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RESUMO

O presente trabalho teve como objetivo sintetizar membranas lamelares de 6xido de grafeno reduzido (rGO —
reduced graphene oxide) sobre um suporte de acetato de celulose e compara-las quanto a rejei¢ao de azul de ani-
lina, por meio de duas metodologias de produgdo do rGO: redugdo agregante e ndo agregante. Inicialmente foram
produzidas dispersdes de 6xido de grafeno (GO — graphene oxide) por uma modificagdo do método de Hummers,
as quais passaram por tratamento termoquimico para redugdo do GO e foram utilizadas para deposi¢do sobre
um suporte de acetato de celulose, utilizando-se o método de filtragdo assistida por vacuo. Para caracterizagdo
das dispersdes ¢ membranas foram utilizadas as técnicas de difragdo de raios X (DRX) e microscopia eletronica
de varredura (MEV), sendo que nas membranas produzidas foram conduzidos testes de estabilidade em agua.
Para analise da rejei¢ao de azul de anilina, utilizado como material a ser filtrado, os permeados de cada uma das
membranas, bem como do substrato como recebido, foram analisados por espectrofotometria UV-Vis, sendo que
a concentragdo do permeado pdde ser estimada a partir de uma curva de calibragdo previamente produzida. Foram
observadas diferengas de estabilidade da membrana, a depender da metodologia de redugéo utilizada, bem como
expressivo incremento de rejeigdo de azul de anilina em relag@o ao substrato como recebido de acetato de celulose.
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ABSTRACT

The present work aimed to synthesize lamellar membranes of reduced graphene oxide (rGO) on a cellulose
acetate substrate and to compare them for the rejection of aniline blue, using two different rGO production
methodologies: aggregating and non-aggregating reduction. Initially, dispersions of graphene oxide (GO) were
produced by a modification of the Hummers method, which underwent thermochemical treatment to reduce GO
and were used for deposition on a cellulose acetate substrate, using the vacuum-assisted filtration method. To
characterize the dispersions and membranes, X-ray diffraction (XRD) and scanning electron microscopy (SEM)
techniques were used, and stability tests in water were conducted on the produced membranes. To analyze the
rejection of aniline blue, used as the material to be filtered, the permeates of each of the membranes, as well as
the substrate as received, were analyzed by UV-Vis spectrophotometry, and the concentration of the permeate
could be estimated from of a previously produced calibration curve. Significant differences in membrane sta-
bility were observed, depending on the reduction methodology used, as well as an expressive increase in the
rejection of aniline blue in relation to the substrate as received from cellulose acetate.

Keywords: Membranes; graphene; nanofiltration; water.

1. INTRODUGAO
A grafite ¢ uma forma alotropica do carbono, consistindo em diversas folhas de carbono com hibridizagdo sp?
empilhadas e interagindo umas com as outras por meio de interagdes n-m. Uma dessas folhas isoladas recebe o
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nome de grafeno, sendo que sua existéncia foi tida como impossivel em condi¢des ambientes ha mais de 80 anos,
pois entendia-se que a vibragdo natural do material o destruiria [1]. Assim, o grafeno era visto apenas como um
material “académico”. Entretanto, foi comprovado em 2004 que de fato este pode existir em condi¢des ambientes,
cuja sintese foi realizada por um método bastante simples, a partir da esfoliagdo com uma fita adesiva [2].

Um importante membro da familia de materiais do grafeno ¢ o 6xido de grafeno (GO — graphene oxide),
material cuja razao de atomos de carbono por atomos de oxigénio ¢ inferior a 3. Nesse caso, as folhas de carbono
estdo decoradas com grupos funcionais, especialmente grupos de carboxila, carbonila, epoxido e hidroxila. Os
atomos de carbono ligados aos grupos funcionais possuem hibridizagao sp? [3].

