir que 

apenas cátions passem por ela e se aproximem do cátodo, e apenas ânions se aproximem do 

ânodo. Atraindo assim os íons da solução para as extremidades do recipiente, permitindo uma 

água mais pura no centro (AZIMI et al., 2020). 

Algumas formas de aproveitamento de energias renováveis também são usadas para 

dessalinização, como a geotérmica que usa do calor proveniente do subsolo para separação da 

água dos sais. Bem como a energia solar, inclusive bastante usada na produção salina 

tradicional, que pode ser usada na destilação para a obtenção de água potável. Sem falar que 

estas fontes de energias podem ser recombinadas em sistemas complexos otimizados e mais 

eficientes (CHANDRASEKHARAM et al., 2019; COLMENAR-SANTOS et al., 2020; 

MOLLAHOSSEINI et al., 2019). 

A flotação é outra técnica bastante utilizada para separação de sais e minerais de 

soluções. Consiste no borbulhamento por injeção de ar na parte inferior de um recipiente 

abastecido com solução contendo diferentes compostos hidrofílicos (geralmente iônicos ou 

polares) e hidrofóbicos (geralmente apolares), que se deseja separar. Naturalmente as bolhas 

sobem por empuxo carregando consigo os compostos hidrofóbicos adsorvidos para a superfície, 

formando uma espuma, enquanto os hidrofílicos permanecem na solução. Com o auxílio de 

reações químicas e aditivos pode-se tornar partículas hidrofílicas em hidrofóbicas 

(hidrofobizadas) e hidrofóbicas em hidrofílicas (hidrofilizadas), e assim explorar outras formas 

de seletividade. As partículas hidrofóbicas/hidrofobizadas são transportadas por flotação 
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verdadeira, e as partículas hidrofílicas/hidrofilizadas podem ser transportadas por flotação por 

arraste hidrodinâmico ou aprisionamento mecânico (Figura 10). Esta técnica é bastante usada 

no setor de mineração e separação seletiva de sais (LIU et al., 2019; NGUYEN; EVANS, 2004; 

SANTANA, 2011). 

Figura 10-Representação de flotação verdadeira e por arraste hidrodinâmico ou aprisionamento 

mecânico. Fonte: adaptação de CAPPONI, 2009 apud (SANTOS, 2010). 

 

A biossorção também é uma técnica de separação de metais e outros resíduos das águas 

por meio de matéria orgânica viva ou morta. Pesquisas mostram resultados de separação de íons 

de cadmio, cobre e arsênico por meio de algas marinhas e extrato de carambola, bem como 

extração de corantes com uso de bagaço de cana (ANDRADE SIQUEIRA et al., 2020; 

GOSIACO et al., 2019; SULAYMON; MOHAMMED; AL-MUSAWI, 2013). 

2.7 PLASMA EM LÍQUIDO 

O plasma atmosférico ocorre por meio da ionização de um gás que é submetido a uma 

diferença de potencial, provocando uma descarga de elétrons. Esta descarga pode ser usada para 

diferentes fins, pois sua interação com o ar atmosférico e deste com o líquido, produz diferentes 

eventos que dão origem às mais diversas aplicações do plasma em líquidos (Figura 11). Um 

destes eventos é a formação de espécies reativas compostas da recombinações de oxigênio, 

nitrogênio e hidrogênio (que possuem efeito oxidante) além da produção de elétrons solvatados 

(com forte efeito redutor) e efeito sputtering, que consiste na retropulverização de íons ou 

gotículas do líquido da superfície, devido às colisões iônicas do plasma com o líquido 

(GOPALAKRISHNAN et al., 2016; KANEKO et al., 2017; PENG et al., 2018; PERINBAN; 

ORSAT; RAGHAVAN, 2019; RUMBACH; CLARKE; GO, 2017; SIGMUND, 1981; ZHOU 

et al., 2018). 
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Figura 11-Fenômenos físico-químicos na interface plasma líquido. Fonte: adaptado de 

(PERINBAN; ORSAT; RAGHAVAN, 2019). 

 

Desses efeitos, várias aplicações estão sendo atualmente utilizadas comercialmente ou 

ainda em nível de pesquisa como a de apoptose de células cancerígenas, em equipamentos para 

procedimentos cirúrgicos e conservação de alimentos (GAY-MIMBRERA et al., 2016; GUO 

et al., 2018; MATEU-SANZ et al., 2020; PATANGE et al., 2019; STALDER et al., 2001; 

WOLOSZKO; STALDER; BROWN, 2002; YAN et al., 2015). 

A aplicação do plasma atmosférico como potencial auxiliar na extração de sais vem 

mostrando resultados importantes em alguns trabalhos que nosso grupo vem desenvolvendo 

(Laboratório de Plasma Aplicado na Agricultura, Saúde e Meio Ambiente – LabPlasma). Uma 

maior precipitação de sais diluídos em soluções é notada quando a solução salina é submetida 

a tratamento por descarga de plasma (BARAUNA et al., 2017; FONTES et al., 2019a, 2019b), 

como é possível observar na Figura 12. 

Figura 12-Cristalização em solução salina: a) não tratada por plasma e b) tratada por plasma. 
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3. METODOLOGIA 

Este trabalho, basicamente, consistiu em evaporar a água-mãe, extrair os sais que 

surgiram tanto na superfície da água como sais sedimentados no fundo do recipiente, ao mesmo 

tempo que se coletou amostras da água para análise (Figura 13). Esse procedimento foi repetido 

para três condições diferentes, a saber: evaporação em umidade de 70 %; evaporação em 

umidade de 50 % e evaporação ativada por plasma em umidade de 50 %. Foram realizadas 

medições de parâmetros como densidade, pH, condutividade elétrica e pesos dos sais. 

Posteriormente foram feitas análises morfológicas da flor de sal, das composições químicas dos 

íons presentes nas amostras de sais extraídos e na água-mãe, além das microestruturas dos 

cristais de sais da flor de sal e sais sedimentados.  

Figura 13-Íons presentes na água-mãe que podem formar flor de sal, sal sedimentado ou 

permanecerem diluídos na solução, conforme seu estado preferencial. 

 

Os experimentos foram realizados em laboratório, sob condições controladas de 

temperatura e umidade. Água-mãe, obtida na salina Maranhão (Grossos-RN), foi aquecida 

sobre uma chapa aquecedora para estimular a evaporação. Para isso foi usado um recipiente de 

polipropileno (pp) contendo 300 ml de água-mãe, sobre a chapa aquecedora a 40 °C. Todas as 

observações, coletas de amostras e dados foram feitas em triplicata para cada condição imposta. 
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A Figura 14 dá detalhes do arranjo experimental utilizado para estudo da evaporação 

térmica da água-mãe (na condição de 50 % umidade). Na Figura 15 estão os detalhes do arranjo 

experimental para o estudo da evaporação ativada por plasma. Na condição de evaporação com 

umidade de 50 % (Ur 50 %) e na condição de evaporação ativada por plasma em atmosfera de 

umidade 50 % (Ur 50 %_P), os experimentos ocorreram em laboratório fechado, climatizado 

com condicionador de ar mantendo o ambiente em média a 25 °C. Na condição de evaporação 

com umidade de 70 % (Ur 70 %), o experimento ocorreu no mesmo laboratório fechado, 

climatizado com condicionador de ar mantendo o ambiente em média a 25 °C, adicionando ao 

aparato um umidificador de ar (próximo ao recipiente contendo água-mãe) para manter a 

umidade relativa do ar média em torno de 70 % (Figura 16). 

