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Preparacao de Membranas Poliméricas e Aplicacao
como Proposta Investigativa Interdisciplinar para o
Ensino de Quimica

Preparation of Polymeric Membranes and Application as an
Interdisciplinary Investigative Proposal for Teaching Chemistry

Gabriel B. de Carvalho,>*™ Pedro E. Costa,®™ Luis C. de Morais,®" Daniel Pasquini®

This article aims to report the results of an experimental research activity developed during a semester
in which the discipline of Physical-Chemistry II was selected in a degree course in Chemistry. Students
carried out the preparation of polymeric membranes using polyetherimide (PEI) as the agent of forming
membranes, N-methyl pyrrolidone (NMP) as the solvent and polyethylene glycol (PEG-200) and
dimethylformamide (DMF) as the porosity-forming agents. The methodology adopted in this activity
consisted of six steps: (1) proposal of the experiment, (2) identification of the necessary materials,
(3) elaboration of the membrane compositions, (4) design of the experimentation, (5) analyzes and tests
of the produced membranes, (6) finalization with discussion of the results obtained. The didactic proposal
proved to be essential for active learning by students as well as remembering fundamental concepts of
chemistry in laboratory experimentation in higher education.

Keywords: Polymeric membranes; investigative experience; interdisciplinarity; chemistry teaching.

1. Introducao

De modo geral, discentes mostram diversos tipos de dificuldades de aprendizagem no
ensino de ciéncias exatas, por falta de interdisciplinaridade e contextualizacio, poucos alunos
conseguem assimilar de forma satisfatéria o contetido dado em sala de aula, contribuindo para
aumentar o desinteresse pelas disciplinas'.

O investimento em atividades experimentais visando o Ensino de Quimica tem evidenciado
resultados que mostram a importincia da experimentagdo para o processo de ensino-
aprendizagem de Quimica e Ciéncias. A experimentacdo tem a capacidade de despertar o
interesse dos alunos e € comum ouvir professores mencionarem que contribui com relevancia
para que haja uma melhora na capacidade de aprendizagem, pois a constru¢io do conhecimento
cientifico/formacao do pensamento € favorecida mediante uma abordagem experimental e se
d4 majoritariamente no desenvolvimento de atividades investigativas®.

De acordo com Ferreira’, a experimentagdo apresenta contribui¢des como: motivar e
despertar a atencao dos alunos; desenvolver trabalhos em grupo; ajudar na iniciativa e tomada
de decisoes; estimular a criatividade; aprimorar a capacidade de observacdo e registro;
analisar dados e propor hipdteses para os fendmenos; aprender conceitos cientificos; detectar
e corrigir erros conceituais dos alunos; compreender a natureza da ciéncia; compreender as
relacdes entre ciéncia, tecnologia e sociedade; e aprimorar habilidades manipulativas®. A
experimentacio no ensino é uma atividade que permite refletir e articular em relagdo aos
fendmenos e teorias. Sendo assim, aprender ciéncia deve ser sempre fazer relagdes entre o
fazer e o refletir*.

A relevancia da experimentagfo € claramente percebida, como por exemplo, na proposta
utilizada por Borges et al.’ em que se evidencia a efetividade de metodologias experimentais
alternativas por meio de elaborag@o dos préprios estudantes o planejamento, desenvolvimento
apresentacdo e discussdo sobre os experimentos, resultando no aprendizado ativo, reflexivo e
investigativo por alunos’.

Dessa maneira, pesquisas na drea de experimentacdo mostram possibilidades de
experimentos simples e que utilizam materiais de fécil acesso, aparatos simples e de facil
manuseio servindo para auxiliar e ajudar o professor no desenvolvimento dos conhecimentos®.
Além disso, associar o trabalho em equipe € essencial para promover trocas de experiéncias;
discussdes pertinentes ao enriquecimento do conhecimento; dividir responsabilidades, e assim
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Figura 1. Estrutura da polieterimida (PEI)

as atividades experimentais em grupo torna-se uma 6tima
maneira para o aluno desenvolver habilidades essenciais®.

Diante do exposto, os graduandos foram convidados
a pensarem na construgido de diferentes membranas
poliméricas a fim de aplicarem as mesmas como barreiras
permedveis, com o intuito de avaliarem se ocorreria a
migracdo de fons a partir de um compartimento contendo
solucdo de cloreto de s6dio para outro contendo apenas
dgua deionizada. Desta forma, este artigo relata a realizacdo
de uma atividade experimental para a elaboragdo dessas
diferentes membranas poliméricas que ocorreu durante
um semestre, na disciplina de Fisico Quimica II no curso
de Licenciatura em Quimica da Universidade Federal do
Tridngulo Mineiro (UFTM).