A sintese de GO ¢ a mais comumente realizada de toda a familia de materiais a base de grafeno. Esse fato
se deve a sua facil produgdo em larga escala, ao baixo custo e a seu carater anfifilico. Assim, pode-se utilizar
agua como dispersante e evitam-se produtos organicos toxicos. A sintese de GO consiste em oxidar o grafite, que
pode ser facilmente esfoliado posteriormente [4].

E comum que se produza uma dispersio aquosa de GO e posteriormente eliminem-se os grupos funcio-
nais de oxigénio por meio de um processo de redugdo, de maneira a buscar a forma mais préxima ao grafeno
puro. O material obtido ¢ chamado de ¢xido de grafeno reduzido (rGO - reduced graphene oxide). SILVA et al.
(2017) [5] consideram o acido ascorbico (AA) o substituto ideal para a hidrazina, que é um agente redutor muito
eficiente, mas altamente poluente e toxico, fazendo com que os custos para purificar o produto a nivel industrial
fosse muito elevado. O AA ¢ visto como uma alternativa promissora, pois este: ndo acarreta problemas ambi-
entais; ndo representa perigo a saude humana; ¢ barato; possui alta eficiéncia de redugdo; sua estrutura ¢ apenas
de carbono, oxigénio e hidrogénio, e, assim, ndo acarreta risco de heterodtomos serem adicionados ao rGO. Os
primeiros trabalhos de redu¢ao de GO com AA datam de 2010 e foram escritos de maneira aparentemente inde-
pendente por GAO et al. (2010), ZHANG et al. (2010) e FERNANDEZ-MERINO et al. (2010) [6-8].

Outro material importante na redugdo do GO ¢ o dispersante, geralmente um polimero [7], que tem a
fungdo de proteger as folhas de aglomeracdo, uma vez que durante a redugdo, o GO deixa de ser anfifilico ¢ se
torna hidrofobico. Entretanto, na aplicagdo vislumbrada, o uso do dispersante tende a deixar as membranas pouco
estaveis. Devido a caracteristica do rGO se agregar sem a presenga de dispersante e se manter disperso na presenga
do mesmo doravante serdo chamados respectivamente de rGO agregante (arGO) e rGO ndo agregante (narGO).

Diversos estudos indicam que grafeno e seus derivados possuem iniimeras aplicagdes tecnoldgicas, apre-
sentando inclusive bom desempenho para tratamento/separagao de agua, gases e ions [9, 10]. A producdo de
membranas lamelares com esses materiais tem exibido grande potencial no campo da separacao de liquidos,
principalmente por conta de suas caracteristicas estruturais, como: espessura reduzida, grande area superficial
e resisténcia mecanica [11]. Tais membranas consistem na deposi¢do de folhas de grafeno alinhadas sobre um
substrato. A distancia entre as folhas das membranas atuara como um filtro retendo particulas ou moléculas
superiores ao seu tamanho [9-12]. TSOU et al. (2015) [12] abordam trés métodos para a producao de membra-
nas lamelares a partir de dispersdes de GO: filtragao assistida por pressao; filtragdo assistida a vacuo; e evapo-
racdo. Os melhores resultados descritos foram obtidos utilizando a técnica de filtragdo assistida por vacuo, mais
utilizada também por sua simplicidade e baixo custo de equipamentos [13]. J4 ZHU et al. (2020) [14] empre-
garam a filtrag@o a vacuo para produzir membranas de GO modificadas com estruturas metalorganicas (MFOs),
obtendo excelentes rejei¢des para diversos corantes.

Assim, esse trabalho tem como objetivo o estudo de membranas de 6xido de grafeno reduzido agregante
¢ ndo agregante, produzidas por filtragdo assistida por vacuo, como meio de separa¢do em tratamento de agua
utilizando o processo de nanofiltragdo.