Figura 14-Aparato para a condição de Ur 50 %. 
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Figura 15-Aparato para a condição de Ur 50 %_P. 

 

Nas três condições, os experimentos foram iniciados com água-mãe em densidade de 

1,235 g/cm3 e ocorreram até que a água-mãe atingisse densidades aproximados a 1,261 g/cm³, 

após evaporação. 

Três termopares foram utilizados para medir periodicamente a temperatura em três 

pontos distintos em todas as condições do experimento. Os termopares foram fixados numa 

plataforma flutuante, posicionados no centro do recipiente, sendo um deles em contato com a 

superfície da água (T2) e os demais posicionados 1 cm acima (T1) e 1 cm abaixo da superfície 

da solução (T3). As temperaturas e umidades do ambiente próximo ao aparato também foram 

monitoradas com termo-higrômetro. 
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Figura 16-Aparato para a condição de Ur 70 %. 

 

As seguintes medidas foram realizadas na água-mãe em diferentes intervalos de tempo: 

pH, por meio de um pHmetro de bancada Bel (modelo PHS3BW com eletrodo de vidro Kasvi, 

modelo K38-1465, acoplado); condutividade elétrica, com auxílio de condutivímetro (medidor 

portátil impermeável de CE/Resistividade/TDS/NaCl Hanna, modelo HI98192); e densidade, 

usando um picnômetro (de 25 ml). Para monitorar a taxa de evaporação, o recipiente foi 

previamente calibrado levando em conta uma relação “Volume (ml) x Nível da Água (cm)” e 

assim, com o a redução do nível, pôde-se estimar  o volume evaporado com o tempo. Também 

foram acompanhadas as concentrações de nitrato (NO3
-) e nitrito (NO2

-) por meio de fita 

indicadora (quantofix sulfito 10-1000 mg/L).  

Estes dados foram registrados simultaneamente às coletas da flor de sal (FS), as quais 

foram realizadas com auxílio de peneira. A cada 3 horas consecutivas 1 ml da solução (Conc.) 

era coletada com pipeta de pasteur e todo o sal sedimentado no fundo do recipiente (Sed.) 

separado do restante da solução por decantação.  

O intervalo de tempo (coletas e análises a cada 3 horas) foi determinado com base em 

experimentos preliminares, onde se observou que a flor de sal durava, em média, 3 horas para 

ser completamente gerada na superfície (Figura 17). Uma vez que, decorrido esse tempo, seu 

peso seria maior que o empuxo, fazendo com que a mesma afunde e sedimente no fundo do 

recipiente, misturando-se com outros sais naturalmente precipitados no volume da solução.  

Então, para retirar o material de forma a manter sua composição química, a flor de sal foi 

coletada ainda na superfície, após 3 horas. 
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Figura 17-Ciclo de produção de flor de sal, monitoramento e coleta de amostras nas condições 

Ur 50 % e Ur 70 %: a) nucleação; b) aumento dos cristais; c) coleta da FS; d) medições dos 

parâmetros de interesse e coleta do Conc. e Sed. 

 

Na condição de Ur 50 %_P, ocorridas no mesmo ambiente e condição de Ur 50 %, após 

passados os primeiros 20 minutos, tempo necessário para a nucleação dos primeiros cristais na 

superfície (Figura 18), a fonte de plasma atmosférico catódico foi acionada (nas configurações 

de 1 kHz e 6,3 kV) e desta forma foram feitas aplicações pontuais, com eletrodo de aço cirúrgico 

(diâmetro x comprimento: 1,2 x 40 mm) a 3 mm acima da superfície da água-mãe, durante 20 

minutos (Figura 19). O plasma foi aplicado na solução ainda sob aquecimento mantido a 40 °C 

e então, 2 horas e 40 minutos depois da aplicação do plasma, a flor de sal foi coletada 

(completando as 3 horas de formação). Após as coletas de amostras e demais dados de interesse, 

reiniciou-se o processo: foram novamente aguardados 20 minutos para uma nova aplicação de 

descarga de plasma, e assim seguiu-se o ciclo durante todo o experimento. 
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Figura 18-Primeiros cristais de flor de sal nucleados na superfície: a) recipiente com os 

primeiros cristais nucleados; b) cristais fotografados por lupa zoom de 135 X. 

 

Figura 19-Ciclo de produção de flor de sal, com aplicação de plasma, coletas e monitoramento 

em Ur 50 %_P: a) nucleação b) aplicação do plasma e surgimento de ponto de concentração 

salina; c) aumento dos cristais; d) coleta da FS; e) medições dos parâmetros de interesse e coleta 

de Conc. e Sed. 

 

A flor de sal que surgiu nas soluções tratadas a plasma apresentou um ponto de 

concentração salina (neste trabalho sendo referido como PCS), precisamente no local em que a 

descarga de plasma entrou em contato com a solução. Em seguida ocorreu o surgimento de uma 

coluna salina (neste trabalho sendo referido como CS) ligando o PCS ao eletrodo. Então este 

PCS foi separado do restante da flor de sal e foi submetido à secagem, para análise de suas 

características morfológicas, químicas e microestruturais. 
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Ao término do experimento, as amostras coletadas nas três condições (de FS, Conc. e 

Sed.) foram postas em estufa a 60 °C para secagem até o peso permanecer constante. Da 

alíquota da solução (1 ml), depois de seca, permaneceram apenas os sais. Após secadas, suas 

massas foram registradas para efeitos de comparação. Em seguida, foram extraídas de cada 

amostra desses sais (FS, Conc. e Sed. das três condições), 20 mg para serem diluídas em 50 ml 

de água deionizada, resultando numa concentração de 400 mg/L, solução esta que foi submetida 

às análises químicas (a parte da FS da condição Ur 50 %_P usada para fazer a solução foi o 

PCS). Também foram analisadas as morfologias por lupa estereoscópica (Nikon MSZ 18 

acoplada à câmera Nikon DS-F12 e sistema digital de aquisição de imagens junto ao software 

NIS elements Br) e microscopia eletrônica de varredura (MEV - Tescan Vega 3 com filamento 

de tungstênio operando a 20kV) dos sais de FS de Ur 50 % e Ur 50 %_P e difração de raios – 

x (DRX – difratômetro Shimadzu, modelo XRD-6000, operando a 40 kV e 30 mA, com tubo 

de radiação CuKα (λ = 1,5409 Å), ângulos de varredura de 20-80 °, com uma etapa angular de 

0,02 ° e intensidades registradas por 0,6 s em cada etapa) para caracterização microestrutural 

da FS e Sed. das condições Ur 50 %, Ur 50 %_P e Ur 70 %. Os diagramas do DRX foram 

interpretados com software X’pert Highscore Plus v.3.0.5, da PANalytical, baseado nos bancos 

de dados do ICSD (Inorganic Crystal Structure Database) e COD (Crystallography Open 

Database). 

