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RESUMO 

A contaminação derivada da água produzida de reservatórios de petróleo e o 

derramamento de óleo no mar são problemas ambientais de grande 

relevância. Logo, a busca por métodos eficazes, sustentáveis, de fácil 

aplicação e de baixo custo para a separação óleo/água tem sido objeto de 

muitos estudos nas duas últimas décadas. Além disto, pesquisar e inovar 

como meta no desenvolvimento sustentável, na proteção ao meio ambiente 

e ao clima e na garantia de vida na água, são objetivos definidos pelas Nações 

Unidas a fim de que se possa atingir a Agenda 2030 no mundo. Com isso, 

sintetizar materiais utilizando ferramentas da nanotecnologia tem 

contribuído com o alcance dessas metas. Um dos nanomateriais 2D mais 

promissores em estudos envolvendo questões ambientais é o óxido de 

grafeno reduzido (RGO), e, por isso, este material foi utilizado nessa 

pesquisa na síntese de um nanocompósito à base de tecido de poliamida (PA) 

e avaliada a sua eficiência tanto no tratamento de água produzida (AP) bem 

como na remoção de óleo em água do mar. Esse trabalho foi realizado em 

duas etapas, onde, na primeira, um nanocompósito fluoropolímero/RGO/PA 

foi desenvolvido utilizando um processo HP/HT, seguido de spray coating e 

termofixação/polimerização infravermelho e, em seguida, aplicado na 

remoção de óleo de motor em água do mar. Já na segunda etapa, um 

nanocompósito à base de tecido de poliamida (PA) foi desenvolvido num 

processo químico semicontínuo HP/HT, com redução in situ do óxido de 

grafeno, e aplicado para o tratamento de água produzida de um campo 

petrolífero. Nessa etapa, um planejamento fatorial 24 utilizando o Design 

Expert foi utilizado avaliando os fatores: temperatura (ºC), concentração de 

RGO (mg mL-1), tempo de reação (min) e pH, que foram otimizados. Em 

ambas as etapas, o RGO e os nanocompósitos foram caracterizados 

utilizando DRX, Espectroscopia Raman, MEV-FEG, HRTEM, FTIR. Os 

resultados obtidos na primeira demonstraram uma eficiência significativa na 
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separação do óleo de motor semissintético em água do mar, com uma taxa 

de remoção de óleo superior a 95%. Na segunda etapa, os resultados 

demonstraram uma eficiência significativa no ângulo de contato superior a 

120°, sendo 55% maior quando comparado ao tecido de poliamida não 

revestido, com uma permeabilidade à água entre 10,1-16,9 mg/cm2.h. 

Concluiu-se que os nanocompósitos desenvolvidos apresentaram um 

promissor avanço na separação óleo/água e, também, no tratamento de água 

produzida, contribuindo para a preservação ambiental. 

 

Palavras-chave: Óxido de grafeno reduzido; Nanocompósito; Separação 

óleo/água; Água produzida; Remoção. 
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ABSTRACT 

