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II- DETALHAMENTO DO PROJETO

‘1. Resumo

Todos os dias podemos ver noticias de regies do Estado de Pernambuco que enfrentam situacfes de
seca, que se prolongam normalmente por varios anos. A seca se concentra em uma area conhecida como
Poligono das Secas, caracterizada pelo clima semiarido, chuva irregular e por um amplo quadro de
subdesenvolvimento socioecondmico. Nesta regido, grande parte dos pocos artesianos existentes
possuem agua salobra, imprépria para consumo. O diagnéstico socioambiental ja vem sendo desenvolvido
pelo programa Agua Doce, do Ministério do Meio Ambiente. A necessidade premente de agua potavel
nestas zonas, e as dificuldades associadas a minimizagdo dos custos das solugbes tecnoldgicas
necessarias, tornam a dessalinizagao/descontaminacdo da agua num objetivo para o qual urge uma
solucéo eficaz.

As indUstrias téxteis, com varias tinturarias, em torno de Toritama-PE formam uma zona fortemente
habitada e industrializada. Todas se caracterizam pela necessidade de utilizacdo de grandes quantidades
de &gua e corantes. Se faz necessario estudos sobre o processo de sintese de nanoestruturas eficientes,
como membranas, que possam remediar o impacto causado pelo lancamento de corantes industriais em
efluentes e rios da regido, contaminando os recursos hidricos locais.

A proposta busca investigar métodos de obtencdo de 6xido de grafeno (OG), de forma controlada, e
comparar seu comportamento para a fabricacdo de membranas de matriz mista, a serem utilizadas para
purificacdo de 4gua salobra ou contaminada com corantes. Propomos uma nova tecnologia, visando uma
melhoria significativa no processo de descontaminacao/dessalinizacao, alternativa/complementar as ja
existentes e aplicadas no Estado. O resultado maior do projeto sera uma nova classe de membranas
(nanocompositos) multifuncionais contendo folhas individuais de 6xido de grafeno e matriz polimérica.
Nanoestruturas de grafeno apresentam propriedades atraentes, além de serem facilmente produzidas em
massa, devem se tornar disponiveis a custos muito mais baixos e em quantidades maiores que as
disponiveis atualmente. Tal projeto busca viabilizar a solu¢éo de um problema ambiental e ainda agregar
valor ao processo. Com isso, contribuiremos com a geragao de processos baseados em tecnologias limpas
e contribuindo para a dessalinizagdo e descontaminacdo de mananciais aquiferos do Estado de
Pernambuco.

2. Introducéo

A &gua cobre ¥ da superficie do planeta Terra. Apesar disso, 97% de toda essa agua é salgada, imprépria
para ser consumida (Aito, 2017). Para agravar o problema, o homem, pela sua &nsia em melhorar as suas
condi¢des de vida, teima em poluir o ambiente. O resultado €, em primeira instancia, a diminuicdo das
fontes de 4gua potavel. Todos os dias podemos ver noticias de regiées do Estado de Pernambuco que
enfrentam situaces de seca, que se prolongam normalmente por varios anos. A necessidade premente
de agua potavel nestas zonas, e as dificuldades associadas & minimizacdo dos custos das solucdes
tecnoldgicas necessarias, tornam a dessalinizagdo/descontaminacdo da 4gua num objetivo para o qual
urge uma solugéo eficaz.

O grafeno, uma camada densamente povoada por atomos de carbono entrelacados numa estrutura bi-
dimensional, tem atraido grande interesse desde sua descoberta, em 2004 (Geim e Novoselov, 2007).
Devido a suas propriedades Unicas, tais como area superficial e condutividade elétrica extremamente
elevada, além de altissima resisténcia mecanica (Frank et al., 2007), o grafeno tem sido amplamente
aplicado na sintese de nanocompdsitos (Kim et al., 2010; Tkalya et al., 2010). Nos ultimos anos, tém-se
estudado vérias rotas sintéticas para a producao de grafeno, incluindo métodos de reducéo quimica a partir
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do grafite esfoliado em 6xido de grafeno (OG) (Stankovich et al., 2007; Li et al., 2008). A conversdo quimica
a partir do grafite é atraente devido ao seu baixo custo e grande escalabilidade. Folhas de OG podem ser
produzidas tratando-se grafite com oxidantes fortes (Hummers e Offeman, 1958). Devido a presenca de
acido carboxilico, grupos fendlicos e hidroxila, folhas de OG séo fortemente hidrofilicas e podem ser
prontamente dispersas e esfoliadas em agua, resultando em praticamente 100% de folhas individuais de
OG (Stankovich et al., 2007). Estes nanomateriais de carbono permitem também ligacao facil a varias
moléculas, incluindo metais, corantes etc, com ou sem agentes de acoplamento (Carvallho et al., 2016).