As análises químicas para determinação dos íons foram feitas da seguinte forma:  Sódio 

(Na+1) e Potássio (K+1) em espectrômetro de emissão atômica por chama (modelo) 

(equipamento foi calibrado com soluções padrões de 2, 4, 6, 8, 10 e 20 mg/L de Na+1 e 2, 4, 6, 

8, 10 e 20 mg/L de K+1); Cálcio (Ca+2) e Magnésio (Mg+2) em espectrômetro de absorção 

atômica por chama (Digimed, modelo DM-62, calibrado com soluções de 10, 20 e 30 mg/L de 

Ca e 2, 4 e 6 mg/L de Mg); Cloro (Cl-1) pelo método de Mohr (Solução Titulante a 0,01 mol/L 

de AgNO3 e Indicador a 5% de K2CrO4) e Sulfato (SO4
-2) foi determinado por diferença. 
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4. RESULTADOS E DISCUSSÃO 

4.1 MORFOLOGIA DOS CRISTAIS DE FLOR DE SAL ATIVADOS POR PLASMA 

Durante a evaporação, no ponto onde o eletrodo (cátodo) ficou posicionado 3 mm acima 

da superfície da água-mãe, foram observados a formação do PCS e posterior surgimento da CS 

durante a produção da FS. Cada PCS que surgiu mostrou formas e aspectos diferentes, mas as 

principais características constantemente percebidas foram: a coloração de um branco intenso 

e concentrado; e os cristais gerados eram bem menores e mais aglomerados. Já na flor de sal 

gerada sem influência do plasma os cristais mostraram-se com aspecto visual homogêneo em 

relação as suas dimensões e distribuição, além de serem transparentes e maiores (comparados 

à cristalização por plasma). Alguns casos de PCS e observações relevantes a seguir serão 

comentados. 

Na Figura 20 temos cristais de flor de sal sendo gerados sem a influência do plasma. 

Percebe-se, pela sua morfologia, cristais de dimensões e distribuição homogênea, sendo a 

transparência uma qualidade característica deles. Estes cristais nucleiam naturalmente, e 

preferencialmente, por cristalização primária devido à própria condição de saturação da solução 

e limite de solubilidade dos sais, em meio a um ajuste cadenciado do sistema. 

Figura 20-Flor de sal formada na superfície da água-mãe sem estímulo do plasma. 
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Na Figura 21 temos as fases da formação do PCS. Ao iniciar a aplicação do plasma 

observa-se o acúmulo de sais no eletrodo (aos 10 segundos). É possível que estes sais sejam 

formados devido a ação do cone de Taylor  (HUANG et al., 2014), que surge por interação com 

forte campo elétrico e aquecimento localizado, produzindo vapores e gotículas de água-mãe ao 

redor da descarga, resultando numa ponte salina vertical. A combinação da evaporação local e 

de alinhamento dos dipolos das camadas de solvatação dos íons, resulta numa alta taxa de 

nucleação de cristais (LESAINT, 2016). Dessa forma ocorre um acúmulo de sais precisamente 

no pronto de aplicação (PCS) na FS, superfície da água-mãe (aos 94 segundos). Dando 

continuidade a este processo, tendo sais depositados no eletrodo e o PCS já formado, ocorre o 

surgimento da CS que liga o PCS ao cátodo (aos 950 segundos) (MANAHAN, 2013; SHIRAI 

et al., 2014). 

Figura 21-Fotos de momentos característicos na formação do PCS: a) cátodo a 3 mm acima da 

água-mãe; b) início da descarga de plasma e acúmulo de sais no eletrodo; c) início da formação 

do PCS; d) aumento de área do PCS; e) formação de CS ligando eletrodo ao PCS; f) PCS unido 

ao eletrodo por CS; g) PCS totalmente formado. 

 

O PCS formado pode ser observado com mais detalhes na Figura 22, após a aplicação 

do plasma durante 1200 segundos, em água-mãe a 1,235 g/cm³, gerou uma área (PCS) de 192,3 

mm² de cristalização estimulada. Observa-se no PCS cristais de morfologia diferenciadas, sem 

um arranjo estrutural organizado de cristais bem definidos, que é normalmente visto na flor de 

sal gerada sem a atuação do plasma. 

Como mencionado anteriormente, os PCS’s gerados não apresentam uma estrutura e 

formato padrão. Outra configuração pode ser observada consistindo de cristais em torno de 

bolhas de gás (Figura 23). A presença dos gases atmosféricos e gases formados na interface 
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plasma-líquido, em meio às turbulências e agitações no ponto de aplicação, produzem bolhas 

que podem funcionar como sítios de nucleação de cristais. Nas superfícies destas bolhas ocorre 

a nucleação de cristais de sal, possivelmente provocados por alinhamento de dipolos solvatados 

que auxiliam na precipitação dos cristais de sais (Figura 24) (HUANG et al., 2019; LI et al., 

2019a; LIU et al., 2019; MANCINELLI et al., 2007; SANTANA, 2011; SCHUBERT, 1999). 

Figura 22-PCS na superfície da solução ainda na água-mãe por ação do plasma: a) captura de 

imagem por câmera comum; b) captura de imagem por lupa zoom de 10 X. 

 

Figura 23-Cristais de sal nucleiam na superfície de bolhas de gás no PCS na superfície da água-

mãe 1,238 g/cm³: a) PCS fotografado por lupa zoom de 10 X; b) cristalização nas superfícies 

de bolhas fotografado por lupa zoom de 135 X. 

 



39 

 

Figura 24-Fluxograma de nucleação de cristais em volta de bolhas de gás. 

 

Na Figura 25, por meio de algumas imagens de PCS em momentos mais representativos, 

é possível observar também que conforme aumenta a densidade da água-mãe, ocorre uma 

diminuição da área do PCS formado na FS. Acredita-se que isto se deva à decrescente 

quantidade de sódio disponível na água-mãe que é consumida para a produção da FS. A FS 

gerada também é cada vez mais frágil e tem massa cada vez menor com o aumento de 

densidade, como será visto em resultados expostos mais adiante, onde se discute a massa de 

sais extraídos da solução. Sendo assim o PCS fica cada vez mais difícil de ser formado com o 

aumento da densidade. 

Figura 25-Redução de área gerada sob efeito do plasma na formação do PCS com aumento da 

densidade. 
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Após a extração e análise de imagens da flor de sal já seca foi possível observar mais 

detalhes da estrutura formada. Observou-se a ocorrência de uma cristalização estimulada, onde 

pequenos cristais se sobrepõem, formando um PCS com relevo diferenciado, indicando um 

crescimento de cristais em direção ao ponto focal da descarga (Figura 26), no caso desta amostra 

foi gerada uma borda de 0,36 mm de espessura de cristalização estimulada pelo plasma. 

Observa-se, também, um orifício (de área 0,1 mm²) no agregado cristalino do PCS, local exato 

por onde a descarga do plasma passou e atingiu a superfície da água-mãe. 

Figura 26-Furo no PCS causado pela descarga de plasma: a) lupa zoom 10 X; b) zoom 20 X. 

 

Na amostra da Figura 27 é possível observar que no ponto de aplicação da descarga há 

uma alta densidade de cristais num raio de até 0,6 mm, onde eles se apresentam com formas 

menos ordenadas e menos definidas que na cristalização sem influência do plasma. Percebe-se 

que quanto maior a distância do ponto de aplicação, menor é a influência da ação da descarga, 

e os cristais tendem a nuclear naturalmente com maiores dimensões, transparência e 

homogeneidade. 

