B ANTRE SO

INTERNACIONAL
— JH“AG. lA 1

0 BRASILEIRO

MEMBRANAS PLANAS OBTIDAS PELA:I'ECNICA DE IMERSAO POR
PRECIPITACAO

Edson Antonio dos Santos Filhot; Bruna Aline Araudjo®; Aline Florindo Salvianot; Keila Machado
de Medeiros?; Edcleide Maria Araujot

tUniversidade Federal de Campina Grande. edson.a.santos.f@gmail.com

Introducéo

Atualmente, membranas estdo sendo muito utilizadas como microfiltros para o tratamento
de &gua, principalmente os efluentes, que € um dos grandes poluentes de dguas potaveis de hoje em
dia. As membranas podem ser caracterizadas como um processo de separagdo por membrana
(PSM), e sdo utilizadas ao invés de filtros comuns que sdo incapazes e ineficientes quando
comparado com elas (ANADAO, 2010; HABERT; BORGES; NOBREGA, 2006).

O método mais utilizado na obtencdo de membranas poliméricas é a inversao de fases, que
séo produzidas por precipitacdo de uma solucdo polimérica espalhada como um filme fino em uma
placa de vidro ou extrusada como uma fibra oca, e posteriormente precipitada em um banho de ndo
solvente (POLETTO et al.,, 2012). A membrana é formada pela instabilizacdo da solucdo e
precipitacdo do polimero. Esta técnica nos permite ampla modificacdo morfoldgica a partir de
pequenas variacOes feitas nos parametros utilizados durante o processo de preparacdo das
membranas (BRAMI et al., 2017).

Nos Ultimos anos 0s nanocompositos poliméricos tém provocado grande interesse da
inddstria e do meio académico (CARISUELO et al., 2015, BURGOSMARMOL, 2017).
Recentemente, varios tipos de argilas como a bentonita, cujo argilomineral predominante é a
montmorilonita, tem sido largamente utilizada como refor¢co na producdo de nanocompdsitos
poliméricos (PAIVA et al., 2008). As cargas minerais do tipo bentonita s&o abundantes na regido da
Paraiba, elas vém sendo utilizadas em nanocompositos e apresentando resultados promissores para
as aplicagdes membranas de nanocompdsitos, dessa forma, o estudo destas € interessante ndo s6 do
ponto de vista tecnoldgico, mas também um incentivo para as industrias locais (LEITE et al., 2009).
Os nanocompositos polimeéricos ja vém sendo bastante estudados na obtencdo de membranas
poliméricas, obtendo resultados promissores no tratamento de efluentes liquidos.

Este trabalho tem como objetivo a obtencdo de membranas planas a partir da técnica de

imersao por precipitacdo para o tratamento de aguas.
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Metodologia

Inicialmente foram feitas solucGes, onde foram dissolvidos a poliamida 6, 20% de CaCl, e a
argila (para os nanocompositos) com 1, 3, 5% em peso em acido formico por 24 horas. As solucoes
preparadas foram espalhadas, com o auxilio de bastdes de vidro com espacamento de
aproximadamente 0,1 mm, em placas de vidro, que foram colocadas imediatamente em um banho
de &gua destilada (ndo solvente), na temperatura ambiente, de forma que as placas ficassem
completamente submersas. A membrana permaneceu no banho até que sua precipitacdo fosse
concluida. Logo apds, a mesma foi removida das placas, lavada com agua destilada. Foi utilizado

20% do sal inorgénico CaCl, como aditivo, para assim ele atuar como um agente porogénico.

Caracterizacdo dos Materiais

As anélises de DRX da argila e das membranas foram conduzidas & temperatura ambiente
em um equipamento Shimadzu XDR-6000, utilizando radiacdo Cuka (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. As
amostras da argila foram caracterizadas na forma de po.

A analise do angulo de contato das membranas, foi realizada pelo método da gota sessil,
através de um angulo de contato portétil, modelo Phoenix-i da Surface Eletro Optics — SEO. A gota
foi formada manualmente por meio de um dosador micrométrico, a imagem da gota é captada pela
camera embutida no equipamento, onde posteriormente foi analisada no software. Esta anélise foi
feita a partir da membrana na forma de filme plano.

As medidas de permeacdo a vapor d’agua foram realizadas de acordo com a norma ASTM
E96, onde foram utilizados recipientes com &agua destilada. As membranas foram fixadas na
superficie dos recipientes e estes foram depositados em um ambiente com temperatura e umidade
controladas, por um periodo de 1 semana. Foram utilizadas trés amostras de cada composigé&o.

A andlise de DRX foi realizada no Laboratorio de Caracterizacdo de Materiais da Unidade
Académica de Engenharia de Materiais - UAEMa/UFCG. Enquanto que, o angulo de contato e a
permeacdo ao vapor d’agua foram realizadas no Laboratorio de Desenvolvimento de Membranas da
UAEMa/UFCG.