2. Fundamentacao Tedrica

Neste topico apresentamos alguns conceitos importantes
que fundamentaram o desenvolvimento da atividade
experimental e que foram estudados no andamento da
disciplina de Fisico Quimica II.

2.1. Membranas poliméricas

Membrana polimérica pode ser definida como uma
barreira que seleciona e restringe a passagem de uma ou
vérias espécies quimicas presentes na solu¢do’. Nesse
trabalho foram produzidas membranas poliméricas a partir
do polimero polieterimida (PEI). Os polimeros que sdo
usados para produzir as membranas poliméricas possuem
elevada massa molar e possuem unidades que se repetem ao
longo da cadeia principal, essas unidades sdo chamadas de
meros®. Existem diversas técnicas para preparar membranas
poliméricas e estas permitem produzir uma imensa
variedade de membranas para diversas aplicagdes. Por
exemplo, usando a técnica de inversdo de fases com imersao-
precipitacdo, pode-se produzir membranas poliméricas
isotrdépicas porosas utilizadas em didlise, anisotrépicas com
pele porosa empregadas em processos de microfiltraciao
(MF) ou de ultrafiltracdo (UF) e anisotrépicas com pele
densa, integrais ou compostas, aplicadas em processos de
osmose inversa (OI), nanofiltragcdo (NF), permeagao de gés
ou pervaporacao’.
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2.2. Polieterimida (PEI)

<

A polieterimida € um polimero aromético de alta
performance, cuja representagdo esquemadtica da sua
estrutura, dando énfase na unidade monomeérica, € mostrada
na Figura 1. E um polimero que oferece alto desempenho
térmico, mecanico e elétrico. Apresenta alta resisténcia e
rigidez, resisténcia a tracfio, boa estabilidade dimensional
e ¢ fisiologicamente inerte.

2.3. N-metil pirrolidona (NMP)

A N-metil-pirrolidona ou 1-metil-2-pirrolidona ¢ um
composto quimico com uma estrutura de amida ciclica
de cinco membros, sendo um liquido claro e levemente
amarelado miscivel com dgua e solventes tais como 4lcoois,
cetonas e outros. Devido as suas propriedades solventes ¢
usado para dissolver uma ampla variedade de substancias
quimicas, especialmente no campo dos polimeros. Sua
estrutura € mostrada na Figura 2.

0]
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Figura 2. Estrutura quimica da N-metil-pirrolidona (NMP)

2.4. Polietileno glicol (PEG)

Polietileno glicol (PEG), cuja estrutura estd apresentada
na Figura 3, € um composto sintético, nio téxico, incolor,
solivel em dgua e em solventes orgdnicos e tem muitas
aplicacdes tanto na drea da inddstria médica quanto nos
setores quimicos, sendo que neste dltimo caso o PEG ¢é
6timo agente de dispersdo. Por ser hidrofilico e solivel em
solventes orgdnicos € usado também como aditivo. Testado
na mistura com PEI solubilizado em NMP acima de 40%
foi observado o inicio de formagdo de solucdo turva, que é
um parametro que indica a coagulac@o do PEI pela presenga
de um nao-solvente.
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Figura 3. Estrutura quimica do Polietileno Glicol (PEG)

2.5. Dimetilformamida (DMF)

A dimetilformamida (DMF) é um composto sintético
com massa molar de 73,09 g mol”’', sendo um liquido
incolor e miscivel com dgua e com a maioria dos liquidos
organicos. Estruturalmente possui um grupo carbonila que
estd ligado a um atomo de nitrogénio no qual possui dois
grupos metilas (CH,) ligados covalentemente, como pode
ser observado na Figura 4. Efeito de concentragdo similar
ao observado para o aditivo PEG.

CH3

/

N
/ \ CH3
O
Figura 4. Estrutura quimica da Dimetilformamida (DMF)

2.6. Difusdao em membranas poliméricas

Nas membranas poliméricas, a difusdo ocorre quando
uma das solucdes separadas pela membrana tem uma
diferenca de concentragdo, existindo um fluxo da regido de
alta concentracdo para regido de menor concentragdo'®. A
forca motriz para que ocorra a difusdo € o gradiente quimico
gerado devido as diferencas de concentracdes.