Sem a atuação do plasma a flor de sal se desenvolve da seguinte forma: passam por uma 

fase inicial de nucleação na superfície da água-mãe, e depois estes cristais nucleados aumentam 

suas dimensões, em seguida aumentam suas bordas e se unem formando uma placa cobrindo 

toda a superfície livre da solução, gerando assim cristais bem definidos com formatos 

predominantemente quadrados ou retangulares, sendo este um processo lento, progredindo 

conforme o equilíbrio do sistema. No entanto, com a influência do plasma estes cristais 

nucleiam mais rapidamente, têm dimensões menores, agregados e amontoados, com morfologia 

diferente, sendo estes resultados de uma cristalização ativada fora do equilíbrio do sistema. 
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Figura 27-Cristalização estimulada na flor de sal provocado pela ação do plasma: a) lupa zoom 

7,5 X; b) zoom 30 X. 

 

Uma tentativa de explicação para esse fenômeno de cristalização induzido pelo plasma 

é ilustrada na Figura 28. Estas imagens foram geradas expondo uma gota de salmoura à 

descarga de plasma catódico. O que se percebeu foi que, seguindo a sequência da Figura 28: a) 

a gota foi atraída pelo eletrodo de onde sai a descarga, e a principal explicação para tal fato é 

que o eletrodo catódico (-) atraiu os cátions (+) presentes na solução; b) houve a deformação da 

gota em direção ao eletrodo; c) estes cátions foram atraídos de tal forma que foram 

dessolvatados da água, os cátions precisam de ânions (-) para se estabilizarem, estimulando 

uma cristalização de sais na superfície da gota (MANAHAN, 2013; SHIRAI et al., 2014), além 

disso o choque da descarga com a superfície da água gera turbulências localizadas provocando 

bolhas de gás formadas na salmoura. 

Na Figura 29 observa-se uma fatia da placa circular de flor de sal que é formada na 

superfície da água-mãe, tendo como centro o ponto atingido pela descarga de plasma. É notável 

que os cristais apresentam uma densidade de sítios de nucleação maior nas proximidades do 

ponto de aplicação da descarga. 
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Figura 28-Demonstração do efeito do plasma na gota de salmoura: a) momentos antes do início 

da descarga; b) descarga provoca atração da gota; c) turbulência e cristalização estimulada. 

 

Figura 29-Gradiente de tamanho dos cristais na FS conforme distância do ponto de aplicação 

e zona mais estimulada pelo plasma: a) lupa zoom 7,5 X; b), c) e d) lupa zoom 60 X. 

 

Este gradiente de tamanho dos cristais é mais perceptível no círculo central com raio de 

10 mm a partir do ponto de aplicação. Nas análises de imagens observou-se que os tamanhos 

médios dos cristais mudam, conforme expresso no gráfico da Figura 30 gerado com médias de 

5 cristais a cada 2 mm. Percebeu-se redução média de até 87,72 % no tamanho dos cristais 

gerados sob maior influência do plasma, comparados ao tamanho médio dos cristais a 10 mm 

de distância da descarga. 
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Comparando o tamanho destes cristais de FS ativados por plasma com os cristais de FS 

que surgem em processo natural (conforme visto na Figura 20) a redução é ainda maior, 

chegando a 96,74 %. Dessa forma o plasma mostrar-se como eficiente ativador da cristalização, 

sendo esses cristais muito menores que os produzidos em processo natural. 

Figura 30-Área média dos cristais da flor de sal sob influência do plasma em função da 

distância do ponto de aplicação. 

 

A Figura 31 mostra o MEV da FS na condição Ur 50 % e na Figura 32 na condição de 

Ur 50 %_P. Percebe-se que, apesar da água-mãe ter mesma densidade (1,236 g/cm³), foram 

geradas FS de morfologias diferentes, onde os cristais na condição Ur 50 % apresentaram 

tamanhos bem maiores e mais bem definidos que na condição Ur 50 %_P, como foi destacado. 

Também é possível perceber em destaque o orifício por onde passou a descarga de plasma (na 

Figura 29), gerando um gradiente de tamanho de cristais a partir dele até as extremidades da 

FS. 
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Figura 31-MEV da flor de sal na condição de Ur 50 % na densidade de 1,236 g/cm³, produzida 

na água-mãe na densidade de 1,236 g/cm³. Em detalhes, cristais de sal bem definidos. 

 

Figura 32-MEV da FS na condição Ur 50 %_P, na água-mãe a densidade de 1,236 g/cm³. Em 

detalhes, orifício causado pela passagem do plasma gerando gradiente do tamanho dos cristais. 

 

4.2 ANÁLISES FÍSICO-QUÍMICAS 

Para as três condições de processo investigadas, Ur 50 %, Ur 70 % e Ur 50 %_P, foram 

monitoradas as umidades relativas do ar, temperaturas T1, T2, T3 e T ambiente, conforme 

apresentado na Figura 33. Nos gráficos percebe-se que foi possível manter as umidades relativa 

do ar propostas, em média Ur 50 % e Ur 70 % (Figura 33 a)). 
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Com relação às temperaturas, observa-se que a T ambiente foi mantida em torno de 25 

°C nas três condições. Na condição de Ur 70 % (Figura 33 d)) as temperaturas T1 e T2 foram 

reduzidas (comparadas a condição Ur 50 %), indicando que uma maior umidade neste ambiente 

de condições controladas provocou o resfriamento da superfície da água-mãe, o que 

possivelmente estimulou uma maior produção de flor de sal. Enquanto nas condições Ur 50 % 

e Ur 50 %_P (menores umidades), as temperaturas variam de forma semelhante (Figura 33 b)) 

e c)). 

Figura 33-Temperaturas e umidades: a) umidades nas respectivas condições; b) gradiente 

térmico monitorado na superfície da água-mãe na condição de Ur 50 %; c) gradiente térmico 

na condição de Ur 50 %_P; d) gradiente térmico na condição de Ur 70 %. 

 

Na Figura 34 é demonstrado o aumento de densidade da água-mãe em função do tempo 

nas três condições. Até as 12 primeiras horas percebe-se que os comportamentos das densidades 

são semelhantes nas três condições. A partir daí, na condição de Ur 70 % onde a densidade é 

de 1,238 g/cm³, percebe-se um retardamento no aumento da densidade devido esta condição de 

maior umidade imposta. 
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Figura 34-Variação da densidade em função do tempo de evaporação. 

 

Na Figura 35 é possível observar o volume do líquido evaporado em função do tempo. 

A variação média entre as três condições ocorre a partir de um volume inicial de 300 ml até 

151,33 ml (±0,94). Com relação à condição Ur 70 %, comparando as curvas de densidade e do 

volume evaporado com o tempo, percebe-se que a redução na taxa de aumento da densidade 

surge num instante anterior (percebido a partir das 15 primeiras horas de experimento) que a 

taxa de evaporação (percebido a partir de 30 horas de experimento). Isto pode ser explicado 

pelo fato de o resfriamento superficial ter estimulado uma grande produção de FS, extraindo 

mais sais da solução, e assim retardando o aumento da densidade da água-mãe apesar de sua 

evaporação seguir semelhante às demais condições na maior parte do experimento. Desta 

forma, na condição Ur 70 %, a precipitação de saís na superfície da água-mãe, formando FS, é 

a principal responsável pelo retardamento de seu aumento de densidade. 