Contamination derived from water produced from oil reservoirs and oil spills 

at sea are environmental problems of great relevance. Therefore, the search 

for effective, sustainable, easy-to-apply and low-cost methods for oil/water 

separation has been the subject of many studies in the last two decades. In 

addition, research and innovation as a goal in sustainable development, in 

protecting the environment and the climate and in guaranteeing life in water, 

are objectives defined by the United Nations so that the 2030 Agenda can be 

achieved in the world. Thus, synthesizing materials using nanotechnology 

tools has contributed to achieving these goals. One of the most promising 2D 

nanomaterials in studies involving environmental issues is reduced graphene 

oxide (RGO), and therefore, this material was used in this research in the 

synthesis of a nanocomposite based on polyamide fabric (PA) and evaluated 

its efficiency both in the treatment of produced water (AP) as well as in the 

removal of oil in seawater. This work was carried out in two stages, where, 

in the first, a fluoropolymer/RGO/PA nanocomposite was developed using 

an HP/HT process followed by spray coating and thermosetting/infrared 

polymerization and then applied to remove engine oil in seawater. In the 

second stage, a nanocomposite based on polyamide fabric (PA) was 

developed in a semi-continuous HP/HT chemical process, with in situ 

reduction of graphene oxide, and applied to the treatment of water produced 

from an oil field. At this stage, a 24 factorial design using Design Expert was 

used, evaluating the factors: temperature (ºC), RGO concentration (mg mL-

1), reaction time (min) and pH, which were optimized. In both stages, the 

RGO and the nanocomposites were characterized using XRD, Raman 

Spectroscopy, SEM-FEG, HRTEM, FTIR. The results obtained in the first 

one demonstrated a significant efficiency in the separation of semi-synthetic 

engine oil in seawater, with an oil removal rate greater than 95%. In the 

second stage, the results demonstrated a significant efficiency in the contact 
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angle greater than 120°, being 55% higher when compared to the uncoated 

polyamide fabric, with a water permeability between 10.1-16.9 mg/cm2.h. It 

was concluded that the developed nanocomposites present a promising 

advance in oil/water separation and also in the treatment of produced water, 

contributing to environmental preservation. 

 

Keywords: Reduced graphene oxide; Nanocomposite; Oil/water separation; 

Produced water; Removal. 
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NOMENCLATURA 
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C.A. – Capacidade de Absorção 

CONAMA – Conselho Nacional do Meio Ambiente 

C.V. – Coeficiente de Variação 

DoE – Design de Experimentos 
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NaOH – Hidróxido de Sódio 
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ONU – Organização das Nações Unidas 

PA – Poliamida 

PVA – Permeabilidade ao Vapor de Água 

RGO – Óxido de Grafeno Reduzido 
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CAPÍTULO 1 – INTRODUÇÃO 

 

1. INTRODUÇÃO 

 

A poluição da água é um problema ambiental urgente que necessita de soluções 

inovadoras e ecologicamente conscientes [1]. O aumento da conscientização ambiental e 

o desejo de encontrar alternativas sustentáveis têm estimulado a pesquisa em várias áreas, 

abrangendo desde o tratamento de água produzida até a eficiente separação entre óleo e 

água [2]. É fundamental a criação de técnicas eficazes para tratar essa água e reduzir seus 

impactos prejudiciais no ecossistema [3,4]. A presença de óleo em corpos d’água constitui 

uma séria ameaça ao meio aquático e à saúde da população [5]. Portanto, a criação de 

materiais inovadores e ecologicamente sustentáveis desempenha um papel essencial para 

lidar com esse desafio. 

Além de contribuir para o avanço de técnicas mais eficientes no tratamento de 

água produzida e na separação de óleo e água do mar, este trabalho está em conformidade 

com os Objetivos de Desenvolvimento Sustentável (ODS) estabelecidos pela 

Organização das Nações Unidas (ONU). Estes objetivos oferecem orientações para 

enfrentar questões ambientais e sociais prementes. Especificamente, o ODS 6 (Água 

Potável e Saneamento) e o ODS 14 (Vida na Água) enfatizam a relevância de preservar 

nossos recursos hídricos, bem como reduzir os impactos da poluição, incluindo a 

contaminação por óleo [6]. 

A ampla utilização do óxido de grafeno reduzido em várias áreas de pesquisa e 

aplicações tecnológicas, a sua estrutura única e características notáveis, fazem dele um 

material extremamente versátil e multifuncional [7,8]. O óxido de grafeno reduzido 

(RGO) exibe notáveis características, tais como elevada capacidade de condução térmica 

e elétrica [9], estabilidade química [10] e hidrofobicidade [11], as quais proporcionam 

vantagens significativas no que se refere à remoção de substâncias poluentes e na 

separação de óleo/água [12]. O RGO exibe uma área superficial notavelmente extensa, o 

que resulta em uma considerável capacidade de adsorção. 