3. Metodologia

3.1. Atividade pratica experimental do tipo investigativa

A atividade experimental investigativa foi esquematizada
nas seguintes etapas: 1* proposta da atividade e do problema,
2% identificagdo dos materiais, reagentes e exploracdo
das ideias para resolugdo do problema, 3* planejamento
das agdes/do experimento, 4* colocando o planejamento
em pratica e finalmente, na 5* etapa fazendo medidas
condutométricas, analisando, trabalhando os dados e
sistematizando o aprendizado.

Este trabalho ancora-se na importincia da experimentagio
no ensino de quimica, a partir de uma situagdo de um
problema ou uma reacdo, cria espagos para os alunos
refletirem, formulando hipéteses e justificarem suas ideias
apoiando-se em seus conhecimentos®. A atividade pratica
de acordo com Hodson (1994)', pode ser definida como
qualquer atividade que faga os alunos pensarem e refletir no
lugar de apenas observarem e ouvir as explicacdes, no qual
os alunos produzem o conhecimento''. Isso foi importante
para os graduandos terem ciéncia do planejamento e
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sequéncias futuras da atividade, situacdo até entdo dada
como novidade para eles e ainda para discutir acdes
planejadas para posteriormente avaliar o que foi discutido
e realizado de forma coerente.

Em relagdo aos processos experimentais, O processo
de inversdo de fases para formacdo das membranas
com possibilidades de alteracdes nas concentragdes
e temperaturas, obtendo membranas para diferentes
finalidades. A dispersdo polimérica € espalhada numa
placa de vidro e imersa num banho de ndo-solvente
onde ird ocorrer a mudanga de fase do polimero, esse
processo se caracteriza por inversdo de fase por imersdo-
precipitagdo, dessa maneira, os alunos foram apresentados
a diversos processos experimentais novos em sua formagao
académica™''.

3.1.1. 12 Etapa: proposta da atividade e do problema

A atividade foi proposta no inicio do semestre da
disciplina de Fisico-Quimica II, de forma a cumprir a carga
hordria experimental, vale ressaltar que a proposta destaca
a utiliza¢do do conhecimento quimico prévio dos alunos,
portanto a temadtica € pautada para ser executada com alunos
que ja cursaram quimica geral, quimica experimental e
quaisquer outras disciplinas que envolvam a fundamentagio
e experimentacdo quimica. Dentre os conceitos estudados
em fisico-quimica, o contetido sobre difusdo de fons foi
proposto para ser abordado sob o viés da experimentacao.
Sendo assim, o principal objetivo foi desenvolver (por
meio de experimento) membranas poliméricas por inversao
de fases de forma que se pudesse constatar a mobilidade
idnica via processo transmembrana. Nesse caso optou-
se por avaliar a passagem de eletrdlitos entre dois meios
aquosos, um contendo solug@o salina e outro apenas o
solvente medindo em tempos especificos a variagdo da
condutividade com um condutivimetro modelo AC-200P
no compartimento em que a dgua pura se encontrava
inicialmente. As respostas foram avaliadas considerando as
variacdes na condutividade i6nica em funcdo do tempo, os
aspectos morfolégicos das membranas poliméricas foram
observados por Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)
e por medidas de angulo de contato (AC).

A turma na qual foi aplicada a proposta era composta
de alunos a partir do sexto periodo, onde todos os discentes
cursaram no minimo de 50% de toda a grade curricular,
como a turma de alunos era pequena, foi determinado a
formagdo de um grupo de seis alunos, para produzir as
membranas poliméricas com alteragdes nas concentragdes
e temperaturas obtendo membranas para diferentes
finalidades. Apds as membranas prontas, os alunos deveriam
testar as membranas com uma solugdo de cloreto de sédio
(NaCl) de concentracdo conhecida. Para realizar esse teste o
professor ressaltou a importancia de conhecer previamente
os conceitos sobre difusdo de fons, mobilidade iOnica,
migracdo de {ons e condutividade elétrica para realizacio
da prética.

