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Introducéo

Os processos de separacdo por membranas (PSM) utilizam como barreira seletiva
membranas sintéticas e, por meio deste processo, € possivel separar, concentrar e purificar
substancias, na qual estes tipos de membranas surgem como uma alternativa de se obter
caracteristicas semelhantes as membranas naturais, em particular quanto as suas caracteristicas
Unicas de seletividade e permeabilidade (HABERT, BORGES e NOBREGA, 2006).

A inversdo de fases € o método mais utilizado para obtencdo de membranas poliméricas, que
sdo produzidas por precipitacdo de uma solucdo polimérica espalhada como um filme fino ou
extrusada como uma fibra oca, e posterior precipitacdo em um banho de ndo-solvente (GARCIA-
IVARS, WANG-XU e IBORRA-CLAR, 2017).

A implementacdo de tecnologias mais limpas e pesquisas em tratamento de aguas Sdo 0S
caminhos para minimizar os impactos causados ao meio ambiente e melhoria dos recursos hidricos
e, consequentemente, econdmico e social de uma regido. Uma tendéncia mundial é o
desenvolvimento de processos que utilizem com grande eficiéncia os insumos, maximizem o reciclo
de &gua de processo, minimizando o gasto energético e a emissdo de efluentes (BARCELLOS e
HENTZ, 2015). Sendo o desenvolvimento de membranas poliméricas uma alternativa para tratar
efluentes liquidos. O objetivo deste trabalho foi desenvolver membranas assimétricas pela adigéo de

cloreto de potassio para o tratamento de aguas.

Metodologia
Materiais

A argila utilizada para obtencdo dos nanocompositos foi a argila Brasgel PA, fornecida
pela Industria Bentonit Unido Nordeste (BUN), localizada em Campina Grande-PB. A capacidade

de troca de cations (CTC) é de 90meq/100g (método de adsorcdo de azul de metileno), com

abertura de 74pm, passada em peneira ABNT n° 200.

(83) 3322.3222
contato@aguanosemiarido.com.br

www.aguanosemiarido.com.br




B ANTRE SO

INTERNACIONAL

- ~ AGUA..

BRASILEIRC
A poliamida 6 B300 da Polyform, com viscosidade média que varia entre 140-160 mL/g
sob a forma de grénulos de coloragdo branca foi utilizada como matriz polimérica.

O é&cido formico PA com 98% de pureza, com massa molar média de 46,03 g/mol,
fabricado pela Neon, foi utilizado como solvente para dissolver o polimero e 0os nanocompdsitos
para obtencdo das membranas.

O sal utilizado como aditivo foi o cloreto de potassio (KCI) P.A, com massa molar média
de 74,5513 g/mol, fabricado pela Vetec. Foi adicionado 20% de KCI nas membranas com o tempo

de exposicdo de 180s antes da precipitacao.

Métodos
Preparacao das Membranas

Antes de iniciar a preparacdo das membranas, a poliamida 6 pura e seus respectivos
nanocompositos com 1, 3, 5% em peso de argila, foram dissolvidas em acido formico. As solugdes
preparadas foram espalhadas, através de bastfes de vidro com espagamento de 0,1 mm, em placas
de vidro, que foram colocadas imediatamente em um banho de ndo-solvente (agua destilada), na
temperatura ambiente, de forma que as placas ficassem completamente submersas.

As membranas permaneceram no banho até que a precipitacdo fosse concluida. Logo ap6s,
as mesmas foram removidas das placas, lavadas com éagua destilada e posteriormente, submersas
em uma mistura de 20% de glicerina com 80% de agua destilada. As membranas utilizadas para
realizar o ensaio de medidas de fluxo permaneceram submersas na mistura de agua destilada com
glicerina até que efetivamente fosse realizado o ensaio. Por fim, foram secas a temperatura de 26°C
e umidade relativa de 51%. O objetivo do armazenamento em agua com glicerina foi para evitar o

colapso dos poros devido as forcas capilares existentes para a secagem em agua.

