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RESUMEN

Los efluentes de la industria en la mayoria de las veces no son correctamente eliminados. La
obtencion de membranas microporosas viene siendo ampliamente investigada por su gran versatilidad en
aplicaciones tecnoldgicas como una alternativa sostenible para un tratamiento adecuado. En este trabajo
se obtuvieron membranas microporosas de poli(metacrilato de metilo) (PMMA), disueltas en
dimetilformamida (DMF) con la incorporacion de grafito y estas fueron obtenidas a través del método de
inversion de fases. Para la caracterizacion de las membranas fueron realizadas medidas de difraccion de
rayos X (DRX) y microscopia eletronica de barrido (MEB). Los resultados demuestran la cristalizacion
de las fases caracteristicas del PMMA, ademas de la formacién de poros bien definidos, que son
independientes de la incorporacion del grafito, que potencializan el material obtenido para posible
utilizaciéon como membranas de absorcion.
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ABSTRACT

Effluents from the industry are often not properly disposed of. The obtaining of microporous
membranes has been widely investigated due to its great versatility in technological applications as a
sustainable alternative for an appropriate treatment of these. In this work, the preparation of microporous
membranes of poly(methyl methacrylate) (PMMA) dissolved in dimethylformamide (DMF) with the
incorporation of graphite were obtained by means of the phase inversion method. X-ray diffraction
(XRD) measurements and scanning electron microscopy (SEM) were used to characterize the
membranes. The results demonstrate the crystallization of PMMA characteristics, besides the formation
of well defined pores, which are independent of the incorporation of graphite, potentializing the material
obtained for possible use as adsorption membranes.
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INTRODUCCION

Las membranas son definidas como barreras semipermeables de separacion fisica entre dos
fases, utilizadas en procesos de separiacion selectiva de los componentes de misturas quimicas o
fisicas [1,2]. En resumen, el proceso de separacion de membranas se basa en el pasaje de una
suspension o solucion por medio de la membrana, ocurriendo separacion selectiva de los
componentes. Esta separacion selectiva dependera de una serie de factores como la separacion de
iones, micro y macromoléculas, virus, bacterias, coloides, productos presentes en aguas residuales,
purificacion del agua, procesamiento de alimentos, enriquecimiento radioactivo, entre otros [4-5].

Con el pasar de los afios diversas técnicas fueron optimizadas e intensivamente investigadas
para la produccion de membranas, como por ejemplo, cloracion seguida de desinfeccion y entre
otras [3,10]. Entre estos, el método de inversion de fases es uno de los métodos mas empleados para
la obtencion de membranas poliméricas porosas. Asi, las membranas son producidas por medio de
la precipitacion a partir de una solucidén polimérica y después la inmersion del material en un bafio
con un no disolvente [11-13].
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La incorporacién de cargas que presenten cierto comportamiento adsorbente, potencializa
sus aplicaciones, como el grafito y sus alotropios que apresentan facilitad en la adsorcion, por
ejemplo de tintes textiles [11].

De esta manera, en este trabajo, membranas de polimetil metacrilato (PMMA) con la
incorporacion de particulas de grafito, fueron obtenidas por el método de inversion de fases a partir

del bano de coagulacion en no solventes. Estas fueron caracterizadas por medidas MEB e DRX.

EXPERIMENTACION

Materiales. Poli(metacrilato de metilo) (PMMA) con masa molar media del orden de
10°g/mol fue obtenida de la empresa Sigma Aldrich. El disolvente utilizado fue el N-N—dimetil
formamida obtenido de la empresa LabSynth. El grafito GRAFIMAX CG12 fue amablemente cedido
por la empresa Nacional Grafite® y también fue utilizado conforme recibido.

Obtenciéon de las muestras. Las membranas fueron obtenidas por medio del proceso de
inversion de fases. Para esto, fueron preparadas soluciones poliméricas de PMMA/DMF en las
concentraciones 10, 20, y 30% (m/v) a la temperatura de 70°C bajo agitacion constante durante una
hora. La solucion se dejo enfriar hasta la temperatura ambiente, y entonces se afiadieron las
particulas de grafito en las proporciones de 10, 20, y 30% (m/m). Las soluciones fueron entonces
sumergidas en bafio de coagulacion de etanol y é4gua destilada 80:20 (v/v). Las muestras
permanecieron durante cinco dias en solucidon y posteriormente fueron retiradas y secadas a
temperatura ambiente.