Além disso, diversos tipos de tecidos são amplamente empregados na indústria 

têxtil devido às suas características mecânicas favoráveis, durabilidade e facilidade de 

manuseio. Esses materiais apresentam diversas vantagens, tais como custo reduzido, 

ampla disponibilidade e a possibilidade de serem reutilizados [13].  
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Assim, alguns destes materiais, atrelados à sustentabilidade, têm sido 

desenvolvidos, como no caso do Bio Amni®, um tecido de poliamida com características 

sustentáveis. Essa poliamida 5.6 é fabricada parcialmente a partir de fontes renováveis, o 

que promove a conservação dos ecossistemas [14]. Dessa forma, os ensaios conduzidos 

neste estudo empregaram o tecido Bio Amni® como uma alternativa sustentável, alinhada 

com a crescente busca do mercado por produtos têxteis ambientalmente conscientes. 

Assim, este trabalho destaca os progressos alcançados na utilização do 

nanocompósito poliamida revestida com óxido de grafeno reduzido como um método 

eficaz e ecologicamente correto para o tratamento da água produzida de um campo de 

petróleo, bem como para a separação de óleo e água do mar, que podem ocorrer devido a 

vazamentos de navios aliviadores, ou até mesmo de blowout em uma plataforma. Além 

disso, procura-se analisar a importância desses progressos em relação aos Objetivos de 

Desenvolvimento Sustentável, especialmente o ODS 6 e o ODS 14.  

Espera-se que os resultados deste estudo possam representar um avanço promissor 

na área de tratamento de água produzida de petróleo e na separação de óleo/água do mar, 

oferecendo uma solução ambientalmente sustentável e eficaz para esse desafio premente. 

Para o desenvolvimento deste trabalho foi realizada uma extensa pesquisa 

bibliográfica com o propósito de coletar dados e informações de estudos publicados, que 

serviram como fundamento para a elaboração deste trabalho, sobre tecidos revestidos com 

óxido de grafeno reduzido aplicado para separação óleo/água, como também para 

tratamento de água produzida. 

Após o desenvolvimento da revisão bibliográfica, foi realizada a elaboração do 

plano de trabalho que constituiu dos tópicos a seguir: Identificação e aquisição dos 

materiais fundamentais para a pesquisa; Produção do nanocompósito à base de poliamida 

e óxido de grafeno reduzido; Planejamento e execução dos ensaios; Estudo da influência 

da concentração de GO, do pH, da temperatura e do tempo de processo, no ângulo de 

contato e na permeabilidade ao vapor de água; Discussões dos resultados e conclusões. 

A presente dissertação foi dividida em quatro capítulos distintos. O Capítulo 1 

apresenta a introdução abrangente sobre os temas abordados neste trabalho, fornecendo 

um contexto e justificativa para a pesquisa, os objetivos, a metodologia utilizada e a 

estrutura da dissertação. 

O Capítulo 2 aborda uma minuciosa revisão bibliográfica sobre a produção de 

petróleo, água produzida, os impactos gerados por derramamento de petróleo e pelo 
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descarte incorreto da água produzida, a legislação para esses incidentes e, por fim, sobre 

o nanomaterial utilizado nesta pesquisa. 

O Capítulo 3 descreve o processo de desenvolvimento do nanocompósito de 

poliamida revestido com óxido de grafeno reduzido e funcionalizado com flouropolímero 

via spray coating e polimerização infravermelho aplicado para separação de óleo/água do 

mar. 

O Capítulo 4 apresenta a produção do nanocompósito à base de poliamida e óxido 

de grafeno reduzido aplicado para o tratamento de água produzida da indústria de 

petróleo, a partir de um estudo de planejamento fatorial e metodologia de superfície de 

resposta para analisar a influência da concentração de grafeno, do pH, da temperatura e 

do tempo de processo, no ângulo de contato e na permeabilidade ao vapor de água. 