Rev. Virtual Quim.
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3.1.2. 22 Etapa: Identificacdo dos materiais, reagentes e
exploracdo das ideias para resolugcdo do problema

Apo6s ser determinado a proposta da atividade, foi
pensado como seria feito o processo e quais materiais
e reagentes seriam necessarios. O professor ja possuia
em seu laboratério um sistema de espalhamento de
polimero com controle de velocidade para se produzir
as membranas poliméricas, portanto, bastou-se definir as
quantidades de cada componente em cada mistura para
produzir diferentes membranas. O professor também
possuia dois compartimentos de vidro as quais possuiam
furos concéntricos, e assim, foi possivel uni-las, colocando
a membrana polimérica como barreira entre os meios
liquidos. Os materiais propostos pelo professor para a
produgdo das membranas foram: - polieterimida (PEI),
polimero formador de membrana; - 4gua deionizada, o ndo
solvente para o polimero; -N-metil pirrolidona (NMP), o
solvente para o polimero; -N,N-dimetil formamida (DMF)
e polietilenoglicol (PEG-200) como agentes formadores de
porosidade. Com esses reagentes e a técnica de inversao de
fases as membranas poliméricas foram produzidas.

3.1.3. 32 Etapa: Planejamento das agcbes/do experimento

Primeiramente, os graduandos determinaram a formacao
das dispersdes poliméricas com as propor¢des entre 0o NMP
e o PEI, apds o professor orientar como as proporgdes
afetam as propriedades das membranas, decidiu-se preparar
propor¢des contendo 80% de NMP e 20% de PEI Para um
grupo de membranas usou-se adicdo de 40% do aditivo
polietilenoglicol 200 e para outro grupo 40% do aditivo
dimetilformamida (DMF), ambas as massas de aditivos foram
calculadas sobre a massa de PEI. Conclui-se, ap6s discussdes
dos grupos, por trabalhar com um total de 20 g de NMP/PEL
Utilizando-se do sistema de espalhamento que possui sistema
de ajuste de altura manual, estabeleceu-se a altura de 200
micrdmetros entre a faca de espalhamento e a superficie da
placa de vidro para formagao de uma fina camada. Para que
fossem produzidas membranas poliméricas com diferentes
porosidades, os banhos de imersdo foram realizados com
dgua nas temperaturas de 5 °C e 30 °C.

3.1.4. 42 etapa: Preparacdo das membranas 80/20 de NMP/
PE| com aditivos PEG-200 e DMF

A dispersdo polimérica foi preparada aquecendo-se
o solvente NMP até 60 °C sob agitagdo adicionando-se
PEI em pequenas porcdes, o sistema foi mantido nessas
condigdes até a formacdo de uma mistura homogénea,
posteriormente, adicionou-se os aditivos gota-a-gota.
Apbs o preparo das misturas, utilizou-se o processo de
espalhamento para formacdo das membranas. Ao ligar o
equipamento, a dispersdo viscosa de PEI com aditivos foi
espalhada sobre uma placa de vidro, deixando-a secar por
60 segundos. A placa de vidro com o polimero espalhado
foi imersa em banho contendo dgua por 10 minutos para
que ocorresse a formac¢do da membrana ocorrendo assim
o processo de inversdo de’'>. Vale ressaltar que em todo
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processo: pesagem, homogeneizagdo, espalhamento da
solucdo, todos os materiais utilizados devem estar 100%
secos, para evitar que o polimero entre em contato com a
dgua ocorrendo a inversdo de fase antes do momento. Apés
a formacdo da membrana, foram feitas trés lavagens em
dgua deionizada a 50 °C. As membranas foram identificadas
como: PEI8020DMFS5; PEIS020DMF30; PEIS020PEGS;
PEI8020PEG30, em que PEI8020 = NMP com 80% em
massa € PEI com 20% em massa; DMF e PEG sao os
aditivos formadores de poros e 5 e 30 foram as temperaturas
usadas no banho de coagulag@o formagao das membranas.

3.1.5. 52 Etapa: Realizacdo das medidas condutométricas
e sistematizacdo da aprendizagem

Para fazer as medidas, foi construido um sistema,
via impressdo 3D filamento PET-g, contendo dois
compartimentos unidos com parafuso permitindo o
acoplamento da membrana polimérica entre os dois
compartimentos. O circulo escuro representa a membrana
polimérica porosa, sendo o tinico caminho possivel para que
ocorra a difusdo de fons entre os compartimentos, conforme
¢ visto na Figura 5.

agua pura

solucio
salina

local para parafusos
de juncio das cubas

Figura 5. Sistema para estudo da difusdo de
eletrélitos

Num compartimento colocou-se dgua pura com
condutividade inicial de aproximadamente 7 micro Siemens
por centimetro (uS cm™) na temperatura de 25 °C. No
outro compartimento, colocou-se solucao salina de NaCl
0,25 mol L', com condutividade de 26,90 mS cm™' aferido
com padrao de 12,86 mS cm™ na temperatura de 25 °C,
posicionou-se o eletrodo de medidas no compartimento
de dgua pura e em intervalos de tempos definidos fez-se a
leitura no condutivimetro.

