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Resumo

Este trabalho apresenta o desenvolvimento de membranas de alumina anddica porosa
(AAP), para ultramicrofiltracdo a partir de aluminio de baixo custo. As membranas
foram obtidas eletroquimicamente a partir folhas de aluminio comercial e caracterizadas
por MEV. Partindo de sua morfologia, poros de aproximadamente 157 nm e espessura
média de 16 ym, medimos sua capacidade de filtracdo, e observmos um fluxo médio de
0,84 L.h". Por fim, a membrana foi submetida a um teste de filtracdo e mostrou-se
totalmente eficaz na sanitizagcdo de d4gua contaminada por patégenos como a E. coli.
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Introducao

A presenca de diferentes contaminantes na dgua
que poderia ser utilizada para consumo humano e
animal em ambientes com pequena ou nenhuma
infraestrutura de saneamento implica em problemas
relacionados a satide puablica [1]. Sistemas de
filtracdo atuais apresentam eficiéncia na eliminag@o
de material particulado com tamanho maior ou igual
a 1 um. Assim, ndo sdo efetivos para retencdo de
agentes patdgenos, cujo tamanho é inferior a 0,2

um. Um material que apresenta caracteristicas
vidveis para aplicagdio em  sistemas de
ultramicrofiltracdo é o 6xido de alumina anddica
porosa - AAP (Anodic Alumina Oxide - AAO), o
qual possui nanoestrutura porosa altamente
ordenada formada pela oxidagdo eletroquimica de
aluminio em uma solucdo 4cida adequada [2,3]. O
presente trabalho foca o desenvolvimento de
membranas porosas de AAP para ultramicrofiltracdo
d’4gua, dando-se a devida importincia a fatores
como seu custo de instalacdo, manutengdo, e
facilidade de operagdo, viabilizando assim a

Embrapa Agroindistria Tropical, Fortaleza, 16 a 18 de abril de 2012

422



VI Workshop da Rede de Nanotecnologia Aplicada ao Agronegdcio

utilizacdo desse método pela populagdo carente. A
vazdo de dgua e a eficdcia da barragem de agentes
patégenos, como a E. coli [4], foram estudadas.

Materiais e métodos

As membranas de AAP foram preparadas
galvanostaticamente. Um planejamento fatorial 2’
foi realizado para a otimizac¢do dos parametros do
sistema e envolveu trés fatores em dois niveis cada:
densidade de corrente (0,5 ¢ 0,8 A.cm'z), tipo de
eletrdlito (H;PO, e H,C,0,) e concentragdo do
dcido (0,1 e 03 molL"'). Com base nas
micrografias de FEG, nos testes de vasdao, em N, e
dgua, e na resisténcia mecincia das membranas, a
melhor condicdo foi escolhida para o ensaio
microbioldgico. A célula eletroquimica usada nas
anodizacdes foi um célula de Teflon® com
capacidade de 150 mL, com camisa para
termostatizar a solu¢do em 20°C e controle de
temperatura adicional da amostra de Al em 12°C
por meio de uma placa Peltier® e cooler de
resfriamento. O Al metalico utilizado na fabricag@o
das membranas € um aluminio comum do tipo:
folhas de papel aluminio (¢ 12 um), folhas
empregadas na confeccdo de latas de Al (¢ 90 um),
folhas usadas na confeccdo de protetores de fogdo
(marca Pratsy, ¢ 25 wum) e folhas usadas em
confec¢do de embalagens para protecdo térmica de
alimentos (¢ 46 um). Areas circulares de 2,8 cm’
foram anodizadas em duas etapas em apenas um
lado das amostras.

O fluxo de nitrogénio foi determinado por
meio de um fluxémetro de fabricacdo prépria. O
equipamento € composto por: um cilindro de gés
nitrogénio comprimido com pressdo regulada por
uma valvula, uma camara atmosférica, uma camara
de nitrogénio, um suporte para posicionar a
membrana, um medidor de pressdo eletronico e um
bolhometro. Foram coletados 24 pontos de pressao,
e com as devidas transformacdes, de vazdo para
cada membrana. A partir desses dados de vazdo de
nitrogénio, foi esbocado um grafico do termo
independente da equag@o de Forchheimer [7] para
vazdao de fluidos em funcdo da velocidade de
escoamento. E por fim, a vazio tedrica de 4gua na
membrana € calculada pelo ajuste da equacdo de
Forchheimer de fluidos compressiveis para a
equacdo de fluidos ndo-compressiveis.