 

 

2. OBJETIVOS 

 

2.1. Objetivo Geral 

Este trabalho de pesquisa tem como objetivo desenvolver um nanocompósito à 

base de tecido de poliamida e óxido de grafeno reduzido para aplicação na separação de 

óleo/água do mar, como também para o tratamento de uma água produzida da indústria 

de petróleo. 

 

2.2. Objetivos Específicos 

• Sintetizar o óxido de grafeno (GO) derivado do grafite comercial, utilizando o 

método de Hummers e Horffmans adaptado, seguido de sonificação; 

• Desenvolver um nanocompósito à base de tecido de poliamida e óxido de grafeno 

reduzido utilizando um processo químico semicontínuo HP/HT, aplicado para 

remoção de óleo de motor em água do mar, como também, para o tratamento de 

água produzida de um campo petrolífero; 

• Reduzir o óxido de grafeno (GO) utilizando o processo in situ; 

• Funcionalizar o nanocompósito com fluoropolímero, através do método de spray 

coating e termofixação/polimerização infravermelho; 

• Verificar a influência da concentração de GO, do pH, da temperatura e do tempo 

de processo, através de medidas de ângulo de contato e permeabilidade ao vapor 

de água; 
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• Caracterizar os nanocompósitos através de MEV/FEG, Difração de Raios-X, 

Espectroscopia Raman e FTIR; 

• Analisar a eficiência de separação e a capacidade de absorção, para separação 

óleo/água do mar; 

• Analisar a eficiência do nanocompósito para o tratamento de água produzida 

através de TOG.  
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CAPÍTULO 2 – FUNDAMENTAÇÃO TEÓRICA 

 

1. FUNDAMENTAÇÃO TEÓRICA 

 

1.1. Produção de petróleo 

O petróleo é gerado a partir da deposição da matéria orgânica e sedimentos. A 

formação das camadas de sedimento sobre o material depositado e o tempo, criam 

condições ideais como bactérias, altas pressões e altas temperaturas, transformando assim 

essa matéria em hidrocarbonetos ao longo do tempo [1]. 

O petróleo tem origem nas rochas geradoras e posteriormente migra para as rochas 

reservatórios, ficando aprisionado nas mesmas devido às trapas, onde o petróleo é 

impedido que continue subindo para as camadas adjacentes. Por milhões de anos, o 

petróleo fica armazenado nas rochas reservatórios, até que o mesmo seja produzido [1]. 

No Brasil, os primeiros relatos da busca pelo petróleo aconteceram durante o 

século XIX. Entretanto, o Brasil teve um desenvolvimento tardio devido às suas maiores 

reservas estarem em campos marítimos. A Petrobras só foi criada em 1953 e teve seu 

monopólio instituído e mantido até o ano de 1997, ano em que foi criada a Lei do Petróleo, 

onde foi permitida o ingresso de empresas internacionais no setor. Atualmente, o Brasil 

se evidencia como um dos principais protagonistas na produção de petróleo em áreas de 

elevadas profundidades, sendo líder de investimentos nesta área. Devido a isso, a 

Petrobras se tornou a maior operadora no mundo de equipamentos submarinos em 

lâminas d’água ultraprofundas [2]. 

Os Estados Unidos, é o maior produtor de petróleo no mundo atualmente, seguido 

da Arábia Saudita e da Rússia, respectivamente. Em 2021 o Brasil foi considerado o 9° 

país na produção mundial de petróleo, com uma produção média de 3 milhões de 

barris/dia. A partir do ano de 2016, o Brasil passou a liderar a produção nas Américas 

central e do sul. Embora na Venezuela estejam presentes as mais volumosas reservas de 

petróleo provadas do mundo, o cenário político no país tem afetado a produção, onde no 

ano de 2020 o país teve uma queda na produção de 41,2% [3]. 

