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Introducéo

Membrana é uma barreira que separa duas fases e que restringe total ou parcialmente o
transporte de uma ou varias espécies quimicas presentes nas fases (HABERT; BORGES;
NOBREGA, 2006). A parcela da corrente de alimentacdo que permeia a membrana é conhecida
como permeado, ja a fracdo que ndo atravessa é chamada de concentrado ou ndo permeado.

Uma das principais vantagens da utilizacdo das membranas para a filtracdo de agua, é que a
mesma a produz com elevado grau de pureza (CHAKRABARTY; GHOSHAL; PURKAIT, 2008).
Além de que é necessaria uma quantidade minima de produtos quimicos e pouco espacgo para a sua
instalacdo, como também a facilidade de automacéo e operacédo do sistema (MA et al., 2017).

O método mais utilizado na obtencdo de membranas poliméricas é a inversdo de fases, que
sdo 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 nao-
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).

Esta pesquisa visa desenvolver membranas hibridas a partir da técnica de inversdo de fases

para o tratamento de aguas provenientes do semiarido.

Metodologia

Inicialmente foram feitas soluc@es, onde foram dissolvidos a poliamida 6, 20% de CaCl; e a
argila (para os nanocompositos) com 1, 3, 5% em peso em &cido formico por 24 horas. As solucdes
preparadas foram espalhadas, com o auxilio de bastdes de vidro com espagamento de
aproximadamente 0,1 mm, em placas de vidro, que foram colocadas imediatamente em um banho
de agua 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. O sal
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inorganico CacCl, foi utilizado como aditivo com o percentual de 20%, para assim ele atuar como

um agente porogeénico.

Caracterizacdo dos Materiais

As anélises de microscopia eletrdnica de varredura foram obtidas no equipamento Vega 3 —
Tescan. Foram avaliadas a superficie de topo e a secédo transversal de todas as membranas obtidas.
Para analise da secdo transversal, as amostras foram fraturadas em nitrogénio liquido para assim
evitar sua deformacdo plastica. As membranas foram recobertas com ouro (“sputtering” —
Metalizador Shimadzu — 1C-50), utilizando-se uma tensdo de 15 kV e corrente de 4 mA por um
periodo de 3 minutos. Os ensaios de fluxo de agua foram realizados em uma célula de filtracdo
perpendicular (célula Amicon 8200 de é4rea efetiva igual a 27,8 cm?). As membranas foram
submetidas aos testes de sob diferentes pressdes de 1,0 e 2,0 bar. Foram preparadas emulsdes de
6leo em &gua em um agitador Modelo ULTRA TURRAX T18 basic da IKA Works INC., com uma
velocidade de agitacdo constante de 15.000 rpm, durante um periodo de 30 minutos. Para medir as
concentragdes iniciais do 6leo e as dos permeados, usou-se 0 equipamento espectrofotdbmetro de
ultravioleta (UV).

Resultados e Discusséo

A Figura 1 apresenta as fotomicrografias obtidas por MEV da superficie de topo das
membranas de PA6 pura e seus nanocompaositos com 1, 3 e 5% de argila, adicionando 20% CaCls,.

Nas superficies de topo das membranas, pode-se observar poros uniformemente distribuidos,
ja na secdo transversal apresentadas na Figura 2, nota-se uma camada seletiva (pele filtrante) na
parte superior da membrana. Além disso, observou-se uma variacdo no tamanho dos poros ao longo
de sua espessura. Na pele filtrante, verificou-se o aparecimento de poros com formatos diferentes.
Na camada porosa, entretanto, viu-se um aumento no tamanho dos poros com formatos esféricos
bem definidos e distribuidos de maneira uniforme, conforme reportados por Leite et al (2009).

Na superficie de topo das membranas de poliamida 6 pura, visualizou-se uma estrutura com
poros menores e com formatos diferenciados. De maneira geral, a adigdo da argila proporcionou
uma modificagdo morfologica na sua superficie, apresentando uma estrutura mais porosa, com

poros interconectados e distribuidos de maneira uniforme, se comparado com a membrana de PA6

pura/20% CaCl,, como também observado por Maia (2008).
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Figura 1 - Fotomicrografias de MEV da superficie de topo da membrana de (a) PA6 pura; (b) PA6 + 1% de
argila; (c) PA6 + 3% de argila; (d) PA6 + 5% de argila.

Figura 2 - Fotomicrografias de MEV da segdo transversal de (a) PA6 pura; (b) PA6 + 1% de argila; (c) PA6
+ 3% de argila; (d) PA6 + 5% de argila.

De modo geral, para as se¢Oes transversais analisadas, observou-se que a adi¢do da argila,
propiciou um aumento na espessura das membranas. Com exce¢do da membrana de PA6/5% de
argila/20% CaCl, que houve uma diminuicdo na sua espessura. Provavelmente, essa pequena
variagdo ocorreu por se tratar de um trabalho manual na obtencdo destas membranas.