2. MATERIAIS E METODOS

2.1. Materiais

Para a produgdo das dispersdoes de GO, narGO (ndo agregante) e arGO (agregante) os seguintes materiais
foram utilizados: grafite, Graflake 99550 +50 mesh, da Nacional de Grafite; dcido sulftrico P.A. 98% (H,SO,),
da B Herzog; nitrato de sodio P.A. (NaNO,), da Vetec; permanganato de potassio 99,3% (KMnO,), da Vetec;
peroxido de hidrogénio P.A. 32% (H,0,), da Vetec; agua deionizada (DI); hidroxido de aménio P.A. 29%
(NH,OH), da Vetec; acido ascorbico P.A. 99% (C H,O,), da Synth; poli (4-estireno sulfonato de sédio) 30%
(PSS), massa molecular 200.000 g/mol, da Sigma-Aldrich.

Para a producdo das membranas a base de grafeno os seguintes materiais foram utilizados: dispersdes de
GO, narGO e arGO; agua deionizada; suporte mecanico poroso de ndo tecido TNT (non-woven); membrana de
acetato de celulose (AC), utilizada como substrato poroso para deposi¢do da camada seletiva de grafeno, com
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diametro de 25 mm e poros de 0,22 pum, da Unifil; peca de teflon com 4 posigdes com furos para acomodagdo
dos suportes de ndo tecido e dos substratos de AC.

Para a realizagdo dos testes de permeacdo e rejeigdo, os seguintes materiais foram utilizados: agua desti-
lada e azul de anilina comercial.

2.2. Métodos

A Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) foi realizada por meio do equipamento do Laboratério de
Microscopia Eletronica do IME, modelo QUANTA FEG 250, da marca FEI, as imagens foram geradas por
elétrons secundarios. Caracteristicas de operagdo, como tensdo de operacdo, spot size e distancia de trabalho,
foram ajustadas conforme a necessidade de cada amostra e estdo evidenciadas na parte inferior de todas as
imagens.

A Difrac¢@o de Raios X (DRX) foi realizada no Laboratorio de Raios X da Companhia Brasileira de
Recursos Minerais (CPRM) e no Laboratorio de Difragdo de Raios-X do IME. Os equipamentos utilizados
foram: X’Pert Pro MPD, da PANalytical, com radiagao CuKa (A = 0,154 nm) ¢ X’Pert MRD PANalytical, com
radiagdo CoKoa (A = 0,179 nm). A tensdo utilizada em ambos os equipamentos foi de 40 kV e a corrente de
40 mA. A varredura em 20 variou de 4 a 40°, com passo de 0,001° e tempo por passo de 100 s.

A analise comparativa de estabilidade em dgua das camadas seletivas das membranas foi realizada ao
verter agua DI sobre estas, seca-las com papel toalha e observar a remogao ou ndo das camadas seletivas.

A rejeicao foi calculada com base na curva de calibragdo produzida com a transmitancia de solugdes de
azul de anilina com concentragdo conhecida. Essa caracterizagdo foi realizada no Laboratério de Filmes Finos
(LFF) do IME, empregando-se o espectrofotometro CARY 5000, da VARIAN. As analises foram realizadas
para comprimentos de onda de 300 nm até 800 nm, sendo que nessa faixa observou-se o comprimento de maior
absorg¢ao e este foi utilizado para a produgdo da curva de calibrag@o.

2.2.1. Produgéo e caraterizagao da dispersdao de GO

Dispersdes de 6xido de grafeno (GO) foram produzidas baseando-se na modificagdo do método de Hummers
descrito por ROURKE et al. (2011) [15]. Brevemente, 5 g de grafite em flocos Graflake 99550 ¢ 4,5 g de nitrato
de potassio foram imersos em 338 ml de acido sulfurico com concentragdo de 98%. Posteriormente, foram adi-
cionadas 22,5 g de permanganato de potassio, divididos em 12 partes com intervalos de 10 min, mantendo-se
agitacdo magnética; assim deu-se inicio a etapa de oxidacdo, que perdurou por 7 dias.

Com o objetivo de se iniciar a esfoliagdo, foram adicionados 550 ml de 4cido sulfurico diluido a 5%.
A adicdo desse volume de acido foi feita lentamente, mantendo-se agitacdo da mistura por trés horas. Visando
interromper qualquer reagao residual, foram adicionados 15 g de peroxido de hidrogénio a 30%, permanecendo
a agitacdo magnética por 2 h.