Recentemente, alguns estudos mostram a utilizacdo direta de OG como membrana de filtracdo (Joshi et
al., 2015) ou como substrato sélido para fabricagdo de membranas de matriz mista (MMM) (Ganesh et al.,
2013; Feng et al., 2017). MMM ¢ definida como uma classe de membrana compoésita onde um ou mais
aditivos inorganicos sao dispersos em matriz polimérica (Mukherjee et al., 2016). A MMM impregnada com
GO tem as seguintes vantagens: (i) ndo lixiviagdo de nanoparticulas GO; (i) a membrana pode ser
facilmente regenerada e (iii) como a quantidade requerida de GO é menor, 0 processo sera rentavel. A
adicdo de aditivos inorganicos oferece varias vantagens, como maior capacidade de adsor¢céo e carga
superficial (Abdullah et al., 2016). Assim, a capacidade de adsorcdo especifica de solutos menores
direcionados por aditivo inorganico é conseguida em MMM juntamente com a filtracdo de solutos maiores
por matriz polimérica, alargando assim a sua aplicabilidade. A selecéo de nanoparticulas de GO como um
aditivo inorganico numa matriz polimérica pode ter um enorme potencial para a remocao, por exemplo, de
corantes téxteis presentes em efluentes industriais (Carvallho et al., 2016). Espera-se também que uma
membrana de matriz mista (MMM) de grau de ultrafiltracéo (UF) possa oferecer uma alternativa atraente
para dessalinizacdo (Ganesh et al., 2013).

O projeto de pesquisa propde alternativa tecnoldgica, recorrendo a processamentos de adsorcaoffiltracéo,
capaz de garantir controle, mitigacdo ou eliminacdo de sais e contaminantes presentes em aquiferos ou
efluentes. Oxido de grafeno (OG) e grafeno podem ser obtidos a partir de grafite barato, através de um
tratamento quimico simples, com prospec¢do de custo menor se comparado a outros materiais
nanoestruturados, como carvéao ativado e nanotubos de carbono. Diferentes tipos de éxidos de grafeno
serdo sintetizados e utilizados na fabricacdo de membranas de matriz mista, visando a purificacdo de 4gua
salobra, ou descontaminacao de efluentes que contém corantes industriais, em condi¢gbes de serem (re-)
utilizadas para consumo.

3. Objetivos |

Geral:

O presente trabalho tem como objetivo testar e propor materiais de baixo-custo de matriz essencialmente
organica, facilmente disponiveis, como adsorventes de corantes téxteis e membranas dessalinizadoras.
Desta forma, propde-se investigar métodos de obtencédo de grafeno e comparar seu comportamento na
adsorc¢do de corantes atraves de ligagdes fracas (hidrofébicas eletrostéticas). Com isso, contribuiremos
com a geragao de processos baseados em tecnologias limpas e para a remediacé@o do lancamento de
efluentes carregados de compostos organicos nocivos ao meio ambiente.

Especificos:

- Sintetizar nanofolhas de 6xido de grafeno a partir do grafite através do método de Hummers
modificado;

- Caracterizar, através de técnicas de espectroscopia € microscopia disponiveis, o 6xido de grafeno
sintetizado;




- Otimizacao de fabricagdo de 6xido de grafeno para fabricacdo de membranas de matriz mista,
utilizadas para purificacdo de dgua salobra ou contaminada com corantes.

