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INTRODUCAO

Processos que vem recebendo crescente atencdo devido a sua eficiéncia energética,
pelo fato de ser uma tecnologia limpa, simplicidade de operagdo, vasta aplicabilidade, a
possibilidade de combinagdo com outros processos, entre outras vantagens, Sdo 0S que
utilizam membranas como principio de seu funcionamento (MEDEIROS et al., 2018).

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 e
NOBREGA, 2006). A parcela da corrente de alimentagdo que permeia a membrana €
conhecida como permeado, ja a fracdo que ndo atravessa é chamada de concentrado ou néo-
permeado. As membranas sintéticas surgem como uma tentativa de se obter caracteristicas
semelhantes as membranas naturais, em particular quanto as suas caracteristicas unicas de
seletividade e permeabilidade. Para tanto, houve a necessidade da compreensdo do fenémeno
de permeacdo e do desenvolvimento de técnicas no preparo de membranas sintéticas
(BAKER, 2004).

Os materiais € 0os meéetodos empregados nas etapas de preparo das membranas
desempenham um papel determinante nas suas propriedades desejaveis (permeabilidade,
seletividade, resisténcia mecanica, estabilidade térmica, resisténcia quimica e resisténcia a
formacdo de incrustagdes). As membranas sintéticas sdo preparadas a partir de duas classes

distintas de materiais: os organicos e os inorganicos (MULDER, 1996).
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As membranas inorganicas apresentam maior vida 0til do que as membranas

organicas. Entretanto, em virtude da maior versatilidade em se obter diferentes morfologias e
de apresentarem menor custo, as membranas poliméricas sdo as mais utilizadas, apresentando
perspectivas significativas de crescimento em termos mercadoldgicos (GOHIL e RAY, 2017).

O metodo de imersdo e precipitagdo é o 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 precipitacio em um banho de
ndo-solvente. A membrana é formada pela instabilizacdo da solucdo e precipitacdo do
polimero (KAUSAR, 2017). Esta técnica nos permite ampla modificagdo morfoldgica a partir
de pequenas variagdes feitas nos parametros utilizados durante a preparacdo das membranas.

Os polimeros sintéticos mais utilizados na preparacdo de membranas sdo a poliamida,
polissulfona, poliacrilonitrila, policarbonato, polieterimida, poli (fluoreto de vinilideno), entre
outros. Essas membranas apresentam ndo s6 melhor resisténcia quimica e térmica, mas
também boa tolerancia a compostos clorados, apresentam baixa compactacdo mecanica e,
ainda, podem ser utilizadas com solventes ndo-aquosos (ANADAO, 2010).

As poliamidas sdo materiais de alta resisténcia a tracdo, a abrasdo, como também a
fadiga, baixo coeficiente de atrito e boa tenacidade. Esta matriz polimérica vem sendo
utilizada em nanocompdsitos poliméricos, onde tém apresentado melhores propriedades
mecanicas, térmicas, de barreira, retardancia & chama e estabilidade dimensional a baixos
niveis de carga, quando comparados a matriz pura e aos compdsitos convencionais
(DEOPURA et al., 2008).

O desenvolvimento crescente em nanocompoésitos de matrizes poliméricas com
materiais inorganicos tem sido uma alternativa viavel, além disso, permite, em muitos casos,
encontrar uma relacdo entre baixo custo, devido a utilizacdo de menor quantidade de carga, e
elevado nivel de desempenho, que pode resultar na sinergia entre as propriedades dos
componentes individuais. Este fato demonstra a importancia do estudo da inser¢do de
membranas obtidas a partir de nanocompdsitos poliméricos para a melhoria das propriedades
e, consequentemente, obter uma maior eficiéncia nos processos de separacdo por membranas
para diversas aplicacOes, desde os tratamentos de efluentes liquidos até separacdo de gases.
Diante do exposto, esta pesquisa tem como objetivo reaproveitar fibras sintéticas de poliamida
descartadas pela industria para a obtencdo de membranas microfiltrantes de compostos

organico/inorganico por meio da técnica de inversao de fases.
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METODOLOGIA

