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Desenvolvimento de membranas porosas de nanomateriais de carbono
para aplicacdes em separacao gasosa
Development of porous carbon nanomaterial membranes for gas

separation applications
Luiz Octavio Minellit, Carlos Eduardo Cava?

RESUMO

O estudo de membranas porosas de nanomateriais de carbono, para aplicacées em separagédo gasosa surge
da necessidade de filtragem de gases, presentes em diversos ambientes, uma vez que estes gases podem
ser prejudiciais a salde humana. Desses gases, um dos mais prejudiciais a saide e também um dos mais
comuns é o monoxido de carbono (CO), que, se inalado em grandes quantidades, pode causar a morte. A
partir desta motivacdo, surge o estudo apresentado neste documento, que tem como objetivo o
desenvolvimento de membranas poliméricas com adicao de nanotubos de carbono, que possam ser utilizadas
como filtros dessa substancia. Para tal, serdo feitas diferentes amostras contendo diferentes tipos de materiais
(polipropileno e poliuretano) para a membrana polimérica, assim como serdo testadas adicoes de diferentes
tipos de nanomateriais (MWCNT — Nanotubos de carbono de parede miltipla, SWCNT — Nanotubos de
carbono de parede simples, e Oxido de grafeno). Depois destes testes, sera feita a caracterizacdo das
amostras, por meio de diferentes técnicas (UV-VIS, TGA, MEV e FTIR) e o teste da eficacia dos filtros
desenvolvidos.

PALAVRAS-CHAVE: Filtragem de gases, Membranas porosas; Mondéxido de carbono; Nanomateriais de
carbono; Nanotubos de carbono.

ABSTRACT

The study of porous membranes made of carbon nanomaterials for gas separation applications arises from
the need to filter gases in various environments, as these gases can harm human health. Among these gases,
one of the most harmful to health and also one of the most common is carbon monoxide (CO), which, when
inhaled in large quantities, can be fatal. Based on this motivation, the study presented in this document aims
to develop polymeric membranes with the addition of carbon nanotubes that can be used as filters for this
substance. To achieve this, different samples will be prepared using different types of materials (polypropylene
and polyurethane) for the polymeric membrane, and various types of nanomaterials (MWCNT - Multi-Walled
Carbon Nanotubes, SWCNT - Single-Walled Carbon Nanotubes, and Graphene Oxide) will be tested as
additives. After these tests, the samples will be characterized using various techniques (UV-VIS, TGA, SEM,
and FTIR), and the effectiveness of the developed filters will be evaluated.

KEYWORDS: Gas filtration, Porous membranes; Carbon Monoxide; Carbon nanomaterials; Carbon
nanotubes.

INTRODUCAO

Filtros estdo presentes em diversas atividades do dia-a-dia, tanto nas mais simples,
como na preparacao de um café, como em atividades mais complexas, como na filtragem
de gases, em laboratorios e industrias.

Dessa forma, de maneira geral, os filtros tém por objetivo basico a separacéo de
substancias e, em torno disso, estuda-se muito acerca do desenvolvimento e da
aprimoracao desses utensilios, para filtragens cada vez mais efetivas. Como € o caso do
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estudo apresentado neste documento, que faz a juncédo de nanomateriais de carbono com
membranas poliméricas para a obtencao de filtros de elevada capacidade de filtragem.

Acerca dos nanomateriais, em especial sobre os nanotubos de carbono, é valido
destacar que estes sdo sintetizados a partir do grafeno, possuindo uma estrutura
configurada em duas dimensdes 2:D, sendo uma camada de grafite com espessura de um
atomo (didmetro do a4tomo de carbono) e constituido de rede hexagonal [1]. Além disso,
dependendo da orientagéo, eles sao classificados em nanotubos de parede simples e em
nanotubos de parede mdltipla [2].

Dessa forma, os filtros desenvolvidos neste projeto tém sua aplicacdo voltada a
adsorcéo de gases, principalmente a adsorcdo de monoxido de carbono, o CO, gas oriundo
da queima incompleta e muito prejudicial a salde humana, podendo ser responsavel pela
morte por asfixia, se inalado em grandes quantidades.

MATERIAIS E METODOS

Para a realizacdo dos experimentos, foram utilizados nanotubos de carbono de
carbono de parede mudltipla (MWCNTSs), com pureza maior que 90%, além de agua
destilada, Triton X [3], como surfactante, membranas de polipropileno branco e tiras do filtro
automotivo, da marca WEGA, modelo AKX 35323, de poliuretano.