A argila e o CaCl, foram adicionados na obtencdo das membranas com o intuito de atuarem
como agente porogénico, promovendo desta forma, uma modificagdo morfologica, variando a
formacdo, o tamanho e a quantidade de poros obtidos ao longo da secdo transversal destas
membranas, tornando-as eficientes para o objetivo desse trabalho.

A Figura 3 ilustra os testes de medidas de fluxo massico de dgua para as membranas de PA6
pura e de seus nanocompositos, os quais foram realizados seguindo uma ordem crescente de
pressdo, onde cada membrana foi testada na pressao de 1,0 bar e 2,0 bar.

De maneira geral, o fluxo de dgua para as membranas de nanocompdsitos foi maior do que o
fluxo obtido pela membrana de poliamida 6 pura, independente da pressdo utilizada, confirmando

que o0 aumento no tamanho dos poros superficiais visualizados por MEV, facilitou a absorcdo de

agua.
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As medidas de fluxo permeado com &gua para as membranas iniciam com uma diminuigdo
constante até 30 min de ensaio, devido a estabilidade do fluxo. Isto ocorre possivelmente devido a
uma compactacdo mecanica promovida pela pressdo aplicada ou a um possivel inchamento ocorrido
nas membranas. Quando a membrana entra em contato com a agua provoca uma diminuicao

gradativa dos poros, diminuindo assim a sua permeabilidade.

Figura 3 - Curvas de fluxo de 4gua das membranas de PA6 e dos hanocompasitos nas pressdes de
a) 1 bar e b) 2 bar.
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O inchamento esta intrinsecamente relacionado com o material que tem caracteristicas
hidrofilicas, facilitando a absorcdo de &gua e reduzindo o tamanho dos poros existentes na
superficie destas membranas. Além disso, o inchamento contribui diretamente para reduzir o fluxo
do permeado obtido. Comportamento semelhante também foi reportado por Medeiros et al. (2013).

As medidas de fluxo das emulsdes de 6leo em agua na concentragdo de 100 mg/L estdo
ilustradas na Figura 4. Nota-se que ocorreu uma diminuicao do fluxo das emulsées, independente da
pressdo utilizada, se comparado com o fluxo com agua destilada. Isso pode ser atribuido ao fato de
que a concentracdo de Oleo provocou um entupimento das membranas, com uma provavel
concentragdo de polarizagdo proxima as suas superficies, conduzindo a um fouling e dificultando a
passagem de 6leo nessas membranas, observado também por Medeiros et al. (2013).

Na Tabela 1 estdo os valores do rendimento do precipitado das medidas de fluxo da emulsao
com concentracao de alimentacdo de 100 mg/L para todas as membranas nas pressdes 1,0 e 2,0 bar.

Todas as membranas apresentadas na Tabela 1 e testadas na separagdo das emulsdes de 6leo

em agua obtiveram uma reducdo significativa de 6leo no permeado, atendendo aos padrdes e as
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exigéncias definidos pela Resolucdo 430 do Conselho Nacional do Meio Ambiente. A resolucéo
determina que o teor de Oleos e graxas de origem mineral s6 poderd ser descartado no meio

ambiente quando indicarem uma concentracdo maxima de até 20 mg/L (CONAMA, 2011).

Figura 4 — Curvas de fluxo de agua/dleo das membranas de PA6 e dos nanocompdsitos nas
pressoes de a) 1 bar e b) 2 bar.
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Tabela 1 - Rendimento das membranas para as pressdes de 1 e 2 bar.

Rendimento (%)

Composicao
1 bar 2 bar
PAG6 pura 94,57 97,82
PAG6 + 1% argila 96,67 92,22
PAG + 3% argila 87,78 97,78
PA6 + 5% argila 97,82 94,44
Conclusdes

Membranas planas por imersdo-precipitacdo da poliamida6 e de seus respectivos
nanocompositos foram feitas com a incorporacdo de um aditivo (CaCly). As imagens de MEV
mostram que a presenca da argila contribuiu para 0 aumento no tamanho dos poros, como também a
quantidade dos mesmos. Nota-se que o fluxo de dgua para as membranas de nanocompositos foi
maior do que o fluxo obtido pela membrana de poliamida 6 pura, independente da presséo utilizada,
confirmando que o aumento no tamanho dos poros superficiais visualizados por MEV, facilitou a
absorcdo de agua. Todas as membranas se adequaram aos padrfes e exigéncias definidos pela
legislacdo ambiental vigente, apresentando rendimentos acima de 80%. Por apresentarem um alto
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fluxo aquoso as membranas de nanocompdsitos podem ser aplicadas no tratamento de &guas

proveniente do semiarido.
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