Caracterizacdo dos Materiais
Difragéo de Raios-X (DRX)

As andlises de DRX da argila e das membranas polimérica e hibridas foram conduzidas a
temperatura ambiente em um equipamento Shimadzu XDR-6000, utilizando radiacdo Cu-ka (A =
1,5418 A), tensdo de 40 kV, corrente de 30 mA, varredura entre 20 de 1,5° a 30° e velocidade de

varredura de 2°/min. A argila bentonitica foi caracterizada na forma de p6, enquanto que as

membranas foram caracterizadas na forma de filmes finos. Esta analise foi realizada no Laboratdrio
de Caracterizacdo de Materiais da UAEMa/UFCG.
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Espectroscopia na Regido do Infravermelho com Transformada de Fourier (FTIR)
A anadlise da argila por FTIR foi realizada em um espectrometro PERKIN-ELMER
SPECTRUM 400, com varredura de 4000 a 650 cm™ do Laboratorio de Desenvolvimento de

Biomateriais da UAEMa/UFCG. As amostras da argila foram caracterizadas na forma de po.

Angulo de Contato

As analises de angulo de contato foram realizadas pelo método da gota cativa para
quantificar o angulo de contato (0) das membranas obtidas, através da analise de imagem no
programa Angle Calculator de um equipamento de Angulo de Contato portatil, modelo Phoenix-i da
Suface Eletro Optics — SEO. Neste método, o Phoenix 50 foi posicionado diretamente em cima da
superficie a ser analisada. Uma gota de 4dgua de aproximadamente Sul de volume é colocada
manualmente de forma suave sobre a superficie das membranas que tiveram seus angulos medidos.
Foram registradas 20 imagens de uma mesma gota dispostas sob as superficies das membranas para
obtencdo da média dos angulos obtidos em um periodo de 200 segundos. Esta andlise foi realizada
no Laboratorio de Desenvolvimento de Membranas da UAEMa/UFCG.

Resultados e discusséo

O difratograma da argila ilustrado na Figura 1 (a) apresenta picos caracteristicos de
bentoniticas contendo materiais acessorios, como caulinita (C) e quartzo (Q), no intervalo de 18-
27°, e também um pico em 5,93° indicando a distancia interplanar basal doox de 14,95 A, que é
caracteristico da montmorilonita (M) contendo ions Na* na estrutura com uma pequena hidratagdo.
Este resultado foi reportado por Souza Santos (1992).

Observou-se ainda o surgimento de um ombro na faixa de 3,5 e 4,0° 0 que se deve a uma
provavel intercalagdo parcial das lamelas da argila. A intensidade deste ombro deve ser
proporcional ao aumento do percentual de argila adicionado na membrana de poliamida, assim
como foi observado por Medeiros (2014). Porém, como pode ser observado na amostra de PA6/1%
argila/20% KCI, o ombro foi menor que a amostra pura, sendo tal efeito provavelmente advindo do
equipamento que realizou a varredura.

Para o difratograma com 5% de argila, s@o evidentes dois picos em 16 e 26°, relacionados a
recristalizacdo da PA6 como resultado do processo de dissolugdo no acido férmico e ao elemento

quartzo da argila, respectivamente.
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A Figura 1 (b) apresenta os espectros na regido do infravermelho (FTIR) da argila sédica e
das membranas de PA6 e dos seus nanocompositos. Nos espectros de FTIR da argila bentonitica é
possivel observar a presenca da hidroxila em 3.600 cm™, assim como, uma banda em 1.650 cm™,
caracteristica da agua adsorvida; outra banda em 1000 cm™, caracteristica de ligacbes de silicio e

em 800 cm?, referente a banda caracteristica da camada octaédrica da argila.