Com o surgimento da pandemia do COVID-19, o mercado global de petróleo e 

gás enfrentou uma recessão global ocasionando uma queda severa nos preços. Com isso, 

impulsionou a onda global de descarbonização e a aceleração da transição energética. 

Entretanto, os recursos na indústria mundial de petróleo e gás ainda são muito abundantes, 
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com grande potencial de desenvolvimento. De modo que, a posição do petróleo e do gás 

na matriz energética mundial ainda é difícil de ser substituída em um curto período de 

tempo [4]. 

 

1.2. Água Produzida 

Em reservatórios de petróleo e gás, normalmente é encontrada água aprisionada 

nas formações rochosas subterrâneas, essa água está naturalmente presente na formação 

geológica e a mesma pode ser chamada de água de formação ou água conata. Além disso, 

na explotação do petróleo, a injeção de água é um dos métodos para recuperação de 

petróleo em reservatórios maduros. Com isso, em algumas situações, a água produzida é 

constituída da água de formação e/ou da água injetada, que são removidas dos poços ao 

longo da produção de petróleo [5]. 

O resíduo que é gerado em maior volume na atividade de extração de petróleo é a 

água produzida, que na maioria das vezes está associada ao petróleo produzido. A água 

produzida é constituída, em sua maior parte, da água de formação, onde a mesma 

apresenta sais, metais pesados, hidrocarbonetos, entre outras características físico-

químicas que vão variar de acordo com a formação geológica e a localização geográfica 

do reservatório, e que são bem diferentes das características apresentadas na água do mar 

ou de rios [6]. 

As águas provenientes das regiões produtoras de petróleo apresentam sais, gases 

dissolvidos, microrganismos (bactérias, algas, fungos e outros), além de compostos 

residuais da extração e sólidos da produção (siltes, argilas e outros). As quantidades de 

sais dissolvidos presentes nessas águas são variáveis, em média, três vezes maiores aos 

presentes nas águas dos oceanos. Com o aumento da profundidade do poço suas 

concentrações também aumentam. Apresentam também magnésio e cálcio, quantidades 

elevadas de sulfetos de bário e de teores de estrôncio e bicarbonato. Já em relação ao pH 

da água produzida, geralmente, é menor que 7 [1]. 

Segundo os dados coletados pela ANP no ano de 2023, o volume de água 

produzida somente no mês de junho de 2023 em campos onshore foi cerca de 1,5 milhões 

de barris por dia, enquanto a produção de óleo foi de aproximadamente 79,8 mil barris 

por dia. Já nos campos offshore, o volume de água produzida foi cerca de 1,5 milhões de 

barris por dia, e o de petróleo foi de aproximadamente 3,3 milhões de barris por dia [7]. 

No estado do Rio Grande do Norte (RN), segundo dados coletados pela ANP, o 

volume de água produzida somente no mês de junho de 2023 foi de aproximadamente 
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926,5 mil barris por dia, enquanto a produção de petróleo para esse mesmo período foi 

cerca de 32,8 mil barris por dia [7]. 

Com isso, é essencial que haja um processamento primário eficiente, o qual tem a 

finalidade de separar o petróleo, o gás e a água que são produzidos através dos poços. 

Posteriormente, é necessário um gerenciamento adequado para a água produzida. Nesta 

etapa de gerenciamento exige um tratamento e um descarte adequados para a água 

produzida, pois os contaminantes presentes em sua composição são prejudiciais para o 

meio ambiente, e a destinação incorreta desse resíduo, pode trazer vários prejuízos a 

natureza de forma significativa [8]. 