Na Figura 36 percebe-se a queda de pH nas três condições, apresentando uma redução 

média de 7,01 (±0,01) até 6,68 (±0,01), sendo que na condição tratada a plasma houve um 

menor decréscimo. Alguns trabalhos também constataram a acidificação de soluções líquidas 

tratadas a plasma, no entanto, para uma discussão mais aprofundada é necessário um estudo 

mais aplicado que poderá ser feito em trabalhos posteriores, uma vez que a interação plasma no 
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líquido é complexa e requer estudos mais específicos (FONTES et al., 2019c; PERINBAN; 

ORSAT; RAGHAVAN, 2019). 

Figura 35-Volume evaporado em função do tempo de evaporação. 

 

Figura 36-Variação de pH em função do tempo de evaporação. 
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A condutividade elétrica reduz conforme os íons se unem formando sais que se 

precipitam, isto é observado nas três condições impostas (Figura 37). A redução média entre as 

três condições ocorre de 174,43 mS/cm (±1,6) até 142,37 mS/cm (±1,06). Percebe-se que a 

condutividade na condição Ur 50 %_P se mostra um pouco acima das demais, indicando uma 

possível presença de espécies eletricamente carregadas por efeitos do plasma, como elétrons 

solvatados ou íons provenientes de espécies reativas. As condutividades na condição Ur 70 % 

e Ur 50 % demonstraram valores com pouca diferença entre si. 

Figura 37-Variação da condutividade elétrica em função do tempo de evaporação. 

 

O nitrogênio presente nas reações que ocorrem em meio às interações na interface 

plasma em líquido também se mostram presentes na água-mãe tratada. As análises indicam os 

valores médios crescentes de nitrato (NO3
-) e nitrito (NO2

-) na água-mãe tratada a plasma 

(Figura 38). As soluções não tratadas (Ur 50 % e Ur 70 %) também foram analisadas, mas não 

foram constatadas a presença destes componentes. 

A concentração do nitrogênio na água-mãe pode ser uma alternativa para o uso 

agronômico, uma vez que pesquisas vêm sendo feitas em busca de melhores alternativas para 

fixação deste nutriente para plantas (BENNETT; PANKIEVICZ; ANÉ, 2020; BLOCH et al., 

2020). 
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Em algumas pesquisas foi observado que o magnésio e compostos de nitrogênio 

demonstram certa afinidade em meio às soluções (REZAEE; GODINI; JORFI, 2010; SHABIR, 

2010). Sendo assim, como a água-mãe tem o Mg+2 como um dos seus principais componentes 

concentrados, e as reações do plasma como geradores de compostos ativos a base de nitrogênio, 

é possível que esta relação também seja observada nesse resultado. 

Figura 38-Valores médios de nitrato e nitrito presentes na água-mãe na condição Ur 50 %_P. 

 

4.3 MASSAS DE SAIS 

Como foi visto na metodologia, dos íons presentes na água-mãe parte irão compor os 

sais na FS e parte os sais no Sed. Aqui serão feitas algumas observações a respeito das massas 

de sais formadas na flor de sal e no sal sedimentado, além de analisar a massa de sais que 

permanece diluída na água-mãe. 

Para observar o comportamento dos sais, a formação da FS e Sed. na água-mãe foi 

filmada lateralmente em um recipiente sob aquecimento (na densidade de 1,235 g/cm³ e 

condição Ur 50 %). O que se percebeu foi uma intensa nucleação de cristais ainda submersos 

na solução durante a formação da FS, comprovada pela presença de pontos cristalinos brilhantes 

flutuantes em todo o volume dando um aspecto de turbidez, destacados com círculos vermelhos 

na Figura 39 a). O aparecimento destes pontos brilhantes cessa a partir do momento em que a 

FS toma de conta de toda a área superficial (Figura 39 b)), deixando o volume da solução com 
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aspecto transparente. Percebe-se também que parte destes cristais flutuantes passam a compor 

o sal Sed., e isto é comprovado pela quantidade de sais que aumenta no fundo do recipiente 

(Figura 39 a) e b)). Estas observações mostram a solução sob aquecimento, buscando seu 

equilíbrio onde a água evapora e os íons diluídos que atingem seu ponto de saturação formam 

núcleos de sais que aos poucos vão compondo a FS e o Sed. 

Figura 39-Nucleação de cristais submersos distribuídos no volume da água-mãe a 1,235 g/cm³: 

a) nucleação de cristais como pontos brilhantes submersos e flutuantes; b) nucleação cessa após 

superfície da solução estar coberta por FS. 

 

Observou-se que, apesar de haver perda de íons para a flor de sal e sedimentado, ainda 

há aumento de concentração de íons na água-mãe com o decorrer da evaporação, explicando o 

aumento de densidade. Entretanto, esse aumento possui um comportamento relacionado com o 

limite de solubilidade dos compostos na solução. Na Figura 40 é possível observar a massa de 

flor de sal extraída em diferentes densidades da água-mãe nas condições impostas. Observa-se 

que na condição de Ur 70 % foi extraída uma massa média maior que nas demais condições, 

mesmo assim alguns pontos na condição de Ur 50 %_P superam os valores da Ur 70 %. Na 

condição Ur 50 %_P a massa do PCS tem colaboração importante no aumento com relação a 

Ur 50 %. Isto significa que a condição de Ur 50 %_P poderia ter uma diferença ainda superior 

se a cristalização em toda a área da superfície da água-mãe fosse igualmente induzida pelo 

plasma. 

Quanto à redução de massas de flor de sal, acredita-se que seja devido à redução de 

sódio disponível na solução, sendo este um dos componentes como maior participação na sua 

composição, como será visto nas análises químicas. Nas últimas coletas percebeu-se realmente 

que a flor de sal final era muito mais fina que a inicial, e os cristais cada vez menores e de 
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aspecto visual indefinido, com pouca distinção de cristais individualizados. Isso também foi 

percebido na formação do PCS onde foram feitos comentários sobre a morfologia. 

Figura 40-Massas de flor de sal produzidas em função do tempo de evaporação. 

 

O fato da condição Ur 70 % apresentar temperaturas menores na superfície (T2) ao passo 

que produz uma maior massa de flor de sal, é uma indicação de que houve uma maior 

cristalização em meio à saturação por resfriamento da superfície. Sugerindo, portanto, que a 

cristalização da flor de sal numa condição de maior umidade, evaporação estimulada por 

aquecimento na parte inferior do recipiente, em ambiente com condicionamento de ar, ocorreu 

preferencialmente em saturação por resfriamento. 

Quando se determina a massa de sólidos presentes em amostras da solução da água-mãe 

(Figura 41), observa-se que, apesar das curvas de condições Ur 50 % e Ur 70 % terem 

comportamentos de subida suaves, na cursa de condição Ur 50 %_P as concentrações 

apresentam picos e vales bastante acentuados, indicando um provável desequilíbrio na solução 

provocada pela descarga. Na condição tratada por plasma os vales na curva da água-mãe 

coincidem com os picos do sedimentado, e os picos da água-mãe coincidem com os picos da 

flor de sal. Mostrando que ocorreu uma maior concentração de íons na camada mais superficial 

da solução no momento da formação de flor de sal com maior massa, já que as coletas de 
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amostras da solução foram feitas na superfície, bem como uma menor concentração de íons 

nesta camada no momento que há picos de massa de sais sedimentados. 

Figura 41-Variação na concentração de massas de sais diluídos na água-mãe em função do 

tempo de evaporação. 