Materiais

A matriz polimérica utilizada foi a fibra sintética de poliamida (PA), proveniente de
residuos descartados pela industria produtora de fios de nylon para reforco de pneus. O
material polimérico foi disponibilizado por uma industria localizada em Camagari - BA. Esta
fibra foi escolhida pela oportunidade de utilizacdo de um residuo, permitindo a diminuicdo do
impacto ambiental causado por este setor industrial. O &cido formico (AF) € um composto
orgénico monocarboxilico, sua férmula molecular é CH,0,, com massa molar média de
46,03 g.mol™. O AF com 85% de pureza P.A, fabricado pela VVetec produtos para laboratdrio
Ltda, foi utilizado como solvente para dissolver a PA e os hibridos para a preparacdo das
membranas. O composto inorganico utilizado como aditivo foi o cloreto de magnésio
hexahidradato P.A., sélido cristalino branco ou incolor, de férmula quimica MgCl,.6H,0,
com massa molar média de 203,31 g.mol™, fabricado pela Vetec produtos para laboratdrio
Ltda. A nanoparticula inorgéanica utilizada na preparacdo de membranas de nanocompositos
foi o diéxido de titdnio, composto quimico de cor branca e de baixo custo, sua formula é o
TiO,, com massa molar média de 79,87 g.mol™. O TiO, utilizado tem o cédigo P-25,
identificado como Aeroxide® com grau de pureza de 99,5% na forma de pé fino, fornecido
pela Evonik Industries Degussa. O TiO, além de ser particularmente Gtil para o tratamento de
agua, e nas membranas atua evitando incrustacdes e blogqueando a passagem de determinados

contaminantes.

Metodologia

Inicialmente, foi estudado o percentual da fibra sintética de PA e do solvente (AF)
com o intuito de investigar oS mecanismos e pardmetros necessarios para otimizacgdo e,
posterior, obtencdo de seus hibridos. A fibra sintética de PA foi dissolvida em AF sob
agitacdo constante e um tempo de reagdo pré-determinado de 24 h, avaliando a solucdo sem e
com aquecimento a 50 °C. Para a obtencdo das membranas microporosas poliméricas foi
utilizada a técnica de inversao de fases através do processo de precipitacdo por imerséo.

A solucéo preparada foi espalhada, através de um bastéo de vidro com espagamento de
aproximadamente 0,2 mm, em placa de vidro, e posteriormente, a membrana foi submetida a
um banho de ndo-solvente, no caso dgua destilada, na temperatura ambiente, de forma que as

.:\&\ placas ficassem completamente submersas. As membranas permaneceram no banho até que
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sua precipitacdo fosse concluida. Logo ap6s, a mesma foi removida da placa, lavada com agua
destilada e posteriormente, foi seca a temperatura ambiente. Foram feitas variagdes no
percentual da fibra sintética de PA (10, 15, 20 e 25%) e do AF (90, 85, 80 e 75%), e a partir
das fotos das membranas obtidas pela técnica de inversdo de fases, foi selecionado os
percentuais do polimero e do solvente mais adequado. As membranas foram preparadas e
obtidas no Laboratorio de Desenvolvimento e Caracterizacdo de Materiais, pertencente ao

Centro de Ciéncia e Tecnologia em Energia e Sustentabilidade - CETENS da Universidade
Federal do Reconcavo da Bahia - UFRB.

Caracterizacao das Membranas
Medidas de Fluxo

Para os ensaios de medidas de fluxo continuo da agua e do efluente, foi utilizada uma
célula de filtracdo perpendicular, conforme apresentada na Figura 2 acoplada a um sistema de
filtracdo, que foi utilizado para medir o permeado. As membranas foram submetidas aos testes
de permeabilidade na pressao de 1,0 bar. As coletas do permeado foram realizadas de 1 em 1
minuto, por um periodo total de 60 min para cada membrana totalizando 60 coletas. A
permeabilidade hidraulica esta associada a caracteristica intrinseca da membrana. A partir dos
resultados obtidos foi possivel tracar perfis reais das medidas de fluxo de todas as membranas
obtidas. O desempenho da membrana pode ser avaliado atraves do fluxo do permeado e da

seletividade de um determinado soluto presente na solucéo de alimentacao.
RESULTADOS E DISCUSSAO