3.2. Caracterizacdao das membranas poliméricas

Em relagdo as caracterizacdes, foram realizadas
micrografias utilizando o aparelho CARL ZEISS MOD
EVO MA10 disponivel na UFU (Departamento de
Engenharia Quimica) de modo a obter informagdes sobre as
caracteristicas morfolégicas das membranas. Também foram
feitas andlises de dngulo de contato através do equipamento
Theta Lite Optical Tensiometer TL100 com CCD de 60
frames/seg disponivel na UFTM para obtenc¢ao de pardmetros
de energia de superficie, a partir destas medidas do angulo
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de contato com diferentes fases liquidas, € possivel obter os
valores das energias de superficies das membranas.

4. Resultados e Discussoes

Em relag@o ao processo de inversio de fases, o professor
questionou a turma sobre o fato de que sendo a agua
uma substancia hidrofilica e considerada como um “nao-
solvente” para o polimero PEI dissolvido no solvente NMP,
como entdo as membranas poliméricas com caracteristicas
hidrofébicas permitiriam a solugdo salina passar para o outro
compartimento do sistema contendo dgua pura? Tal resposta
foi pautada nos resultados obtidos e conceitos assimilados
ao longo do curso, foi entendido que abordagens sobre
forgas intermoleculares, efeito osmoético, tensdo superficial e

R Ry
PEI8020DMF5

<

PEI8020PEG30

potencial quimico estavam presentes e deveriam ser usadas
para responder a questao.

Como primeiros resultados dos aspectos morfoldgicos
foram analisados por microscopia eletronica de varredura
(MEV) e as imagens sdo mostradas na Figura 6.

Pela Figura 6 constatou-se que as morfologias de topo
evidenciam a formacao de uma superficie fina e nas regides
de fratura apresentaram altera¢cdes em funcdo da temperatura
do experimento e do tipo de agente formador de poro
empregado. Com relagdo ao aditivo DMF, temperaturas mais
baixas propiciaram a formagao de poros maiores no topo e a
formagdo de macroporos por toda extensdo da espessura da
membrana. J4 com PEG, um efeito similar foi observado nos
topos das membranas, mas ocorreu uma dréstica alteracio
ao longo da secdo transversal, pois em temperatura menor
formou canais de macroporos que se estenderam do topo

PEI8020PEG30

Figura 6. MEV do topo (imagens a esquerda) e vista transversal por fratura a frio (imagens a
direita). Ampliacdes de 10.000 vezes e 700 vezes, respectivamente
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até a base, enquanto que na temperatura de 30 °C, toda a
secdo transversal foi formada por poros circulares, como
se observa em espumas. De acordo com a definicdo de
membranas poliméricas’®, as membranas produzidas
nesse trabalho podem ser consideradas como anisotrépicas
integrais, pois sdo constituidas por uma camada superficial
muito fina e homogénea e suportada por uma camada porosa
formada pela mesma substancia.

Dentro da proposta inicial de discutir conceitos quimicos
pertinentes, podemos ver que pelas estruturas quimicas das
substancias envolvidas (PEI, NMP, PEG e DMF) pelas
Figuras 1, 2, 3 e 4, respectivamente, que os aditivos (PEG e
DMF) possuem boa afinidade com as moléculas de dgua (do
banho de coagulacdo). Por forgas intermoleculares, os alunos
conseguiram identificar como principal interagdo a ligacio
de hidrogénio entre PEG e H,O, DMF e H,0O e também entre
NMP e H,0. A ligacao de hidrogénio domina todos os demais
tipos de interacdo intermolecular, sendo uma ligagdo muito
forte."® Essa interacdo favorece o aumento de entropia no
banho de ndo-solvente (H,0), visto que moléculas vao sair de
uma condicio de dispersao coloidal estavel e se difundirem
para um meio ainda mais estavel, aumentando a entropia da
fase liquida do banho de imersao e diminuindo a entropia da
fase polimérica, dessa forma, as cadeias poliméricas colapsam
formando uma fase sélida (as membranas).