Caracterizaciones. La morfologia de los filmes fue observada utilizando un microscopio
electronico de barrido, de la marca FEI Company, del modelo QUANTA 250, operando con el
voltage de 20,00 kV. Sobre las muestras fue depositada una fina capa de oro utilizando un
sputtering (modelo HF—50 ION COATER, Shimadzu). Las medidas de DRX fueron realizadas en un
difractometro de la marca Bruker, modelo D2 Phaser, con fuente de Cu (30 kV y 10 mA). Los

parametros utilizados fueron de 20, variando de 5 hasta 80°, con velocidad de barrido de 0,5° min™'.

RESULTADOS Y DISCUSION

La Figura 1 presenta las micrografias obtenidas de las muestras a partir de la fractura
vertical para las diferentes concentraciones del polimero utilizado. Se puede observar que, para las
muestras que contienen 10% no hay formaciéon de poros. Para la muestra con 20% (m/v) hay poca
formacion de poros, en los dos casos, esto puede estar relacionado con la propria concentracion y el
exceso de DMF [14], ademds del poco material polimérico, implicando inperfecciones. Encuanto

que la muestra que contiene 30% de PMMA es evidente la formacion de poros homogéneos por
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toda la extension de la muestra. Se apresenta destacado el difractograma de rayos X del PMMA
puro y se nota la presencia de picos difusos en 20 = 14,5; 29,8, y 40,85° [JCPDS 13-0835]. La
presencia de picos anchos es caracteristica de los polimeros amorfos, que aqui usamos sélo para la
comparacion [15].

La Figura 2 presenta las micrografias en MEB para la muestra con incorporacion de grafito.
Con la incorporacion de particulas se puede observar una dispersion de las particulas menos
evidente para 10% (Figuras 2a y 2b), y por algunas aglomeraciones para las muestras con 20%
(Figura 2c). Con el aumento de la cantidad de particulas se puede observar una distribuicion de
estas particulas, mismo que aleatoria en la estructura de la membrana, mas evidente para las
muestras con el mayor contenido de particula. La difractometria destacada (Figura 2d) evidencia los
picos caracteristicos de la estructura cristalina del grafito, aqui apresentado solo en la muestra con
30% de grafito, evidenciando los picos relativos a las reflexiones en 26 = 26,3; 44,6; 54,8; y 77,8°
[JCPDS 41-1487].

Figura 1. Micrografias en MEB de la membrana de PMMA/DMF y destacado se puede observar el grafico
de las dimensiones de los poros en las concentraciones de (a) 20 (m/v) y (b) 30% (m/v).

Figura 2. Micrografias en MEB para las membranas de PMMA/Grafito, destacando los graficos de las
dimensiones de los poros, para las concentraciones de (a) y (b) 10% (m/v), (¢) 20% (m/v), y (d) 30% (m/v).
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Figura 3. Difractometria de rayos X para las membranas de PMMA/DMF
con la concentracion de 30% (m/v) y para las membranas de PMMA/Grafito con
las concentraciones de 10, 20, y 30% (m/v).

CONCLUSIONES

Los resultados parciales muestran que membranas microporosas de PMMA fueron obtidas
con €xito a partir del proceso de inversion de fase. Las micrografias de MEB muestran la formacion
de poros bien definidos con pocas imperfecciones, que validan la metodologia.

El espectro de difractometria de rayos X muestra que el PMMA cristaliza en sus fases
caracteristicas y el proceso de coagulacion no cambia la estructura conformacional e
configuracional de la matriz y mucho menos la incorporacion de las particulas de grafito.

De esta manera, los resultados muestran que la membrana de PMMA obtenida puede ser
utilizada en los campos de aplicaion atuales y hasta en escala industrial. Para trabajos futuros, la
membrana serd testada frente a diferentes absorbentes y como la incorporacion del grafito puede

potenciar la adsorcion de los colorantes textiles.
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