Para a fabricacdo dos filtros, € necessaria uma boa dispersdo do material
nanométrico, bem como uma deposicao deste na membrana polimérica, pois dessa forma,
havera uma maior area superficial ocupada e uma boa aderéncia a membrana. Dessa
forma, a fabricacédo dos filtros é dividida em duas etapas: a disperséo e a deposicao dos
materiais nanométricos.

Para a primeira etapa, foi necessario descobrir qual concentracdo de surfactante
apresentaria a melhor disperséo e, para isso, foram formuladas 5 amostras contendo a
mesma concentracdo de MWCNTs e cada uma delas com concentracdes diferentes de
surfactante. Além disso, cada amostra foi agitada em uma banheira ultrassoénica [4], pelo
mesmo periodo.

Apos a formulacao das amostras, foi observada a taxa de deposi¢cado do material por
meio de analises periddicas de UV-Vis, sendo a ultima delas realizada 72 h depois da
agitacao.

Depois de uma analise acerca das amostras supra citadas, a que apresentou a
menor taxa de decantacdo do material nanométrico, ou seja, a que manteve este material
disperso por mais tempo, possibilitou a eleicdo da melhor concentracao de surfactante para
0 objetivo do projeto.

Dessa forma, ap0s a concluséo da primeira etapa do projeto, iniciou-se a segunda
etapa, que consistia na escolha da melhor técnica de deposicdo do material nanométrico
na membrana polimérica. Ou seja, aquela que resultaria na maior quantidade de material
depositado.

Para esta etapa, foram utilizadas quatro técnicas diferentes de deposicéo:
Deposicéo por vacuo [5]; Deposi¢céo por drop-casting; Desposi¢ao por spray [6]; Deposi¢ao
por gravidade.

A deposicdo por vacuo consiste na utilizacdo de um aparelho composto por 3
elementos, sendo o primeiro, um recipiente que recebe a dispersdo contendo o
nanomaterial, 0 segundo € uma pec¢a de encaixe que possibilita o acoplamento entre o
recipiente ja descrito e o terceiro elemento: Um recipiente cujo formato se assemelha a um
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vaso, que, além de possuir a abertura na parte superior, onde ha o acoplamento das pecas,
possui um suporte para uma conexdo de mangueira, por onde é retirado o ar, para a
promocao do vacuo.

Nesta técnica, a membrana polimérica é posicionada entre o recipiente superior (que
recebe a dispersdo) e a peca de acoplamento. Dessa forma, depois de preenchido o
recipiente superior com a dispersdo, uma bomba de vacuo faz a retirada do ar do recipiente
inferior por uma mangueira, fazendo com que a disperséo passe pela pelicula polimérica
depositando apenas o material nanométrico.

A técnica de deposicao por drop-casting consiste na separacdo de um certo volume
da dispersdo de nanotubos, com o auxilio de uma pipeta graduada e, em seguida, da
deposicao deste volume em uma placa de petri que contém a membrana polimérica. Por
fim, o conjunto composto pela placa de petri e a membrana polimérica contendo a dispersao
depositada € levado a estufa, a uma temperatura de 100°C e espera-se pela evaporacao
do surfactante e da agua, de modo que, na membrana, permaneca apenas o0 material
nanometrico.

A técnica de deposicdo por spray utiliza de uma pistola de ar que possui um
reservatério, que € preenchido com um certo volume de dispersao e um suporte para a uma
conexao de mangueira. Neste suporte, é acoplada uma mangueira para a passagem de ar
comprimido, responsavel pela liberacdo do contetdo presente no reservatorio pelo bico da
pistola, apds o acionamento do gatilho.

Ap6s o acionamento do gatilho, ha a deposicao do contetdo do reservatério em uma
placa de petri, que esta sob aquecimento e contém a membrana polimérica. Por fim, apés
0 esvaziamento do reservatorio, a placa contendo a membrana polimérica e o volume de
dispersao depositado, € levado a estufa, a uma temperatura de 100°C, para a evaporacao
da agua e do surfactante, restando apenas o nanomaterial sobre a membrana polimérica.