Figura 1. (a) Difratograma da Argila Sédica Brasgel e das membranas de PA6 e seus nanocompositos (b) Espectros de
FTIR da argila sodica Brasgel e das membranas de PA6 e de nanocompositos.
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O resultado da andlise do FTIR das membranas de PA6 e seus nanocompositos estdo
apresentados na Figura 1 (b), todas as bandas intrinsecas da PA6 e conforme aumenta-se o teor de
argila, o resultado permaneceu praticamente inalterado. Nos espectros das membranas de PA6 e dos
seus nanocompdsitos, apresentou as bandas tipicas caracteristicas da Poliamida 6, observadas no
infravermelho que séo as seguintes: cerca de 3285 cm, estiramento da ligag&o de hidrogénio N-H;
por volta de 1635 cm™, estiramento da ligagdo C=0 e por volta de 1530 cm™, estiramento do grupo
C-N e deformacdo N-H que s&o caracteristicas da conformagdo planar trans do grupo amida. Fortes
absorcgGes relacionadas a banda C-H aparecem em 2935, 2860 e 1465 cm™. Por volta de 1265 cm™,
aparece a deformacdo do grupo N-H. A fase o das poliamidas apresenta picos nas regides de 930
cm?, 965 cm™ (CONH da fase cristalina o) ¢ 1200 cm™, e por volta de 690 cm™, aparece uma banda

referente ao estiramento C-N e deformacgéo N-H do grupo amida.
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O método que melhor pode analisar a interacdo entre um liquido e um sélido é o angulo de
contato, que mede a tensdo superficial dos solidos. Tal processo permite avaliar as caracteristicas
qualitativas e quantitativas da superficie do sdlido sobre o qual o liquido é depositado. O
comportamento do angulo de contato (0) pode ocorrer para diferentes situacdes de molhabilidade de
uma superficie: para 0° < 0 < 90°, a superficie ¢ hidrofilica e para 90° < 6 < 180°, a superficie ¢
hidrofébica (BASTOS, 2010). Os resultados obtidos para os angulos de contato podem ser
observados na Figura 2.

Figura 2. Angulo de contato para gua destilada das membranas de PAG pura e com 1, 3 e 5% de argila. Todas contém
20% de KCI.
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Notou-se que as membranas apresentaram superficie hidrofilica, devido aos angulos
estarem na faixa de 0° < 0 < 90°. O maior angulo de contato se da pela ag¢do da argila, atuando
como agente nucleante, aumentando o caminho tortuoso por onde a argila foi dispersa, sendo assim
a adsorc¢do de agua diminui como consequéncia e o0 angulo de contato aumenta.

Como a argila também é hidrofilica, com o aumento da porcentagem da mesma nas
membranas, aumenta de forma proporcional a adsor¢do de agua e consequentemente a diminuicéo
do angulo de contato. Esses resultados também foram encontrados por Medeiros (2014). Contudo, a
membrana contendo 5% de argila apresentou um aumento discreto na hidrofilicidade em
comparagdo com a membrana de PAG6 pura, provavelmente devido a argila ter atuado como agente

porogénico, absorvendo uma maior quantidade de agua nesta membrana.
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Conclusoes

O difratograma da argila apresentou picos caracteristicos de bentoniticas, contendo também
em sua composicdo materiais acessorios, j& no das membranas, foi possivel perceber picos
caracteristicos da poliamida 6 e nas membranas hibridas, foi verificado o surgimento de um ombro
relacionado a uma provavel intercalacdo parcial das lamelas da argila. Na regido do infravermelho
da argila, observou-se a presenca de hidroxila, &gua adsorvida e bandas caracteristicas da argila,
enquanto que no das membranas de PA6 e dos seus hanocompositos, estiramento das ligacbes de
hidrogénio, C=0 e do grupo C-N e deformacdo N-H, fortes absorcdes relacionadas a banda C-H e
bandas relacionadas a fase a das poliamidas. No &ngulo de contato, notou-se que as membranas

apresentaram superficie hidrofilica, devido aos angulos estarem na faixa de 0° <6 < 90°.
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