Por fim, foi necessaria uma etapa de centrifugacdo para retirada do excesso de reagentes (purificago).
Tal etapa foi realizada por meio de centrifugagdes a 9500 rpm em uma centrifuga Hettich Centrifugen rotina
420R, pertencente ao Instituto Nacional de Tecnologia (INT). Foram 12 lavagens do material em uma solugdo
de acido sulfurico diluido a 5% e peroxido de hidrogénio (30%) e mais 4 lavagens com agua DI.

A dispersdo foi caracterizada por meio das seguintes técnicas: DRX e MEV.

2.2.2. Producgéo e caracterizagao das dispersdées de rGO nao agregante

O GO, com concentragdo de 1 mg/ml, foi misturado ao polimero PSS (Poli (4-estirenosulfonato de sédio)),
empregado como dispersante, numa propor¢do de massa de PSS:GO = 10:1. A mistura foi mantida por
15 minutos sob agitacdo magnética. A fun¢do do PSS ¢ manter o GO, ap6s reducdo, em dispersdo na dgua, uma
vez que a redug¢do do GO resulta em aglomeracgao das folhas de rGO, devido ao carater hidrofoébico do rGO.
Acido ascorbico (agente redutor) em forma de p6 foi acrescido & mistura em proporgio massica AA:GO = 7:1,
seguido de mais 15 minutos de agitagdo magnética [16].

Para auxiliar na redugdo, no sentido de evitar agregac@o, o valor do pH foi aumentado para aproxima-
damente 10; para isso foi gotejada solugdo de hidréxido de amonio na mistura enquanto o valor do pH era
monitorado. A mistura foi levada ao forno a 80°C por 72 h. Por fim, foram realizadas 9 lavagens a 20.000 rpm
para retirar o excesso dos reagentes e do PSS. A centrifuga utilizada foi da marca HITACHI, modelo CR22N, e
pertencente a0 NUMPEX-BIO (Nucleo Multidisciplinar de Pesquisa UFRJ — Xerém em Biologia).

A dispersdo assim produzida foi caracterizada por meio das seguintes técnicas: DRX e MEV.



) B OLIVEIRA, A.G.B.A.M,; LIMA, AM.; CARVALHO, R.B.; PINHEIRO, W.A, et al., revista Matéria, v.27, n.4, 2022

Figura 1: a) Suporte mecanico de nao tecido; b) peca de teflon; c) sistema de filtragdo assistida por vacuo.

2.2.3. Producéo e caracterizagdo do rGO agregante

Visando evitar os problemas de estabilidade das membranas de GO e de rGO ndo agregante, que poderiam
ser causados pela presenga de PSS, foi produzido o rGO agregante. GO foi diluido para 1 ¢ 0,5 mg/ml, AA foi
acrescido a dispersdo em propor¢ido massica AA:GO = 7:1, seguido de mais 15 minutos de agitagdo magnética,
sendo que a mistura foi aquecida (60°C) por meio de uma placa quente, mantendo-se a agitagdo magnética.
A redug@o foi observada visualmente por meio da mudanga de coloragio.

Devido a necessidade de deposi¢@o rapida do material, para se evitar a agregacao antes da execucao do
processo de filtracao assistida por vacuo, o rGO foi analisado em conjunto ao substrato, ou seja, ja como camada
seletiva da membrana.

2.2.4. Sintese das membranas

Para a produgdo das membranas foi utilizado o modelo de filtrago assistida por vacuo [12], que consiste na
deposigdo do rGO sobre um suporte, no caso uma membrana microporosa de acetato de celulose. Assim, um kitassato
foi conectado a uma bomba de vacuo, uma pega de teflon foi confeccionada para permitir a sintese de 4 membranas
simultaneas, sendo que tal peca foi acoplada a um funil de Buncher, e o conjunto foi alocado no kitassato.