Por fim, a deposicdo por gravidade funciona de maneira bem semelhante a
deposicao por vacuo, pois utiliza do mesmo equipamento. A grande diferenca esta no fato
de esta técnica ndo fazer uso do vacuo para a passagem da dispersédo pela membrana
polimérica. Neste caso, ap0s 0 preenchimento do recipiente superior, h4 a espera da
passagem do volume da dispersdo pela membrana, que passa em funcdo da acdo da
gravidade. Dessa forma, conforme a dispersdo passa pela membrana, ha a deposicao do
material nanomeétrico e a dgua e o surfactante preenchem o reservatorio inferior. Depois
disso, a membrana polimérica, que agora contém os nanotubos, é levada a estufa a uma
temperatura de 100°C, para a evaporacao da agua e o surfactante restantes.

Depois de realizadas as deposicbes, foram feitas caracterizacdes acerca da
superficie das membranas, utilizando a microscopia eletrénica de varredura (MEV).

RESULTADOS E DISCUSSOES

Nesta secdo, serdo apresentados os resultados obtidos, bem como as discussdes
acerca destes.

seisicite.com.br 3

PR

UNVERSIDADE TECHOLOGIGA FEDERAL 00 PARAN



SEI-SICITE

2023

Grafico 1 - Gréafico de UV - Vis com os espectros da analise realizada 72 h depois da dispersado, com
0s espectros de todas as amostras juntos
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Fonte: Autoria propria.

Acerca do gréafico acima, € valido destacar que a Amostra 0 possuia uma
concentracao de 0,0% de surfactante, a Amostra 1: 0,1%, a Amostra 2: 0,3%, a Amostra 3:
0,5% e a Amostra 4: 0,7%. Além disso, observando as curvas acima, € possivel notar que
a Amostra 3 apresentou o maior pico de absorcdo, dentre as amostras, no intervalo de
comprimento de onda analisado. Esse resultado foi constante em todas as analises, o que
garantiu a Amostra 3, o titulo de amostra com a melhor concentracao de surfactante, dentre
as amostras analisadas e, por isso, foi eleita como ideal.

Apés a andlise dos resultados das concentracbes de surfactante, foi necessario
testar diferentes técnicas de deposicao do material.

Figura 1 - Membrana de
polipropileno, ap6s deposic¢édo por
gravidade

Fonte: Autoria propria

Acerca das técnicas de deposicéo testadas, foram obtidos os seguintes resultados:
A técnica de deposi¢do por vacuo promoveu quase nenhuma deposi¢cdo de nanomaterial
na membrana polimérica, a técnica de deposi¢ao por spray promoveu uma maior deposicao
de nanomaterial, ainda que bem baixa e certa homogeneidade na distribuicdo deste sobre
a membrana polimérica. Ja a técnica de drop-casting promoveu a deposicdo de uma
guantidade maior de material, mas apresentou uma grande irregularidade de distribuic&o.
Por fim, a deposicdo por gravidade foi a técnica que apresentou a melhor relacdo entre
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quantidade e distribuicdo de material depositado e, por isso, foi eleita a técnica mais
adequada para o projeto.

Analisando a imagem acima (Figura 1), é possivel observar que a técnica por
gravidade promoveu deposi¢ao de material nanométrico e distribuicdo deste pela superficie
da membrana polimérica. No entanto, a quantidade de material aderida a superficie da
membrana estava muito abaixo da quantidade desejada e, por isso, optou-se pela
substituicdo do material da membrana. Dessa forma, ao invés de uma membrana de
polipropileno, passou-se aa utilizar uma membrana de poliuretano, cuja densidade de fibras
€ muito maior.

Figura 2 —a) Membrana de polipropileno com nanotubos de carbono
de parede multipla; b) Membrana de poliuretano com nanotubos de
carbono de parede multipla.

Fonte: Autoria propria

Analisando a imagem acima (Figura 2), € possivel observar a grande diferenca de
densidade entre o polipropileno e o poliuretano e, consequentemente, a quantidade de
material depositado, o que justifica e evidencia o porqué da troca de material.

CONCLUSAO

O projeto ainda né&o foi concluido, pois os filtros desenvolvidos ainda tiveram sua
eficiéncia testada e, para isso, estd sendo desenvolvido um sistema de monitoramento de
gas, com o auxilio da plataforma Arduino e com um sistema de emissédo controlada de
monoxido de carbono, que possibilitardo a observacéo da adsorcdo desse gas, pelos filtros.

Além disso, serdo feitas também analises termogravimétricas dos materiais
desenvolvidos e novas formulagdes, utilizando diferentes tipos de nanomateriais, ndo so
nanotubos de carbono de parede multipla.

Apesar de ndo finalizado ainda, em virtude das informagdes supra exibidas, pode-se
afirmar que o estudo tem mostrado bons resultados e caminha para sua concluséo
esperada.
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