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Resumo: O processo de eletrofiagdo tem sido utilizado recentemente para a
producdo de nanofibras poliméricas, materiais de interesse com grande area
superficial e porosidade. Quando combinadas com o grafeno em sua forma
oxidada e suas propriedades estruturais, podem atuar como uma membrana
capaz de impedir a passagem de moléculas e ions grandes, como sais, e
permitir a passagem de agua, funcionando como um filtro poderoso gracas
aos defeitos estruturais ocasionados durante a oxidacdo do grafite a 6xido
de grafeno. Pretendeu-se desenvolver nesta pesquisa uma membrana
compasita que serd testada no processo de dessalinizacdo da agua do mar.

Introducéo

A agua do mar constitui a maior parcela de 4gua mundial. Porém, por conta
do alto grau de salinidade, torna-se impropria para consumo humano. Os
recursos hidricos disponiveis de agua potavel nao tém sido suficientes para
a grande demanda da populacdo. Pensando nisso, ha tendéncias em
realizar o tratamento da dgua marinha como alternativa para obtencéo de
agua que possa ser consumida. O grafeno e a sua forma oxidada sé&o
materiais promissores que apresentam grande potencial de aplicacdo ja
testada para adsorcdo de gases e filtragem (D. Cohen-Tanugi and J. C.
Grossman). Obtido a partir da esfoliagdo do grafite, o grafeno possui uma
estrutura bidimensional formada apenas por atomos de carbono e hidrogénio
ligados por hibridizacdo sp® responsavel por fornecer propriedades
mecanicas e de condutividade térmica e elétrica inigualadveis, além da
capacidade de atuar como membrana quando oxidado. Defeitos na sua
cadeia gerados pela insercdo de grupos oxigenados durante sua produgéo
criam espacos nessa estrutura que possibilitam a passagem de moléculas
pequenas como as de agua e alguns gases, e barram moléculas maiores
como ions. Nanofibras de polimeros produzidas pela técnica de eletrofiacdo
podem servir de suporte para este material com capacidade filtrante. O
equipamento de eletrofiacdo é composto por uma fonte de alta tensdo, uma
bomba de seringa e um anteparo coletor, conforme a Figura 1. As
propriedades das fibras produzidas durante o processo de eletrofiacdo
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podem variar de acordo com alguns parametros, que envolvem tanto as
caracteristicas da solugcdo polimérica (concentracdo, viscosidade,
condutividade), quanto os parametros operacionais escolhidos (tenséo,
velocidade de fluxo da solucédo, distancia entre agulha e anteparo) e as
condicbes ambientais (umidade, temperatura). (S. Thenmozhi et al).
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Figura 1 — Esquema do equipamento de eletrofiagao utilizando a) anteparo rotatério e b)
anteparo plano.

Pensando no potencial de aplicacdo dessa pesquisa, pretendeu-se realizar a
incorporacdo do o6xido de grafeno em nanofibras poliméricas obtidas pelo
processo de eletrofiacdo, otimizando as propriedades e os parametros dos
materiais e dos processos envolvidos para a formacdo de uma membrana
com capacidade de atuar como filtro, que sera testada futuramente.

Materiais e métodos

Sintese do Oxido de Grafeno

A sintese do oxido de grafeno foi feita pelo método de Hummers modificado,
baseada na oxidacdo do grafite utilizando permanganato de potassio e acido
sulfarico (J. H. Kang et al.). 2,1g de grafite do tipo flake foi levado a agitacéo
magnética com 50mL de acido sulftrico a 0°C em banho termostatizado. Foi
feita uma adicdo lenta de 6,16g de permanganato de potassio durante o
intervalo de duas horas na mesma temperatura. ApOs esse tempo, a
temperatura do sistema foi variada, sendo deixada duas horas em temperatura
ambiente (20°C a 25°C) e mais duas horas entre 35° e 40°C. O material
produzido foi lavado com &gua deionizada, e foram adicionados 5mL de
peréxido de hidrogénio (H,O, 30%) para a reducdo do permanganato
remanescente & fons Mn*% Deixou-se a solucdo em repouso para sofrer
decantacdo. Retirou-se seu sobrenadante e adicionou-se uma solugéo
diluida de acido cloridrico. Foram feitas varias lavagens com agua, deixando
o material decantar e removendo o sobrenadante para cada lavagem, até a
neutralizacdo da solucédo e a ndo separacéo visivel das fases. O produto foi
disperso em ultrassom de ponteira, congelado, liofilizado e posteriormente
caracterizado por espectroscopia de infravermelho e difratograma de raios-
X.

Processo de Eletrofiacao
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Um equipamento home made foi utilizado para a realizacdo da técnica de
eletrofiacdo foi montado, baseando-se na Figura la. As seringas com a solucao
polimérica e de 6xido de grafeno foram acopladas separadamente na bomba.
Utilizou-se uma solucdo do polimero ECOVIO, que posteriormente, foi
testada variando-se os diversos parametros que envolvem o processo de
eletrofiacdo. As melhores condicbes obtidas foram estabelecidas para a
continuagao da pesquisa, sendo estas organizadas na Tabela 1. A solug&o
de oxido de grafeno foi preparada com concentracdo 0,1 mg/mL em agua e
submetida aos mesmos parametros estabelecidos. As fibras formadas foram
analisadas através de microscopia eletrénica de varredura.

Concentracao do Tensdo | Fluxo de | Distancia Agulha — Coletor
ECOVIO Vazao
15% m/v de polimero
(85% cloroférmio/15% 14 kV | 0,5mL/h 13,0cm - 15,0cm
DMSO)

Tabela 1 — Propriedades da solugao polimérica e parametros de eletrofiagao.

Resultados e Discusséo

As andlises de espectroscopia de infravermelho do éxido de grafeno indicam
a presenca de sinais provenientes de estiramentos caracteristicos de grupos
oxigenados incorporados no grafite como hidroxilas, carbonilas e grupamentos
epdxi em torno de 3150 cm™, 1728 cm™ e 1228 cm™ respectivamente. Estes
grupos séo responsaveis por alterar a organizacao do grafite, gerando maior
espacamento entre suas folhas, como pode ser observado no difratograma
de raios-X (J. H. Kang et al.). H4 uma diminuicéo significativa do pico em
torno de 27° caracteristico da estrutura lamelar do grafite, indicando a sua
desorganizacdo pelo processo de oxidacdo; ao mesmo tempo ha um
surgimento de um pico em torno de 8,3° sinal mais deslocado para a
esquerda quando comparado aos valores esperados pela literatura para o
oxido de grafeno, o que pode significar uma maior separacéo entre as folhas
de grafeno pelo alto grau de oxidacdo e uma esfoliagdo mecanica mais
efetiva durante o processo. Pode-se perceber através das imagens de
microscopia eletrOnica de varredura, a formacao e o espacamento entre as
folnas de 6xido de grafeno produzidas e sua incorporacdo no polimero,
envolvendo as nanofibras geradas.
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Figura 2 — Espectro de infravermelho (FTIR) e difratograma de raio-x do grafite e 6xido de
grafeno produzido.
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Figura 3 — Imagens de microscopia eletrdnica de varredura (MEV) de 6xido de grafeno e
sua incorporacao em nano fibras poliméricas.

Conclusodes

Pbde-se incorporar o 6xido de grafeno, que possui capacidade de atuar
como material filtrante, nas nanofibras de polimero. A membrana formada
podera ser submetida a testes de filtragem a fim de verificar seu potencial de
reter sais presentes na agua.
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