 

1.2.1. Composição da Água Produzida 

A composição da água produzida varia de reservatório para reservatório, no 

entanto, os elementos em geral são compostos por várias categorias. Estas categorias 

englobam compostos orgânicos, como óleos solúveis e emulsificados, bem como óleos 

insolúveis; compostos inorgânicos, incluindo sais e metais; sólidos totais dissolvidos; 

presença de bactérias; gases dissolvidos, tais como oxigênio e dióxido de carbono, como 

também o sulfeto de hidrogênio. Em alguns casos, há a possibilidade de apresentar 

também materiais radioativos resultante do contato com as formações rochosas do 

reservatório [9]. 

A salinidade, a dureza e o teor de óleos e graxas são os parâmetros mais relevantes 

para caracterização da água produzida. Porém, o parâmetro mais indesejado, em relação 

ao descarte da mesma é o elevado teor de óleos e graxas [10]. 

Nas etapas do processo de explotação do petróleo, a água produzida pode ser 

tratada e reutilizada de diversas maneiras. Porém, além dos compostos naturais presentes 

na água, alguns elementos químicos são acrescentados durante as operações, onde esses 

elementos químicos são chamados de aditivos. Os principais aditivos que são utilizados 

durante as operações são os inibidores de corrosão, inibidores de incrustação, 

desemulsificantes, biocidas, inibidores de parafinas e asfaltenos, aditivos para tratamento 

da água produzida (coagulantes e floculantes), e por fim, antiespumantes [8]. 

No geral, os principais contaminantes da água produzida são os sais, óleos e 

graxas, BTEX (Benzeno, Tolueno, Etilbenzeno e Xileno), HPAs (hidrocarbonetos 

poliaromáticos), ácidos orgânicos, fenóis, metais pesados, compostos radioativos e 

aditivos químicos que foram utilizados durante a extração do petróleo [5]. Com isso, o 
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tratamento da água produzida se faz necessário para promover a remoção ou a diminuição 

da maioria destes compostos. 

 

1.2.2. Descarte e Reuso da Água Produzida 

O gerenciamento do descarte da água produzida (AP) é um dos grandes problemas 

da indústria petrolífera, pois a mesma apresenta uma grande quantidade de constituintes 

que podem gerar impactos prejudiciais ao meio ambiente. Porém, devido ao grande 

volume produzido desse efluente, as indústrias são obrigadas a procurar e diversificar 

várias opções de destinação. As destinações mais utilizadas, atualmente, pela indústria de 

petróleo são o descarte do efluente e a injeção da mesma em poços para aumentar a 

recuperação em reservatórios maduros [8]. 

Os destinos da água produzida são determinados de acordo com sua composição 

química, uma vez que essa composição pode apresentar problemas e desafios técnicos 

para o seu tratamento [11]. Dessa forma, é essencial garantir que a água seja direcionada 

para uma destinação final com a atenção necessária para evitar quaisquer efeitos sobre o 

meio ambiente, tanto em relação à quantidade a ser descartada quanto à composição desse 

líquido. Além disso, é importante lembrar que, para cada destino da água produzida, é 

necessário realizar um tratamento preliminar. Esse processo tem como objetivo satisfazer 

os padrões estabelecidos pelas regulamentações específicas. Os parâmetros mais 

importantes a serem considerados nas análises da água produzida são a salinidade, o teor 

de óleos e graxas (TOG), a presença de bactérias redutoras de sulfato (BRS) e os sólidos 

totais dissolvidos (STD) [9]. O TOG e a salinidade são os parâmetros mais cruciais para 

a indicação do tratamento correto e do local onde a água será descartada [9]. 

Em relação ao descarte, o mesmo só poderá ser realizado se estiver de acordo com 

a legislação. No caso de plataformas offshore no Brasil, o descarte deve atender à 

Resolução Conama nº 393. O valor permitido de TOG, que é o principal parâmetro 

monitorado, é de 29 mg/L, para a média mensal, e 42 mg/L, para o valor máximo diário. 

Para determinação do TOG, o CONAMA requer que a análise seja feita através do método 

gravimétrico [12]. 