- Caracterizar, através de técnicas de espectroscopia e microscopia disponiveis, as membranas de
matriz mista produzidas.

I. Obtencéao e caracterizacdo do éxido de grafeno (OG)

O grafeno sera obtido através de preparacgéo inicial de 6xido de grafeno (OG) a partir de pé de grafite
usando-se o método Hummers modificado (Hummers e Offeman, 1958). E importante salientar que a
producéo das folhas de 6xido de grafeno sera otimizada experimentalmente. Folhas de grafeno
produzidas por outros métodos estdo sendo atualmente produzidas em larga escala e estao disponiveis
comercialmente. Este material serd comprado e utilizado para comparagdes ou aplicagées em reatores
em larga escala.

Indicadores de desempenho:

Testes de solubilidade e anélise de UV-vis serdo utilizados para controle qualitativo do nivel de oxidacao
do grafeno em solucdo aquosa. Analise elementar pode revelar a quantidade de oxigénio remanescente,
indicando quantitativamente o grau oxidacdo do grafeno. Espectroscopia de raios-X é outra técnica que
pode determinar o grau de cristalinidade do grafite precursor e do 6xido produzido.

Microscopia Gptica, microscopia eletrdnica de varredura (MEV), microscopia de forca atbmica (AFM), e
microscopia eletrénica de transmissdo (MET), além de espectroscopia Raman, sao técnicas apropriadas
para caracterizar folhas de grafeno. AFM aparece como uma poderosa ferramenta para caracterizagdo
dimensional inicial do grafeno produzido. As dimensdes laterais e nimero de camadas de grafeno
também podem ser investigados através do MET, com resolug&o espacial atbmica. A espectroscopia de
Raman é outra técnica adequada nao s6 para a determinacéo do nimero de camadas, mas também
para detectar a presenca de defeitos estruturais, sendo importante, inicialmente, na determinacao da
"qualidade" do grafeno esfoliado.

Il. Fabricacdo de membranas de matriz mista (MMM)

Utilizando o 6xido de grafeno sintetizado, serdo preparados um membranas de matriz mista, tendo como
matriz o polimero polissulfona ou poliamida. O método utilizado para formacgdo dessa membrana
nanocompdésita sera por meio de intercala¢des de solugbes, onde o 6xido de grafeno sera disperso, por
ultrassom, em solvente adequado, e posteriormente o polimero, sera adicionado ao sistema. A mistura
sera agitada mecanicamente visando uma melhor disperséo, e o sistema sera submetido a temperatura
para evaporacao do solvente.

Serdo preparadas membranas poliméricas contendo determinadas fracdes massicas de 6xido grafeno
produzidos em laboratério. As MMM de 6xido de grafeno seréo testadas quanto a capacidade de
remocao de corantes e sal (NaCl) de solugbes aquosas.

Indicadores de desempenho:

As MMM seréo sistematicamente caracterizadas em termos de porosidade, permeabilidade, tamanho
médio dos poros, distribuicdo do tamanho dos poros, angulo de contato, potencial zeta e resisténcia
mecanica. A morfologia superficial e a rugosidade serdo estudadas através de microscopia eletrénica de
varredura (SEM) e microscopia de forca atdmica (AFM). A interacdo dos grupos funcionais oxigenados
do oxido de grafeno e dos polimeros da matriz serdo capturados através de espectroscopia de
infravermelho de transformada de Fourier (FTIR). A eficiéncia de remocé&o corantes e sais sob varias
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condi¢des operacionais, por exemplo, taxa de fluxo cruzado (CFR) e pH da solugéo, sera quantificada.
Além disso, a membrana sera testada para filtracdo de longa duracao de solugées contendo NaCl e
corante.

‘5. Resultados esperados

O resultado maior do projeto ser4 uma nova classe de membranas (hanocompésitos) multi-funcionais
contendo folhas individuais de éxido de grafeno e matriz polimérica. Nanoestruturas de grafeno
apresentam propriedades atraentes, além de serem facilmente produzidas em massa, devem se tornar
disponiveis a custos muito mais baixos e em quantidades maiores que as disponiveis atualmente.