Os discentes em conversa com o professor tiveram
acesso ao termo “pardmetro de solubilidade (5)” e assim se
mobilizaram para entender melhor. Consultando a literatura,
verificou-se a sua importancia para polimeros e membranas,
porque expressa o grau de afinidade entre espécies que
possuem parametros de solubilidade similares entre si. A
abordagem de Hansen assume que a energia coesiva pode
ser dividida em contribui¢des de interagdes dispersivas (6D),
polares (6P) e ligagdes de hidrogénio (6H). O valor total para o
parametro de solubilidade (3T) € calculado pela raiz quadrada
da soma dos quadrados dos termos.'* Mas o assunto € bem
complexo, ele dd uma grande tendéncia, mas ndo € universal,
visto que etanol e nitrometano, por exemplo, ambos possuem
respectivamente os valores de 8T 26,1 e 25,1 MPa'”, porém,
o etanol € solivel em dgua, mas o nitrometano ndo. Os dados
dos parametros de solubilidade estdo expressos na Tabela 1.

A partir das informagdes sobre os parametros de
solubilidade de Hansen (8) na Tabela 1, a turma avaliou que
a dgua (ndo-solvente) possui parametro 6T bem diferentes
do PEI, evidenciando o porque ela € um ndo-solvente para

esse polimero. Para o PEI o parametro de solubilidade
dispersivo € o mais préximo do NMP, o que poderia explicar
a elevada solubilidade dessa macromolécula nesse solvente.
Em questao ao uso dos aditivos formadores de poros, a turma
conseguiu evidenciar que os valores de 6T para DMF e
PEG, respectivamente, 24,9 e 18,9 Mpa'?, sdo relativamente
proéximos ao valor do NMP, o que supostamente explicaria
a solubilidade deles nesse solvente. Como também, ambos
aditivos possuem valores de SH que contribuiriam para
interagir com a agua e difundirem para a mesma, o que
ajudaria a gerar os poros observados.

Quanto a formagdo de poros ha vdrias propostas de
mecanismos, pois hd uma forte dependéncia da formacao de
poros com as varidveis envolvidas como tipo de polimero,
solvente, banho de nao-solvente, temperatura do banho de
imersao, natureza dos aditivos e em alguns casos tratamento
térmico nas membranas poliméricas. Os poros sdo formados
ap6s a formacao da camada fina (pele) que cobre a superficie,
o primeiro nucleo da fase pobre em polimero ocorre para
formar o “poro nascente’ na primeira camada da subcamada.
E assim, quanto mais nio-solvente entrar nos diferentes
locais da primeira camada, mais poros serdo formados e isso
ocorrerd também na medida em que o solvente se difunde para
o interior da fase rica em polimero-solvente. As dimensdes
dos poros estardo associadas a cinética de transferéncia de
massa do solvente e do aditivo para a fase ndo-solvente'®%.

Esses aspectos influenciam nas propriedades de
transportes que serdo vistas a seguir. A Figura 7 permite
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Figura 7. Medidas de condutividade ionica de solucdo de NaCl

0,25 mol L' apds passagem pelas membranas poliméricas de PEI
preparadas em duas temperaturas e com os aditivos PEG-200 e DMF

Tabela 1. Parametros de solubilidade de Hansen para os componentes usados na preparacdo de membranas de

polieterimida (PEI)

Amostra Sy (MPa'?) dp (MPa'?) Sp (MPa'?) 3, (MPa'?)
PEI (*) 22,9 19,6 7,6 9,0
NMP (%) 23,0 18,0 12,3 7.2
DMEF(**) 24,9 17,4 13,7 11,3
PEG(¥#%) 18,9 14,6 75 9.4
H,O(#%%*) 47,8 15,5 16,0 423

(*) Scarlet et al. (2012)", (**) Williams and Kuklenz (2009)'¢, (***) Kalam et al. (2019)"".
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avaliar o efeito da diferenga de concentrag@o salina entre
dois suportes separados pelas diferentes membranas
porosas. Devido ao gradiente de concentragdo que existe
entre esses dois meios e, considerando um processo sem
pressdo externa aplicada para forcar a passagem dos
componentes pela membrana, o fluxo de permeado através
da membrana € de natureza difusiva?'.

No gréfico € possivel observar dois grupos de resultados
que estio condizentes com as temperaturas de preparo das
membranas, as membranas preparadas na temperatura de
5 °C, independentemente do tipo de aditivo formador de
poros utilizado, apresenta pouca variagdo nos resultados de
condutividade acumulada ao longo de 60 minutos. Apesar
das membranas produzidas em temperatura de imersdo
de 5 °C possuirem poros maiores, vistos pelas imagens
de secdo transversal, as produzidas por imersdao em 30 °C
apresentaram comportamento diferenciado na transferéncia
de fons Na* e CI" apds 30 minutos, evidenciando um

acréscimo abrupto a partir de 8,0 uS cm! para valor superior
a 12,5 uS cm’'. Permitindo aos alunos perceberem como
a formagao de poros, dimensao e densidade dos mesmos
afetam o fendmeno de transporte.