As variacg0es realizadas no percentual da fibra de PA (10, 15, 20 e 25%) e do AF (90,
85, 80 e 75%), sob agitacdo constante, um tempo de reacdo pré-determinado de 24 h e
aquecimento de 50 °C. E nessas mesmas condi¢des, também foram obtidas sem aquecimento.
A partir das fotos foi verificada que ndo foi possivel obter as membranas, devido a fibra
sintética de PA, ja ter passado por um histérico térmico na etapa de sua obtencdo na industria,
e quando ocorreu a solubilizacdo da PA com o AF, independente das variagdes nos seus
percentuais ocorreu diminuicOes das suas viscosidades, provavelmente devido o aquecimento,
impossibilitando a formacdo das mesmas. Além disso, foi constatada que os percentuais da
fibra de PA (10, 15 e 25%) e do AF (90, 85 e 75%), sob agitacdo constante e no tempo de
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reacdo pré-determinado de 24 h, acarretaram em defeitos visuais na superficie destas
membranas. Enquanto que, a foto da membrana com o percentual de 20%PA/80%AF foi
observado pela andlise visual praticamente a auséncia de defeitos, sendo a composi¢do
escolhida para a obtencao dos hibridos. Diante do exposto, a composicdo de 20%PA/80%AF
foi escolhida para a preparacéo dos hibridos, adicionando 10% de MgCl, e 1, 3, 5% em peso
de TiO, na preparacao das solugdes. A escolha de 10% de MgCl, foi baseada na literatura de
Medeiros, 2014. Além disso, a introducédo do cloreto de magnésio e dioxido de titanio foi para
atuarem como agente porogénico e auxiliarem na formacao de poros.

As curvas das medidas de fluxo feitas com &gua para todas as membranas de PA pura e
PA com 1, 3 e 5% em peso de TiO, a uma pressdo de 1,0 bar. De um modo geral, para 0s
processos que utilizam o gradiente de pressdo como forca motriz, o fluxo de permeado é
diretamente proporcional ao proprio gradiente de pressdo que é de 1,0 bar. Além disso, nesses
processos a maior contribuicdo estd relacionada a parcela convectiva, representando a
quantidade de soluto que atravessa a membrana (por unidade de area e de tempo) devido ao
fluxo do proprio solvente que é a agua. Em geral, o fluxo de agua destilada para as
membranas com MgCl, de PA/TiO, foi superior ao fluxo obtido pela membrana de PA pura,
provavelmente devido ao aumento no tamanho dos poros da superficie dos hibridos, e além
disso, o TiO, por ser um material hidrofilico facilitou o aumento na absorcéo de agua pelas

membranas hibridas.
CONSIDERA(;C)ES FINAIS

Diante dos resultados apresentados, conclui-se que foi possivel obter membranas
poliméricas pela técnica de inversdo de fases, dando uma aplicacdo as fibras de poliamida
descartadas pela industria. Os percentuais dos constituintes e a temperatura de operacédo
utilizada na obtencdo das solucBes poliméricas influenciaram diretamente na formacdo das
membranas, sendo que as variacdes de 20%PA, 80%AF e a temperatura ambiente foram as
mais adequadas. De maneira geral, as medidas de fluxo de &gua para as membranas de
PA/TiO,/MgCI, foi superior ao fluxo da membrana de PA pura/MgCl,, confirmando o
aumento no tamanho dos seus poros superficiais, e além disso, o TiO, por ser hidrofilico
facilitou o aumento na absor¢do de agua pelas membranas. Portanto, estas membranas
hibridas obtidas apresentaram potencial para a aplicacdo em processos de microfiltrag&o.

Palavras-chave: Residuo industrial, dioxido de titdnio, membranas, imersao-precipitacéo.
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