As membranas de AAP foram caracterizadas por
MEV-FEG (marca. Zeiss) quanto ao tamanho dos
poros e espessura da camada anodizada.

Um sistema para a filtracdo de d4gua foi
construido para testar a eficidcia da barragem de
agentes patégenos pela membrana. Uma quantidade

controlada da bactéria Escherichia coli (ATCC
25.922) foi obtida no meio Luria-Bertani (LB).
Tubos de ensaio foram inoculados com E. coli e
incubados sob agitagdo por 6 h a 37 °C [5]. A
densidade 6ptica do inéculo foi medida em 625 nm
em um espectofotdmetro UV-Vis (marca Shimadzu,
UV-1600 com software UVProbe 2.31). A
quantidade de bactérias presentes no meio de cultura
liquido foi determinada pela comparagdo com uma
solugdo padrdo de turbidez McFarland 0,5 [6] (0,5
mL de solugdo de BaCl,0,045 mol L ¢ 99,5 mL de
solugdao H,SO, 0,18 mol .L'l).

A 4gua contaminada foi preparada adicionando-
se uma quantidade calculada do inéculo em 900 mL
de 4gua destilada e esterilizada para uma
concentracdo final de bactérias da ordem de 10’
UFC L'. A 4dgua contaminada foi entdo filtrada
utilizando o sistema de filtragdo. Apds a filtragem,
uma fracdo de 1 mL foi retirada da 4gua
contaminada e da 4gua filtrada para serem feitas
dilui¢Ges em solugdo salina nas concentragdes de 107
' 107 e 10°. O meio de cultura armazenado
anteriormente, sem adi¢do de bactérias, foi utilizado
para o crescimento das col6nias de bactérias em
Placas de Petri, adicionando-se Agar bacterioldgico
na propor¢do de 1,5. De cada diluicdo, foram
inoculados 100 pL nas placas, as quais foram
incubadas a 37 °C por 24 h. Apds este periodo,
procedeu-se a contagem das placas, utilizando-se a
dilui¢do que produziu crescimento bacteriano entre
30 e 300 UFC por placa [5].

Resultados e discussao

A melhor folha de aluminio dentre as testadas foi
a usada na confec¢do de protetores de fogdo. A
Figura 1 apresenta micrografias obtidas por um
MEYV da face anodizada da membrana (a) com poros
de 15742 nm, da secdo tranversal (b) com
aproximadamente 8 um de espessura e da face ndo
anodizada da mesma (c) apés a decapagem do
aluminio restante do substrato e abertura dos poros.

face decapada da membrana (c).

A Figura 2 apresenta o ensaio bioldgico nas
dilui¢des de: 10° (a), 10" (b), 107 (c) e 107 (d) para
agua contaminada (2 esquerda) e para a dgua filtrada
(a direita). Como pode ser observado, a membrana
de AAP se mostrou completamente eficiente na

Embrapa Agroindustria Tropical, Fortaleza, 16 a 18 de abril de 2012

423



VI Workshop da Rede de Nanotecnologia Aplicada ao Agronegdcio

barragem de E. coli. A contagem de colOnias
formadas foi realizada na placa contendo a 4gua
contaminada com a dilui¢do de 107, apresentando
uma ordem de 10° UFC.mL" de concentracio de
bactérias presentes na dgua contaminada antes da
filtracdo. Enquanto que as placas contendo a dgua
filtrada ndo apresentaram formacdo de coldnias de
bactérias desde a condicdo sem diluicdo.

Fig. 2: Coldnias de bactérias E. coli inoculadas a partir da dgua
contaminada (2 esquerda das fotos), e da dgua filtrada (a direita). As
placas apresentam as dilui¢des de: 10° (a), 10 (b),107 (c) e 107 (d).

Conclusoes

Membranas inorginicas de AAP foram obtidas
com sucesso, em aluminio de baixo custo, com
porosidade satisfatdria (< 200 nm) para a aplicacdo
em sistemas de ultramicrofiltracio d’dgua para
consumo humano. O sistema apresentado aqui pode
ainda ser reconfigurado para membranas virais, ou
seja, com poros ainda menores (< 30 nm). Neste
caso, o fluxo e a resisténcia mecanica devem ainda
ser incrementados para este uso.
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