Resultados e Discusséo
O difratograma da argila ilustrado na Figura 1 ilustra picos caracteristicos de bentoniticas

contendo materiais acessorios, como caulinita (C) e quartzo (Q), no intervalo 18-27°, e um pico em
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5,93° indicando a distancia interplanar basal dgo; de 14,95 A, que é caracteristico da montmorilonita
(M) contendo fons Na* na estrutura com uma pequena hidratacdo. Este resultado foi reportado por
Souza Santos (1992), Medeiros (2014), Matos (2016).

De acordo com os difratogramas das membranas também mostrados na Figura 1, pode-se
perceber a presenca de dois picos, cujos valores sdo de aproximadamente 20° e 24°, para todas as
composi¢des dos nanocompositos preparados com a poliamida 6. O aparecimento de ambos 0s
picos deve-se a formacdo de uma fase cristalina caracteristica das poliamidas, denominada de fase
ay € ap (alfa). Os planos cristalinos de difragdo (100) e (002)/(202), sdo referentes as fases oy € ap da
poliamida 6, respectivamente (KOHAN, 1995).

Nas membranas de nanocompdsitos com 1, 3 e 5% de argila, adicionando 20% de CaCls,,
observa-se 0 aparecimento de um pico em 4,0°, provavelmente devido a uma intercalacdo parcial do
polimero entre as lamelas da argila. Além disso, foi constatado que a intensidade deste pico foi
proporcional ao aumento do percentual de argila adicionado na membrana de poliamida. Este efeito
também pdde ser notado por Medeiros (2014).

Figura 1 — Difratograma da Argila Sédica Brasgel e das membranas de PA6 e seus hanocompasitos.
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Os resultados dos angulos foram realizados a partir da analise de 5 areas diferentes ao longo
de cada membrana e feito a meédia dos valores dos angulos obtidos, conforme ilustrado na Figura 2
com seus valores de desvios.

E possivel observar que todas as membranas apresentaram superficie hidrofilica, tendo em
vista que todos os angulos estdo na faixa entre 0° e 90°. Para a membrana de PAG6 pura, nota-se uma
menor hidrofilicidade, obtendo um maior angulo comparando com as de nanocompasitos.
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Figura 2 - Média dos angulos de contato para agua destilada das membranas de PA6 e de hanocompdsitos.
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Observa-se também que o aumento gradativo do teor de argila adicionado nas membranas de
nanocompositos, propiciou uma diminuicdo no angulo de contato e consequentemente aumento da
sua hidrofilicidade. Esse efeito provavelmente esta associado a argila atuar como agente hidrofilico,
aumentando a afinidade com a agua.

Segundo Medeiros (2016) a incluséo de argila afeta diretamente a morfologia da membrana,
aumentando o seu carater hidrdéfilo, contribuindo para uma melhoria da permeacdo da gua através
da membrana. Isto porque a argila facilita a formacdo de ligaces de hidrogénio. Este fato, também
foi observado neste trabalho, sendo interessante, pois favorece a aplicacdo destas membranas em
processos de microfiltracdo. Esses resultados também foram encontrados por Medeiros (2014) e
Matos (2016).

Além disso, uma condicdo para que a dgua seja absorvida pela superficie da membrana € que
a forca de adesdo agua/argila exceda o trabalho de coesdo da agua, ocorrendo a molhabilidade da
superficie hidrofilica da argila pela 4gua. Como a argila tem uma maior afinidade com a agua
devido ao seu carater hidrofilico, pode-se explicar este comportamento da gota na membrana,
quando a mesma contém uma quantidade maior de argila. Este resultado foi também observado por
Yu et al. (2014) e Medeiros (2014).

A Figura 3 ilustra os valores obtidos para a permeacdo ao vapor d’agua. A membrana de
PAG6 pura, apresentou uma baixa permeagdo ao vapor d’agua quando comparada com as membranas
com argila, provavelmente devido & obtencdo de poros pequenos presentes na sua superficie. De
maneira geral, a adicdo da argila, independente do percentual utilizado, promoveu um aumento da
permeacdo devido a argila atuar como agente porogénico, aumentando os poros da superficie de

topo, facilitando assim a absorcéo de 4gua pelas membranas de nanocompositos.
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Figura 3 - Permeacdo a vapor d'dgua para as membranas de PA6 e dos nanocompositos
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Conclusodes

Membranas planas por precipitacdo da poliamida6 e de seus respectivos nanocompdsitos
com a incorporacao de um aditivo (CaCl,) foram desenvolvidas. O difratograma de DRX da argila
apresentou picos caracteristicos de bentonitas, proveniente de Boa Vista — PB, contendo também
em sua composicdo materiais acessorios. No difratograma de DRX obtido das membranas foi
possivel perceber picos caracteristicos da poliamida 6. Todas as membranas apresentaram superficie
hidrofilica, tendo em vista que todos os angulos estdo na faixa entre 0° e 90°, e a introducdo da
argila favoreceu o aumento do angulo de contato, provavelmente por ter atuado com agente
porogénico. Na permeag¢ao ao vapor d’agua nota-se que a adicdo da argila, independente do
percentual utilizado, promoveu um aumento da permeacdo, devido ao aumento dos poros
superficiais destas membranas. Diante do exposto estas membranas apresentam potencial para o
tratamento de &guas.
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