 

Acredita-se que a concentração dos íons presentes na água-mãe é tão alta que tendem a 

unir-se ainda na solução, nucleando e formando pequenos cristais imersos. Isto ocorre com 

maior frequência conforme aumenta a densidade e a concentração iônica, em um volume cada 

vez menor, explicando o aspecto de pontos brilhantes cristalinos de sais na solução. Este 

raciocínio pode ajudar a explicar porque, mesmo com o perceptível aumento de concentração 

de sais na água mãe, ocorre queda nos valores de condutividade. Pois a condutividade é função 

da quantidade de íons livres na solução, que vão unindo-se e formando cristais de sais conforme 

a solução vai perdendo água e sua capacidade de diluição. 

Com relação ao sedimentado (Figura 42), a condição de Ur 50 % foi mais eficiente na 

recuperação de sais por este meio até as primeiras 24 h, na densidade de 1,248 g/cm³, quando 

então há uma queda na massa extraída nessa condição. A partir da hora 30 a condição Ur 50 

%_P (densidade 1,25 g/cm³) desencadeia valores de extração de sais sedimentados crescentes 

e superiores às demais condições. Mostrando que o plasma pode funcionar como potencial 
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indutor na recuperação de sais que ainda não atingiram seu pico de precipitação para serem 

extraídos. Para explicar tal fato deve-se levar em conta a alta concentração de íons, o limite de 

solubilidade dos sais e o fato da solução já estar com um volume menor que o inicial, sofrendo 

maior influência da descarga de plasma. 

Figura 42-Variação nas massas de sais sedimentados em função do tempo de evaporação. 

 

Portanto, houve uma maior produção de flor de sal a uma maior umidade relativa do ar 

durante todo o experimento devido resfriamento superficial (Ur 70 %). Quando a umidade 

relativa é menor (Ur 50 %), a produção pode ser aumentada com a aplicação do plasma (Ur 50 

%_P). A condição de menor umidade mostra um melhor desempenho para extrair sedimentados 

da solução, mas a partir do momento em que perde eficiência, o plasma pode atuar como um 

otimizador na extração e recuperação de sais. 

Observações interessantes também podem ser feitas com relação ao padrão de 

comportamento das curvas de massas de flor de sal e sedimentado. Na flor de sal os picos e 

vales estão coincidentes ou muito próximos nas três condições, assim como no sedimentado. 

Seguindo estes padrões pode-se escolher o melhor momento, em termos de densidade, para 

fazer coletas no pico de produção de FS ou maior extração de Sed. 



54 

 

Figura 43-Formação preferencial dos sais: a) Ur 50 %; b) Ur 50 %_P; c) Ur 70 %. 

 

Na Figura 43 os gráficos das massas de sais foram agrupados de forma que é possível 

ver, em cada condição do experimento, qual a situação preferencial dos sais. Na condição Ur 

50 % (Figura 43 a)) até as 15 primeiras horas, densidade 1,2425 g/cm³, a massa de sais diluída 
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na água-mãe direciona-se para a formação da FS, já a partir das 18h, densidade 1,2428 g/cm³, 

as curvas se invertem e a massa de sais Sed. é superior a FS. Na condição tratada a plasma Ur 

50 %_P (Figura 43 b)) conseguiu-se extrair uma maior massa de sais por meio da FS por mais 

tempo, até 24 h (onde a densidade é de 1,246 g/cm³), e a inversão da curva ocorre partir das 27 

h (densidade 1,247 g/cm³), onde a extração de sais sedimentados ocorre de forma crescente, 

diferente da condição Ur 50 %. Na condição Ur 70 % (Figura 43 c)) os sais presentes na água-

mãe foram preferencialmente extraídos por meio da FS durante todo o experimento, 

demonstrando tendência de inversão de curva nos instantes finais. 

Figura 44-Proporção da massa de sais recuperados da água-mãe em cada condição. 

 

A Figura 44 mostra os números obtidos da soma de todas as médias das massas de FS e 

Sed. extraídos (Figura 43) no decorrer das coletas e suas respectivas proporções com relação a 

massa média de sais diluídas em todo o volume inicial da água-mãe (300 ml) no instante zero 

dos experimentos. Desta forma percebeu-se que para uma umidade de 50 % a extração de sais 

de água-mãe ocorreu preferencialmente pelo sedimentado, mas sob o tratamento do plasma é 

possível reverter, recuperando os sais principalmente pela flor de sal. Já em umidades maiores, 

de 70 %, foi possível recuperar os saís preferencialmente por meio da FS. 

Em resumo, as massas de sais recuperados da água-mãe foram de 21,41 % (10,52 % 

como FS e 10,89 % como Sed.) na condição Ur 50 %; 27,1 % (14,25 % como FS e 12,85 % 
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como Sed.) na condição Ur 50 %_P; e 29,56 % (18,48 % como FS e 11,08 % como Sed.) na 

condição Ur 70 %. 

4.4 ANÁLISE QUÍMICA 

Na análise química, foram tomados pontos que melhor caracterizassem a composição 

das amostras de flor de sal (na condição Ur 50 %_P foi analisado o PCS), água-mãe e 

sedimentado, indicando o comportamento e situação preferencial dos íons nas respectivas 

condições, com o aumento da densidade. Para uma análise coerente, as soluções foram 

preparadas com mesma massa de amostra de sais em um mesmo volume de água deionizada 

(20 mg diluídos em 50 mL, respectivamente) formando uma solução com concentração de 400 

mg/L. 

Esta análise não visa determinar a exata composição dos sais, e sim dar uma ideia de 

migração preferencial dos íons. Podendo auxiliar na extração de íons específicos indicando a 

melhor condição para isso, possibilitando adaptações para extrações mais eficientes. 

 Sódio (Na+1) 

Percebe-se que o sódio que sai da água-mãe (curvas decrescentes na Figura 45 b)) tende 

a formar principalmente flor de sal (Figura 45 a)), uma vez que estas curvas são crescentes ou 

constantes, nas três condições. Já as curvas no Sed. (Figura 45 c)) tendem a descer. Como foi 

observado anteriormente a massa de FS formada reduz com o passar das coletas e com o 

aumento da densidade (visto na análise das massas de sais), assim como redução de sódio na 

água-mãe observado nas curvas de Conc. A condição de Ur 50 % conseguiu extrair os maiores 

valores de sódio por meio da FS e Sed. 
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Figura 45-Concentração preferencial do Sódio (Na+1) na: a) FS; b) Conc.; c) Sed. 
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 Potássio (K+1) 

Analisando os gráficos, percebe-se claramente a seletividade da retirada de potássio na 

condição Ur 50 %_P, principalmente por meio da FS (Figura 46 a)) mostrando picos de até 4,5 

mg/L onde a média nas demais condições foi de 1 mg/L. As curvas no Sed. (Figura 46 c)) 

mostram também Ur 50 %_P com valores de potássio acima das demais condições (picos de 

concentração de até 1,6 mg/L onde a média é 0,8 mg/L) e uma grande queda de concentração 

na Conc. (Figura 46 b)). Mostrando que a condição tratada por plasma conseguiu recuperar 

mais potássio (pela FS e Sed.) da água-mãe do que as demais condições. 

Figura 46-Concentração preferencial do Potássio (K+1) na: a) FS; b) Conc.; c) Sed. 
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 Cálcio (Ca+2) 

Aqui é possível observar pequenas quantidades de cálcio que ainda permanecem na 

água-mãe (Figura 47 b)) depois de seu pico de precipitação em densidades menores, fora da 

nossa faixa de estudo. Percebe-se que na Conc. os picos no máximo chegam a 4 mg/L seguidos 

de queda. No mais, as maiores quantidades extraídas, tanto na FS (Figura 47 a)) como no Sed. 