Para explicar as curvas nos graficos em funcio dos
poros formados seriam necessdrias mais informacdes
complementares, no entanto, a turma ao ler o trabalho de
Dorenbos (2019)*, compreendeu que a difusdo da dgua
e de eletrélitos em membranas poliméricas dependem da
conectividade entre os poros, da possivel formacao de
aglomeracdo (doinglés clusters), presencade grupos naestrutura
do polimero que podem ancorar solventes ou fons, dentre
outros. Sendo assim, para explicar os resultados observados
seriam necessdrios experimentos complementares 22

Para as andlises feitas no angulo de contato, foram
utilizadas dgua, DMF e etilenoglicol como fases liquidas.
Os resultados dos angulos de contatos sdo apresentados no
Quadro 1.

Quadro 1. Angulos de contato da 4gua, dimetilformamida e etilenoglicol sobre as superficies das membranas poliméricas

Amostra Solvente Imagem da gota A:fnﬁlgeiis)og;?:ﬁ?fg)i °
Agua 67 £2,8
PEI8020DMES Dimetilformamida 21£0,8
Etilenoglicol 61 +1,9
Agua 82+5,3
PEIS020DMF30 Dimetilformamida 17+£0,2
Etilenoglicol 4527
Agua 72+1.2
PEI8020PEG5 Dimetilformamida 23+ 1,0
Etilenoglicol 60 +0,1
Agua 73£29
PEIB020PEG30 Dimetilformamida 2120,7
Etilenoglicol 53+2,6
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O angulo de contato evidencia que se o angulo (0) entre
a gota de 4gua e a superficie estiver entre 150° > 6 > 90°
a superficie € hidrofdbica, se for 8 < 90° a superficie serd
hidrofilica e se estiver entre 180° > 6 > 150° a superficie
serd considerada super hidrofobica®. Essas caracteristicas
denotam a capacidade de um liquido exercer trabalho sobre
uma superficie no sentido de espalhar sobre a superficie da
mesma, isto €, de molhar a mesma. Liquidos de natureza
mais apolar tendem a se espalhar melhor em superficies mais
apolares e de forma similar, liquidos mais polares tendem a
se espalhar melhor em superficies mais polares.

No Quadro 1 os resultados permitiram aos alunos
evidenciar que a dgua foi o solvente que independente do
aditivo usado propiciou os maiores angulos de contato com
as superficies, e que a membrana PEI8020DMF30 teve o
maior angulo de contato observado, isto €, 82 + 5,3 graus.
Para entender melhor as informagdes de difusdo da solucio
salina, através da membrana polimérica os alunos sugeriram
fazer medidas de angulo de contato para solucdes de cloreto
de sédio em concentracdes mais diluidas até a concentracio
usada nos experimentos. Os resultados destes testes sdo
mostrados no Quadro 2.

O aumento de for¢a idnica do meio forneceu incremento
para aumentar a separacio entre o que chamamos de
hidrofilico e hidrofébico, visto pelo aumento consideravel
nos angulos de contato de solugdes aquosas idnicas com
as superficies das membranas de PEI. Ao adicionar o sal
na agua, as interagdes do tipo fon-dipolo sdo favorecidas
e o processo de solvatagdo ocorre aumentando as forcas
coesivas nas gotas do liquido, o que diminui as forgas de
adesdo com a superficie.

Os dados do Quadro 2 mostram que todas as solucdes
diluidas em fons Na* e Cl- apresentaram os maiores angulos
de contato e se aproximando de 6 = 90 graus, o que implica
na resisténcia do liquido molhar as paredes da membrana.
Pensando nisso, os estudantes chegaram a hipétese de que
durante a difusdo transmembrana hd dominios no “bulk” da
solu¢@o que poderiam levar a um gradiente de concentracao.
Com isso nas regides mais diluidas haveria o aumento da
forca oposta a adesividade das moléculas de dgua e fons
com a superficie das membranas, o que contribuiria para
dificultar a passagem de moléculas e fons através dos poros
das membranas. Assim, abriu-se um precedente para langar
como hipétese que os dados observados na Figura 6, para as
curvas PEIS020PEGS e PEI8020DMF5, podem evidenciar
poros pouco ou ndo conectantes.