Um pedacgo de ndo tecido, retirado de um moédulo de osmose inversa comercial, foi cortado para atuar
como suporte mecanico para a membrana de acetato de celulose, impedindo assim a sua deformac¢ao mecanica
e a criacdo de caminhos preferenciais para permeacao da dispersdo, o que ocasionaria uma deposi¢ao nao uni-
forme do rGO. A Figura 1 mostra fotos do suporte mecanico e da peca de teflon.

2.2.5. Testes de permeabilidade, rejeicao, estabilidade e compactacao

Para a realizacdo dos testes de permeabilidade e rejeicao, foi projetada e construida uma célula de permeagao
em ago inoxidavel, a qual foi conectada a um cilindro de nitrogénio para controle da pressdo (2 bar). A Figura 2
exibe o equipamento utilizado nas analises.

Importante destacar que anteriormente ao teste de permeabilidade propriamente dito ¢ necessario realizar
a compactacao, fendmeno muito comum em polimeros. A compactagdo ¢ a deformagao mecanica que ocorre em
uma membrana polimérica ao se aplicar pressao [17]. A Figura 3 apresenta os resultados obtidos da compactacao
do substrato. Pela analise do grafico, ¢ possivel observar que a compacta¢do de uma hora ¢ suficiente para a
acomodacdo das tensodes, obtendo fluxo relativamente constante, fator importante para a correta caracterizagao
das propriedades de transporte das membranas sintetizadas.

Para o calculo da rejeigdo, com base na equagdo 1, foi montada uma curva de calibragido da transmitancia
de diversas concentragdes de azul de anilina. O fluido de alimentagao (dgua DI e azul de anilina) foi padronizado
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Figura 2: Célula de permeacdo para caracterizagdo das propriedades de transporte dos substratos ¢ membranas de rGO
produzidas: a) componentes externos e b) componentes internos.
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Figura 3: Curva de fluxo versus tempo para o substrato de AC, demonstrando o efeito da compactagao.

com concentracdo de 20 ppm e a concentragdo do permeado foi calculada através da transmitancia medida.
A Figura 4 mostra a curva de calibracdo do azul de anilina. Para o teste de estabilidade agua DI foi gotejada
sobre a superficie da membrana e um papel toalha foi levemente pressionado contra a mesma.

~[1-E2 }100%
RS [1 Cf]*100/ (1)

em que:

RS = rejeicao do soluto;

Cp = concentragdo do permeado;
Cf = concentragdo da alimentagio.
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Figura 4: Curva de calibragdo de solugdes de azul de anilina em agua DI.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1. Teste de Estabilidade

Ao se tocar o papel toalha na superficie molhada da membrana de narGO, o substrato foi exposto, promovendo a
sua delaminagdo. Tal efeito demostra alta redispersabilidade do material, ndo agindo positivamente nas rejeigdes
obtidas. Quando o papel toalha foi pressionado contra a superficie molhada da membrana de arGO nenhuma
mudanga foi perceptivel, o que indica maior grau de estabilidade. A Figura 5 mostra fotos das membranas antes
e depois do teste de estabilidade.

3.2. DRX das Dispersoes

A Figura 6 mostra os difratogramas absolutos e normalizados do GO e do narGO. Ao analisar os resultados
de DRX do GO pode-se observar um largo pico em 20° igual a 11,2°, o que corresponde a uma distancia
interplanar de 0,915 nm, considerando a radiagdo CoKa, sendo que essa distancia ¢ compativel com o
plano (002) do GO. O narGO possui uma aparente auséncia de pico de difracdo quando vista na mesma
escala de intensidade do GO. Esse resultado é esperado, pois no processo de redug@o espera-se um aumento
na propor¢do de monocamadas, as quais nao resultam em difracdo. Entretanto, quando os difratogramas
sao normalizados, pode-se observar dois sinais com menor razdo sinal/ruido, devido a baixissima inten-
sidade, sendo que o primeiro pico se encontra em 26° em torno de 7,3°, o que corresponde a uma distancia
interplanar de 1,441 nm, enquanto o segundo pico encontra-se em 26° em torno de 22,1°, o que corresponde
a uma distancia interplanar de 0,467 nm. Assim, pode-se associar o segundo pico aos planos (002) do
narGO, indicando a redug@o de uma parcela do GO, enquanto o primeiro pico indica a permanéncia de GO
residual altamente oxidado.