(Figura 47 c)), são percebidas na condição Ur 70 %. 

Figura 47-Concentração preferencial do Cálcio (Ca+2) na: a) FS; b) Conc.; c) Sed. 
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 Magnésio (Mg+2) 

A condição de Ur 50 % demonstra que o magnésio extraído da água-mãe teve uma 

preferência de se acumular no sedimentado (Figura 48 c)). Na condição Ur 50 %_P e Ur 70 % 

a tendência foi de maior extração de magnésio na FS (Figura 48 a)). Na condição tratada a 

plasma houve uma maior retenção de magnésio na Conc. (Figura 48 b)), o que pode tornar 

possível uma posterior extração de magnésio mais puro. 

Figura 48-Concentração preferencial do Magnésio (Mg+2) na: a) FS; b) Conc.; c) Sed. 

 

 

 



61 

 

 Cloro (Cl-1) 

Os compostos de cloro foram extraídos da água-mãe (Figura 49 b)) preferencialmente 

compondo a flor de sal (Figura 49 a)) na condição de Ur 70 %. Na condição Ur 50 %_P 

conseguiu-se picos de extração do cloro em alguns pontos iniciais tanto na flor de sal, valores 

muito acima da média, como no sedimentado (Figura 49 c)). 

Figura 49-Concentração preferencial do Cloro (Cl-1) na: a) FS; b) Conc.; c) Sed. 
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 Sulfato (SO4
-2) 

Na condição Ur 50 %_P, a partir da densidade 1,245 g/cm³, conseguiu-se extrair mais 

sulfato tanto por meio da flor de sal (Figura 50 a)) como pelo sedimentado (Figura 50 c)), com 

exceção dos pontos iniciais. 

Figura 50-Concentração preferencial do Sulfato (SO4
-2) na: a) FS; b) Conc.; c) Sed. 

 

4.5 PORCENTAGEM QUÍMICA 

Neste tópico serão feitas considerações com relação a proporção de cada elemento nas 

amostras analisadas em cada condição, permitindo uma visão mais geral e clara da composição. 

A princípio já se percebe que o Cl-1 e Na+1 são os íons com maior participação na composição 

dos sais da FS, Sed. e no Conc. em todas as condições. 
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 Condição Ur 50 % 

Na Figura 51 a) é possível observar que a FS na condição Ur 50 % tem quase 2 % de 

massa composta da soma de frações de Mg+2, Ca+2 e K+1. O cálcio e magnésio demonstram 

valores crescentes na composição da FS. No Sed. (Figura 51 c)) os íons Mg+2, Ca+2 e K+1 

dividem uma fração máxima de aproximadamente 1,5 % da massa, sendo o cálcio o principal 

componente entre eles.  

Figura 51-Porcentagem química nas soluções a 400 mg/L com amostras da condição de Ur 50 

%: a) FS; b) Conc.; c) Sed. 

 

 Condição Ur 50 %_P 

Na condição sob o tratamento do plasma, Ur 50 %_P, conseguiu-se produzir uma FS 

(Figura 52 a)) mais rica em sulfato que na Ur 50 %. Na flor de sal a soma dos componentes 

Mg+2, Ca+2 e K+1 dividem uma fração máxima de até 2,1 % de massa (maior que a condição 

sem plasma), despontando participações bem maiores de magnésio e potássio. 
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Com relação aos sais sedimentados (Sed. na Figura 52 c)), há também um aumento de 

sulfato com relação a condição Ur 50 % e uma diminuição de participação de Mg+2, Ca+2 e K+1, 

chegando a um valor de soma máximo de 1,25 % em massa, onde o cálcio é o elemento que 

mais se destaca. 

Figura 52-Porcentagem química nas soluções a 400 mg/L com amostras da condição de Ur 50 

%_P: a) FS; b) Conc.; c) Sed. 

 

 Condição Ur 70 % 

Na Figura 53, condição Ur 70 %, percebe-se que a FS (Figura 53 a)) demonstra menor 

proporção em massa de Mg+2, Ca+2 e K+1 com relação a massa total da FS, comparando com as 

demais condições, sendo o cálcio o que mais se destaca. Com relação a sedimentado conseguiu-

se obter também um sal bastante rico em cálcio (Figura 53 c)). 
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Figura 53-Porcentagem química nas soluções a 400 mg/L com amostras da condição de Ur 70 

%: a) FS; b) Conc.; c) Sed. 

 

4.6 ANÁLISE MICROESTRUTURAL POR DIFRAÇÃO DE RAIO-X 

Nesse tópico é possível analisar as fases nas quais os componentes químicos estão 

estruturados, discutindo em paralelo com as análises químicas que foram acima comentadas. É 

necessário observar que em todas as amostras, independente das condições, a fase do NaCl está 

sempre presente. As amostras analisadas foram coletadas nas seguintes densidades: 1,240; 

1,242; 1,245; 1,254 e 1,261 g/cm³. 

Com relação aos difratogramas procurou-se enfatizar os elementos favoravelmente 

extraídos em cada condição com base na análise química das amostras, como: na condição Ur 

50 % extraiu-se principalmente o Na+1 na FS e Na+1 e Mg+2 no Sed.; na Ur 50 %_P extração de 

K+1 e Mg+2 na FS e K+1 no Sed.; Ur 70 % extração de Ca+2 e Mg+2 na FS e Ca+2 no Sed. 
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 Condição Ur 50 % 

Na FS (Figura 54) percebe-se a redução do pico característico do NaCl 1(040), aumento 

de 1(022) e ausência do 1(111) com a evolução das coletas. O sódio, além do NaCl, está 

presente principalmente como Na2SO4 e K0.67Na1.33SO4. 

Para análise da FS na condição Ur 50 % as cartas utilizadas para caracterização dos 

picos foram: NaCl (96-900-6370_2016); CaSO4 (00-026-0328_1970); K2.40Na1.60Cl4.00 (96-

900-3216_2016); Ca3.00Mg3.00C6.00O18.00 (Dolomita_96-900-3531_2016); Na2SO4 (00-033-

1286_1970); K2(CO3) (01-087-0730_1970); K1.6Na2.4Cl4 (96-900-3257_2016); K0.67Na1.33SO4 

(00-020-0926_1970); MgCl2 (96-810-3686_2016). 

Figura 54-Difratogramas de amostras da FS na condição de Ur 50 %. 

 

No sedimentado da condição Ur 50 % (Figura 55) há um maior número de picos do que 

na flor de sal, localizados principalmente nas proximidades do pico de NaCl 1(020). As fases 

são praticamente as mesmas, no entanto no sedimentado foi caracterizada a fase de KMgCl3 

pelo pico 9(221) que não foi caracterizada na flor de sal. A maioria dos picos de NaCl, como 

1(022), 1(222), 1(040), 1(042) e 1(242), se destacam mais no sedimentado. O sódio está 

preferencialmente em forma de sulfato, e junto ao potássio como cloreto, e o magnésio como 

fases de cloreto. 