I. Impacto cientifico e tecnoldgico:

-Capacitar o estudante para a investigacao cientifica e contribuir na estruturacéo da pesquisa cientifica
da Unidade Académica do Cabo de Santo Agostinho, em especifico no Grupo de Nanotecnologia
Aplicada e Ambiental (NanoA).

-Possibilidade de transferéncia de tecnologia ao permitir que haja intercambios com centros de
pesquisas e instituicdes, registro de patente, planejamento de protétipo para producédo em escala piloto e
desenvolvimento de produtos com efetiva aplicacéo tecnolégica para empresas da area.

-Artigos para publicacdes em peridédicos nacionais e internacionais relevantes, e trabalhos para
apresentacéo e publicacdo em eventos regional, nacional e/ou internacional de grande impacto na area.

-Desenvolver ciéncia aplicada em &reas estratégicas do estado de Pernambuco.

-Fortalecer a interacgéo cientifica e tecnoldgica entre a Universidade Federal Rural de Pernambuco e as
industrias do Arranjo Produtivo Local (APL) de Confecc¢des do Agreste de Pernambuco.

II. Contribuicdo ao desenvolvimento econdmico e social de Pernambuco:

O Arranjo Produtivo Local (APL) de Confec¢des do Agreste de Pernambuco é formado pelos municipios
de Santa Cruz do Capibaribe, Toritama, Caruaru e outros do entorno com menor representatividade.
Atrelado a esse setor, tém-se as industrias de beneficiamento téxtil, as quais sdo as lavanderias
industriais, isto &, as lavanderias de jeans. Dessa maneira, se faz necessario estudos sobre o processo
de sintese de nanoestruturas eficientes, como membranas, que possam remediar o impacto causado
pelo langamento de corantes industriais em efluentes e rios da regido, contaminando 0s recursos
hidricos locais.

Um grande exemplo de regido com necessidade de abastecimento de agua potavel é o Nordeste
brasileiro, e especificamente, o sertdo pernambucano. A seca, que € bastante presente nessa regido, se
concentra em uma area conhecida como Poligono das Secas, caracterizada pelo clima semiérido, chuva
irregular e por um amplo quadro de subdesenvolvimento socioecondmico. Nesta regido, grande parte
dos pocos artesianos existentes possuem agua salobra, imprépria para consumo. Propomos uma nova
tecnologia, visando uma melhoria significativa no processo de dessalinizacao, alternativa/complementar
a duas ja existentes e aplicadas no Estado: a osmose reversa e a destilac@o. A partir das tecnologias
consolidadas, a escolha do processo se dara, basicamente, através de um estudo de viabilidade
econdmica.
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6. Cronograma de atividades

—
Semestre
m 1 2 3 4 5 6 7 8
I 1 X X
Il X X X
Il X X
A X X X
V X X X X
VI X X X
VIl X X X
VIII X X
Atividade | Revisdo Bibliografica
Atividade Il Obtencdo e caracterizagdo de grafite e grafeno
Atividade llI Oxidagao controlada de grafite para obtengdo de 6xido de grafeno
Atividade IV Caracterizagao quimica e morfoldgica do grafeno obtido
Atividade V Fabricagdo de MMM com proporcbes de 6xido de grafeno e polimero, e testes de
purificacdo e descontaminacao de agua
Atividade VI Caracterizagdao quimica e morfoldgica dos MMM obtidos
Atividade VII Estudos experimentais recorrentes
Atividade VIII || Relatdrios

Esta proposta tem o aporte financeiro do seguinte projeto de pesquisa:

- Projeto FACEPE Primeiros Projetos APQ-0443-3.03/14 (valor total de R$ 55.000,00).

Esta aprovada a compra de matéria-prima (nanofolhas de grafeno) disponivel comercialmente,
a compra de reagentes de alta pureza para dispersédo das nanoparticulas, material de
reposicao, vidraria e todo material de laborat6rio necessario para obtencéo e preparacao das
nanoparticulas e para sua preparacao para caracterizacdes estrutural, morfoldgica, éptica e
catalitica.
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