3.3. DRX das Membranas e Substrato

A Figura 7 mostra o difratograma das membranas e substrato. O difratograma do substrato de AC mostra um
unico largo pico na mesma regiao do plano (002) do GO, entretanto com intensidade cerca de 4 vezes menor. O
difratograma da membrana de rGO ndo agregante (narGO) mostra um pico na mesma regido do substrato e do
plano (002) do GO, entretanto com intensidade proxima ao do substrato. Assim, o largo pico observado para a
membrana de narGO pode estar associado ao substrato de AC.

O difratograma da membrana de rGO agregante (arGO) apresenta diversos picos de intensidades rela-
tivamente baixas. Tais picos se devem a presenca de AA residual, tal como sugere a Figura 8, uma vez que a
adicdo de AA sem a prévia mistura do GO com PSS resulta em uma natureza agregante da rGO, tornando a
etapa de centrifugacdo inviavel, a qual poderia eliminar o excesso de AA. Desse modo, tanto nas membranas
de narGO quanto de arGO néo foi possivel identificar picos de difra¢ao caracteristicos de rGO, o que pode ser
explicado pela baixissima intensidade associada as poucas camadas destes materiais.
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Figura 5: Membranas de: a) narGO seca; b) narGO molhada; c¢) arGO seca; e d) arGO molhada.
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Figura 6: a) Difratograma das dispersoes de GO e narGO; b) Difratograma normalizado das dispersdes de GO e narGO.
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Figura 7: Difratogramas de raios X das membranas de narGO, arGO e substrato de AC.
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Figura 8: Difratogramas de raios X normalizados da membrana de arGO e do acido ascorbico em po.

Figura 9: Imagens por MEV de: a) GO e b) narGO.

3.4. MEV das Dispersoes

Na Figura 9 sdo apresentadas as imagens por MEV, geradas por elétrons secundarios, das amostras de GO ¢
narGO. A imagem do GO mostra folhas de alta transparéncia, sendo que diversas destas possuem dobras, o
que indica a presenga de folhas com alta flexibilidade (com poucas camadas ou monocamadas). Tais imagens
demonstram que efetivamente houve esfoliagdo do material.

3.5. MEV do Substrato

Os substratos de CA foram observados por MEV para analise da morfologia, medigdo de poros e medigdo de
espessura. Os resultados obtidos sdo apresentados na Figura 10.

O certificado de analise do substrato informa que o poro possui diametro igual a 0,2 um. Entretanto,
foram encontrados poros superiores 2 pm em ambos os lados da amostra. O tamanho do poro e a morfologia
apresentada indicam que o substrato ¢ uma membrana porosa isotropica [17], de espessura de cerca de 123,3 um,
com a retencdo de particulas entre 0,2 ¢ 3 pm acontecendo ao longo da se¢ao transversal do material, o que ¢
conhecido como filtragdo por profundidade [18, 19].

Tal caracteristica morfologica observada ndo ¢ desejavel para uso na produgdo de membranas lamelares
assistidas por vacuo. A apresentagdo de poros maiores na superficie das membranas pode promover a penetragdo
de particulas de rGO ao longo da sec@o do substrato, o que afeta negativamente no fluxo através das membranas
de grafeno produzidas, oferecendo resisténcia ao transporte. Adicionalmente, pode ocorrer ainda perda de rGO
durante o processo de deposicdo da sua camada seletiva.
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Figura 10: Imagens por MEV do substrato de CA em diferentes regides: a) lado inferior; b) lado superior; ¢) medida da
secdo transversal; d) se¢do transversal.