Aplicando a equagdo de Owens-Wendt na forma
linearizada (equacdo 1), obteve-se os resultados das
energias de superficies das membranas, que sdo mostrados
na Tabela 2%

Y, (1+cosB) y Y7,
— =Y D 1
JYde ot Ve, W

A partir dos dados da Tabela 2, os estudantes puderam
evidenciar que os valores dos coeficientes de ajuste de curva
linear expressam que o tratamento linear foi adequado.
Mas ao pesquisar sobre o assunto verificaram que outros
parametros devem ser analisados, como por exemplo,
andlises de residuos. Caso os residuos sejam pequenos ha
o indicativo de que o modelo de linearidade produz bons
resultados®.

Sobre os dados de energia de superficie, os valores ndo
sdo condizentes com aqueles relatados por Khayet er al.,
que obteve 38,8 mN m' para a PEI. Nesse caso foi possivel
evidenciar que os aditivos e as temperaturas do banho de
coagulacdo influenciaram de certa forma nas energias
de superficies das membranas de PEI produzidas, sendo
que residuos destes aditivos podem ter ficado aderidos as
membranas.

Segundo os alunos, apés a obtengdo dos resultados,
organizagdo dos dados e interpretagdo do experimento,
a turma sentiu uma satisfacdo imensa, porque nesse
momento deparou-se o protagonismo discente dos ensaios
experimentais. Presenciou-se informagdes que estavam
inseridas no contexto curricular que nio faziam parte da
rotina de atividades experimentais como como a quimica
dos polimeros, foi uma oportunidade diferenciada para
colocar habilidades e conhecimentos adquiridos em pratica.

5. Conclusoes

De acordo com os estudantes, a pritica experimental
trouxe uma nova maneira para que pudessem resgatar
conceitos aprendidos e o mais importante, se tornaram
protagonistas ao aplicd-los. As previsdes discutidas
sobre o que poderia acontecer ao adicionar a dispersdo
polimérica em um banho com um nao-solvente, as adigdes
de aditivos e os efeitos de temperaturas dos banhos,
foram confirmadas. Além do fato de que foram usadas
metodologias que fogem da rotina estabelecida nas aulas

Tabela 2. Energias de superficies das membranas calculadas a partir da equacdo de Owens-Wendt. Energia de
superficie para superficie sélida total (Y), contribuicdo polar (Y?) e dispersiva (YP), e coeficiente de ajuste de

linearidade (R?)

amostra Y5 (mN m) Y¥ (mN m) Y? (mN m™) R?

PEIS020DMF5 35,0 29,6 54 0,9784
PEIS020DMF30 30,4 6,3 24,1 0,9864
PEIS020PEG5 30,4 22,1 8,3 0,9817
PEIS020PEG30 29,4 17,9 11,5 0,9962
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Quadro 2. Angulos de contato das gotas de solugdes de cloreto de sédio nas concentragdes de 0,0025, 0,025 ¢ 0,25 mol L'
sobre as superficies das membranas poliméricas

Conc~entragao da Angulo de contato médio
Amostra solucdo aquosa de Imagem da gota com desvio padrio (6)
NaCl (mol L) P
0,0025 91+0,9
PEI8020DMF5 0.025 4417
0,25 80 + 4.4
0,0025 92 +3,1
PEIS8020DMF30

0,025 78 + 0,8
0,25 88+2,0
0,0025 85+0,7
PEI8020PEG5 0,025 73+1,6
0,25 78 + 0,8
0,0025 77+ 3,0
PEIS8020PEG30 0,025 74419
74+ 0,8

experimentais no curso de graduac@o.

Outro fator importante para o desenvolvimento bem-
sucedido desta atividade foi o fato de os alunos ja terem
estudado previamente sobre membranas. Isso, possibilitou
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uma maior desenvoltura quando estas foram produzidas
e aplicadas, o que proporcionou uma satisfacdo e dever
cumprido entre os evolvidos com a atividade pratica
experimental.
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de Carvalho

Além disso, o contato com uma pratica de ensino como
a vivenciada € algo novo no curriculo do curso em questdao
pois geralmente priticas como estas nao sio vistas nos
cursos de formacdo de professores. Acreditamos que este
relato possa contribuir tanto para os futuros professores
quando estiverem na posicdo de desenvolver trabalhos
educacionais, pois poderdo potencializar suas atividades
de ensino, quanto aos docentes formadores que atuam nos
cursos de licenciatura.
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