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Resumo: Este trabalho teve como objetivo preparar membranas poliméricas de poliuretano (PU) e membranas
compositas contendo fibras naturais de Calotropis procera puras e associadas a nanoparticulas de magnetita
(Fe30,), avaliando seu desempenho no processo de separagao de emulsdes 6leo/agua. As fibras, nanoparticulas
e membranas foram caracterizadas por DRX, TGA e FTIR, e as membranas foram aplicadas na separagao de
emulsdes oleosas. Os resultados mostraram que a incorporagdo de fibras a matriz polimérica melhorou
significativamente o desempenho das membranas, aumentando a eficiéncia de rejeicdo. Em especial, a adi¢cao
de 3 % de fibras proporcionou rejeigao de até 92,7 % e fluxo de 563,2 L/h-m?, enquanto membranas sem aditivos
apresentaram rejeicao de apenas 25,9 % e fluxo de 636,8 L/h-m2. Baseado no resultado obtido pelo processo de
separagao por membrana pode-se concluir que a insergao de fibras na matriz da membrana demostrou potencial
para otimizar a seletividade e a permeabilidade das membranas de PU na separagédo de emulsdes oleosas.
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Introdugao

Nos ultimos anos, a contaminagdo da agua tem se tornado um grave problema global,
especialmente pelo aumento de efluentes oleosos da extragao e processamento de petréleo
.2 Essas aguas residuais contém hidrocarbonetos, metais pesados e compostos toxicos,
formando peliculas que afetam a qualidade da agua'.Além disso, as goticulas de dleo
dispersas originam emulsdes estaveis, cuja quebra demanda técnicas como desemulsificagao

quimica, tratamentos térmicos ou processos de filtragéo 2.

Nesse contexto, a separagdo por membranas surge como tecnologia promissora 24. As
membranas podem ser produzidas a partir de polimeros ou materiais inorganicos, sua
eficiéncia depende do material e do método de fabricacdo, que influencia diretamente a
morfologia e as propriedades de transporte 3.

As membranas compésitas, que combinam componentes organicos e inorganicos,
apresentam melhorias em propriedades térmicas, mecanicas e quimicas. Assim, este trabalho
tem como objetivo desenvolver membranas compdsitas de poliuretano, modificadas com
fibras naturais de Calotropis procera e nanoparticulas magnéticas, obtidas por inversao de

fase e avaliar o desempenho na separagao de emulsdes 6leo/agua.
Metodologia

Producgéo das nanoparticulas
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O precursor Fe(acac); foi obtido pela reagao de FeCl;-6H,0 com acetilacetona em metanol,
sob agitacdo e aquecimento a 80 °C, seguido de resfriamento, filtracdo a vacuo e
armazenamento em dessecador. Em seguida, 2,83 g de Fe(acac); foram dissolvidos em 80
mL de acido oleico, em baldo sob atmosfera de argdnio. A mistura foi aquecida inicialmente a
80 °C por 10 min e depois a 340 °C por 24 h, sob agitagao e refluxo. Apds resfriamento, o

material foi separado por centrifugacao e lavado com acetona e tolueno.
Preparagéo das fibras

As fibras de calotropis procera foram cortadas em guilhotina e peneirado em peneira malha
#270 mesh (abertura de 53 um).

Membrana composita

O PU comercial foi dissolvido em DMF (2 g em 10 mL), sob agitagcdo magnética por 24 h. Em
paralelo, as fibras (3 %) e 1 mg de nanoparticulas (NPs) magnéticas foram dispersas em 5 mL
de DMF. Apos as 24h as fibras e NPs foram incorporadas a solugao de PU, seguida de
agitacao por 2 h. A solugao resultante foi espalhada em placa de vidro, deixada em repouso
por 3 min e submetida ao processo de inversdo de fases em banho de agua a 15 °C por 20

min.
Preparagéo das emulsbes dleo/agua

As emulsdes foram preparadas com concentracao de 200 ppm de dleo. Foi utilizado 200 mg
de lubrificante semissintético (Havoline 15W-40) e 20mg de Tween-80 em 1 L de agua

destilada, homogeneizadas em (23.500 rpm) por 30 min em Turrax.
Avaliagcdo das Membranas no processo de separagdo emulsdo oleo/agua

Os ensaios foram realizados utilizando um sistema de filtracdo em escoamento frontal. Nesse
método, a filtragao foi conduzida em sistema frontal a vacuo e diferenca de pressao de 500
mmHg, com area de filtragao de 4,25 cm?. O fluxo (J) e a rejeicao de 6leo (R) foram calculados
pelas Equacdes 1 e 2:

I == (Eq. 1)

R=2x100% (Eq. 2)