Para análise do Sed. na condição Ur 50 % as cartas utilizadas para caracterização dos 

picos foram: Na4.00Cl4.00 (96-900-6370_2016); Na2SO4 (01-089-4751_1970); Na2SO4 (00-033-

1286_1970); MgCl2 (01-072-1517_1970); K2.40Na1.60Cl4.00 (96-900-3216_2016); K2(CO3) (01-
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087-0730_1970); K2Ca2(SO4)3 (01-074-0327_1970); K1.60Na2.40Cl4.00 (96-900-3257_2016); 

NaK3(SO4)2 (01-074-1742_1970); KMgCl3 (00-037-1408_1970). 

Figura 55-Difratogramas de amostras de Sed. na condição de Ur 50 %. 

 

 Condição Ur 50 %_P 

Na flor de sal da condição Ur 50 %_P (Figura 56) há uma maior diversidade de fases do 

que no sedimentado, assim como em qualquer outra amostra das demais condições. O potássio 

está preferencialmente em fases como sulfato e carbonato, geralmente junto ao sódio. 

Para análise da FS na condição Ur 50 %_P as cartas utilizadas para caracterização dos 

picos foram: Na4.00Cl4.00 (96-900-6370_2016); Na2S2O4 (01-072-1157_1970); K2(CO3) (01-

087-0730_1970); K0.67Na1.33SO4 (00-020-0926_1970); NaK3(SO4)2 (01-074-1742_1970); 

Na16.00S8.00O32.00 (96-900-4093_2016); K2Ca2(SO4)3 (01-074-0327_1970); Mg3Ca(CO3)4 (01-

073-1403_1970); CaSO4 (00-026-0328_1970); MgO4 (00-027-0759_1970); Mg(SO4)(H2O) 

(01-080-0545_1970); Ca3.00Mg3.00C6.00O18.00 (96-900-3531_2016); MgCl2 (01-072-

1517_1970). 
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Figura 56-Difratogramas de amostras da FS na condição de Ur 50 %_P. 

 

Figura 57-Difratogramas de amostras da Sed. na condição de Ur 50 %_P. 

 

No sedimentado da condição Ur 50 %_P (Figura 57) os picos característicos do NaCl se 

destacam mais do que na flor de sal, principalmente 1(022), 1(222) e 1(042). Nestas amostras, 
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diferente da FS, foi possível obter fases de cloreto de potássio e sódio (KNaCl2), em duas 

proporções diferentes. 

Para análise do Sed. na condição Ur 50 %_P foram utilizadas as seguintes cartas para 

caracterização dos picos: Na4.00Cl4.00 (96-900-6370_2016); K2.40Na1.60Cl4 (96-900-3216_2016); 

Mg(SO4)(H2O) (01-080-0545_1970); K2Ca2(SO4)3 (01-074-0327_1970); K1.60Na2.40Cl4.00 (96-

900-3257_2016); MgCl2 (01-072-1517_1970); K3Na(SO4)2 (01-074-0398_1970); Na2SO4 (01-

072-1157_1970); K2(CO3) (01-087-0730_1970); NaK3(SO4)2 (01-074-1742_1970). 

 Condição Ur 70 % 

Na FS da condição Ur 70 % (Figura 58) existe uma maior diversidade de fases do que 

no Sed. desta mesma condição. Na flor de sal o magnésio apresenta-se como carbonato e 

cloreto, já o cálcio apresenta-se como sulfato junto com sódio ou potássio, bem como carbonato 

junto ao magnésio. Nota-se também a ausência dos picos característicos do NaCl 1(222) e 

1(133) na FS da Ur 70 %, picos estes que se apresentam em todas as amostras, inclusive Sed. 

da mesma condição. 

Para análise da FS na condição Ur 70 % foram utilizadas as seguintes cartas para 

caracterização dos picos: Na4.00Cl4.00 (96-900-6370_2016); Na1.6Ca0.2(SO4) (00-029-

1196_1970); NaK3(SO4)2 (01-074-1742_1970); K2(CO3) (01-087-0730_1970); K2Ca2(SO4)3 

(01-074-0327_1970); KCl (96-100-0051_2016); Ca3.00Mg9.00C12.00O36.00 (96-100-0053_1986); 

MgCl2 (96-810-3686_2016); Na0.9003K0.0997Cl (01-075-0305_1970). 

No Sed. da condição Ur 70 % (Figura 59) os picos característicos de NaCl, como 1(022), 

1(222), 1(042) e 1(242), são melhor percebidos do que na FS desta mesma condição, em todas 

as amostras analisadas. Nestas amostras de Sed. Ur 70 % o magnésio se apresenta 

principalmente como cloreto e óxido, diferente da FS desta condição. Já o cálcio se apresenta 

preferencialmente como sulfato. 

Para análise do Sed. na condição Ur 70 % foram utilizadas as seguintes cartas para 

caracterização dos picos: Na4.00Cl4.00 (96-900-6370_2016); (01-074-1742_1970); K2(CO3) (01-

087-0730_1970); K2Ca2(SO4)3 (01-074-0327_1970); Na2SO4 (01-072-1157_1970); K0.4Na0.6Cl 

(00-026-0919_1970); MgO4 (00-027-0759_1970); MgCl2 (01-072-1517_1970). 
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Figura 58-Difratogramas de amostras da FS na condição de Ur 70 %. 

 

Figura 59-Difratogramas de amostras da Sed. na condição de Ur 70 %. 
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5. CONCLUSÃO 

Na condição de maior umidade (Ur 70 %) conseguiu-se recuperar mais sais da água-

mãe por meio da flor de sal. Com uma menor umidade (Ur 50 %) conseguiu-se precipitar mais 

sais sedimentados no fundo do recipiente. No entanto a atuação do plasma provocou aumento 

na produção de flor de sal na condição Ur 50 %_P, alcançando resultados tão eficientes (e em 

alguns pontos até mais) quanto à produção numa umidade maior. E na precipitação de sais 

sedimentados, no ponto a partir do qual a condição de Ur 50 % perde eficiência, a atuação do 

plasma provoca sequências de pontos crescentes de massa de sais sedimentados. Percebeu-se 

também que o plasma atuou efetivamente como modificador na morfologia dos cristais de FS. 

Com relação a composição dos sais, a condição de Ur 50 % mostrou melhor eficiência 

em extrair compostos de Na+1 tanto pela FS como pelo Sed. Obteve também bons resultados na 

recuperação de Mg+2 pelo Sed. 

Na condição de Ur 50 %_P conseguiu-se obter os melhores resultados na extração de 

K+1, tanto pela FS como pelo Sed., apresentando picos também na extração de Mg+2 pela FS. 

Na condição de Ur 70 % de umidade foi possível obter melhor desempenho na extração 

de Ca+2 e Mg+2 pela FS e um Sed. rico em Ca+2. 

Com relação aos difratogramas foi possível observar que, em todas as amostras 

independente da condição, ocorreu um acúmulo maior de picos junto ao pico de crescimento 

preferencial 1(020) de NaCl. O Na+1 e K+1 geralmente aparecem compondo fases juntos. Os 

sais (FS e Sed.) recuperados sob influência do plasma (Ur 50 %_P) apresentam uma maior 

diversidade de fases que as demais condições. 

Portanto, nesse trabalho foram apresentadas, sob diferentes condições, formas 

alternativas de se extrair e recuperar sais a partir da água-mãe por meio da evaporação, sendo 

ela um resíduo comumente descartado pelas salinas, mas que se mostra com grande potencial 

de reutilização. 
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