Figura 11: Imagens por MEV das se¢des transversais das membranas de a) narGO e b) arGO.

3.6. MEV das Membranas Compostas Contendo arGO e narGO

As membranas foram fraturadas apos imersdo em nitrogénio liquido, objetivando uma fratura da segdo trans-
versal sem alteragdo de sua morfologia original, possibilitando ainda a posterior observacao e medigdo da secdo
transversal da camada seletiva depositada. A membrana de narGO apresentou delaminac@o entre a camada
seletiva e o suporte poroso de AC, o que inviabilizou a medi¢@o de sua camada seletiva. Ja a membrana de arGO
possui uma camada seletiva estavel e ndo delaminada. A possivel explicacdo para essa diferenca de comporta-
mento reside na presenca do PSS no narGO, fazendo com que o material tenha alta redispersabilidade em agua,
sendo provavel que a propria umidade atmosférica cause esse grau de delaminacdo. A Figura 11 apresenta as
secdes transversais das membranas obtidas por meio de MEV, podendo -se observar que a espessura da camada
ordenada se aproxima da ordem de 1 pm, sendo assim compativel com os valores obtidos por HUANG et al.
[20]. Todavia, esse valor de espessura ¢ elevado se comparado a membranas de nanofiltragdo poliméricas,
estando no limiar do usual entre membranas de micro e ultrafiltracdo [18].
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Figura 12: Fotografias dos permeados obtidos por meio dos testes de rejeicdo para azul de anilina das membranas:
a) substrato; b) arGO; ¢) narGO.

Tabela 1: Valores de transmiténcia, concentra¢ao e rejei¢ao para anilina obtidos nos testes de permeagao.

TRANSMITANCIA CONCENTRACAO (ppm) REJEICAO (%)
Substrato 0,926 8,19 59,0
narGO 0,985 3,29 83,5
arGO 0,925 8,10 59,5

Antes

Depois

Figura 13: Fotografias antes e depois da permeagdo de azul de anilina em: a) membrana de narGO; b) membrana de arGO;
c) substrato de AC.

3.7. Teste de Rejeicao
A Figura 12 exibe os permeados de cada uma das amostras testadas, sendo visivelmente observado um melhor
resultado de rejei¢@o para a membrana de narGO.

A Tabela 1 exibe, para cada permeado, a transmitancia; concentragdo e rejeigdo, calculadas por meio da
curva de calibragao.

Pode-se observar um significativo aumento da rejeigdo ao se depositar a camada de narGO. Uma provavel
delaminagdo das folhas de narGO no meio aquoso devido a presenga de PSS pode ter sido o fator que limitou um



e | OLIVEIRA, A.G.B.A.M,; LIMA, AM.; CARVALHO, R.B.; PINHEIRO, W.A, et al., revista Matéria, v.27, n.4, 2022

maior grau de rejeicdo. Apesar de o resultado apresentado para a membrana de arGO ndo indicar um aumento
significativo de rejeigdo, isso pode ser explicado por uma nao adequada adesdo da camada seletiva de arGO
com o substrato de AC. Ao se analisar a morfologia dessa membrana apos a abertura da célula de permeacao,
foi possivel observar que a camada de arGO ndo estava aderida ao substrato, permitindo que o azul de anilina
pudesse ser desviado da camada seletiva de arGO. A Figura 13 mostra fotografias do substrato ¢ das membranas
antes ¢ depois dos testes de permeagao.

5. CONCLUSOES
Diante dos resultados expostos conclui-se que:

* as dispersoes de GO e rGO foram sintetizadas com propriedades adequadas para aplicacdo em membranas
para nanofiltragdo;

* adeposi¢ao de narGO resultou em um efetivo aumento da rejeicdo do substrato de AC de 59,0% para 83,5%;

* a camada seletiva de arGO possui melhor estabilidade em agua e alinhamento de folhas que a camada de
narGO, tal fato se deve a auséncia do dispersante; entretanto o narGO nao apresentou aderéncia adequada ao
substrato de AC.
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