0

Em que: J é o fluxo de permeado, V é o volume permeado, A a area da membrana, At o tempo

de ensaio, C, a concentragéo inicial e C a concentragado no permeado.
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Resultados e Discussao
Caracterizacéao da fibra de Calotropis Procera

As fibras foram caracterizadas quanto a composicao, cristalinidade, estabilidade térmica e
morfologia. O FTIR (Figura 1a) indicou grupos O—H, C-H, carbonilas e C=C, além da presenca
de lignina. O DRX (Figura 1b) evidencia estrutura parcialmente ordenada, com picos em 16,2°
e 22,3°. Na analise termogravimétrica (Figura 1c), observaram-se quatro eventos: (i) 6,7%
perda préximo a 50 °C, atribuida a desidratagao, (i) 61,8% em 253 °C, relacionado a
degradagao da hemicelulose, (iii) 24,6% em 361,3 °C causado pela decomposi¢éo da celulose
e (iv) degradacéao da lignina com perda de 2,1% acima de 416,1 °C. Essa estabilidade final
estd associada a resisténcia estrutural da lignina. A microscopia eletrénica de varredura
(Figura 1d), revelou estrutura tubular, com cavidades internas e paredes fibrosas bem

definidas.

Figura 01- Espectro FTIR (a) DRX (b) analise TGA (c) e MEV (d) da fibra de calotropis procera.
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Fonte: Autoria prépria (2025).
Caracterizagdo das nanoparticulas magnéticas

A sintese do Fe(acac); foi confirmada por FTIR (Figura 2a), com bandas tipicas da
coordenacgao do ligante acac™ ao Fe**, e por DRX (Figura 2b), que revelou fase ortorrombica
compativel com o padrdo PDF 11-864. O Fe(acac)s foi empregado na sintese das NPs que
exibiu fase cristalina que pode ser associada a magnetita (FesO4) (Figura 2c) com picos
principais em 30,02°, 35,32° e 62,47°, confirmando a fase cubica de espinélio invertido. A

funcionalizagdo com &cido oleico foi comprovada por FTIR (Figura 2d), com bandas em 2922
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e 2849 cm™ (estiramentos CH,) e alteragdo da intensidade da banda de carbonila em 1710

cm™.

Figura 02- FTIR (a) DRX (b): Complexo Fe(acac)s. FTIR (c) DRX (d): nanoparticula magnética
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Fonte: Autoria prépria (2025).
Avaliagdo do desempenho das membranas

A emulsdo oleosa foi utilizada para avaliar a eficiéncia das membranas na separacao
Oleo/agua por filtracdo a vacuo, seguida de analises do filtrado. Os resultados (Figura 3
mostraram que a adicao de 3% de fibras proporcionou melhoria significativa na rejei¢cao de
oleo quanto no fluxo de permeado. Assim, embora o aumento da hidrofobicidade pudesse
indicar menor permeagéo de agua, os efeitos estruturais predominaram, resultando em um
fluxo mais elevado aliado a maior seletividade causada pelo aumento da porosidade e
rugosidade superficial. A membrana MPU-3% F apresentou o melhor desempenho, atingindo
92,7% de rejeicdo e fluxo de 563,2 L/h-m?. Em contraste, a MPU-3% FNPs contendo fibras e
nanoparticulas, exibiu maior fluxo (1040,7 L/h-m?), porém com menor rejeigao de 6leo (49,4%),
indicando que a presenga das nanoparticulas elevou a permeabilidade, mas comprometeu a
seletividade do sistema devido a aglomeracdo da nanoparticula causada pela influéncia de

campo magnético.

Por outro lado, a membrana sem aditivos MPU-0% apresentou rejeicao de 6leo de 25,9% e
fluxo de 636,8 L/h.m?, devido a menor seletividade causada pelo tamanho de poros e baixa
molhabilidade que é menos afetada pela rugosidade e estrutura da superficie. Esses
resultados indicam que o aumento da fracdo de fibras favorece a seletividade e o fluxo de

permeado na separagao de emulsdes oleosas.
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Figura 03- Taxa de rejeicdo de agua e fluxo de filtragdo das membranas
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Fonte: Autoria prépria (2025).

Consideragodes

Com base nos resultados obtidos nos testes de separacado de emulsdes 6leo em agua, pode-
se concluir que a adi¢cao de fibras e nanoparticulas ao PU melhorou significativamente o
desempenho das membranas. A incorporagao de 3% de fibras aumentou a molhabilidade
como porosidade e rugosidade, alcangando 92,7% de rejeigao de 6leo e fluxo de 563,2 L/h-m?2.
Em contraste, membrana sem aditivos apresenta baixa seletividade e eficiéncia. Assim, as

membranas modificadas superaram a pura, comprovando a eficacia da modificagdo da matriz
polimérica.
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