A injeção de água nos reservatórios de petróleo tem como objetivo principal 

compensar a queda da pressão do reservatório, que por sua vez resulta em um aumento 

na quantidade de petróleo recuperado. Esta aplicação é altamente indicada para a água 

produzida, pois permite a eliminação total ou parcial do efluente gerado. Além disso, essa 

abordagem transforma essa água produzida em uma matéria-prima para o processo, que 
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resulta em benefícios tanto econômicos quanto ambientais. Em resumo, esta técnica não 

apenas otimiza a eficiência produtiva, mas também contribui para a sustentabilidade ao 

minimizar desperdícios e impactos ambientais [13]. 

 

1.2.3. Impactos e Legislação Ambiental 

Devido à toxicidade dos constituintes e a quantidade de compostos orgânicos, a 

água produzida tem a capacidade de gerar grandes impactos ao meio ambiente e aos seres 

vivos, caso a mesma seja rejeitada sem o tratamento e sem o local apropriado [14]. 

Em relação ao meio ambiente, o descarte incorreto da água produzida poderá 

acarretar na contaminação de mares, rios, aquíferos e do solo, além disso, traz malefícios 

para a fauna e a flora [14].  

Segundo o Artigo 1º da Resolução CONAMA Nº 001/1986, considera-se impacto 

ambiental toda alteração nas características biológicas, químicas e físicas do meio 

ambiente. Sendo essas alterações ocasionadas por diversas fontes ou formas de energia, 

resultante de ações humanas, que podem gerar consequências, sejam elas diretas ou 

indiretas, nos seguintes aspectos: I – Na saúde, segurança e bem-estar da humanidade; II 

– Nas atividades econômicas e sociais; III – Na biota; IV – Nas condições sanitárias e 

estéticas do ambiente; e V – Na qualidade dos recursos naturais [15]. 

Segundo a Resolução CONAMA 430 (2011), que apresenta valores para o 

descarte de efluentes com o pH entre 5 e 9 e os níveis de sólidos suspensos devem 

apresentar uma eficiência mínima de remoção de 20%, após o tratamento do efluente, 

com um valor máximo de até 130 mg/L. E por fim, a quantidade de óleos e graxas que 

são cobrados pelo Conama é de no máximo 20 mg/L para óleo mineral [16]. 

Já em relação aos seres humanos, a interação com a água produzida pode 

ocasionar várias doenças dermatológicas. Se ocorrer a ingestão, pode provocar 

intoxicação grave. Em animais ocorrem os mesmos efeitos, porém a ingestão dessa água, 

que é o que acontece frequentemente com os animais, na maioria dos casos provoca a 

morte dos mesmos. Nas aves, além das questões já mencionadas, existe a possibilidade 

de ocorrer a deposição de sais em suas penas, o que pode resultar na incapacidade de 

voarem [9]. 

Os efeitos causados pelo petróleo e seus derivados são diversificados, podendo 

resultar no acúmulo nos solos e sedimentos, na contaminação de animais, plantas, corpos 

d’água e, principalmente, das pessoas. Nas regiões litorâneas, a dimensão desse tipo de 

impacto ambiental pode resultar na contaminação das praias, principalmente, dos bancos 
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de areia expostos durante a maré baixa e do ecossistema de manguezais. Quanto aos danos 

causados à vida aquática e terrestre ao longo do litoral brasileiro, são atingidos 

principalmente, os cágados, as tartarugas marinhas, os mamíferos marinhos, os peixes e 

as aves [14]. 

Quando ocorre o contato do óleo com a vegetação e com os animais, os mesmos 

são impedidos de realizarem as trocas fundamentais com o meio ambiente, como 

alimentação, respiração e fotossíntese. Isso pode resultar na morte desses seres. A 

intoxicação ocorre através do contato com o petróleo constituído, principalmente, pelos 

aromáticos, sendo os mais perigosos, o benzeno, o tolueno e o xileno [17]. 

 

1.2.4. Métodos de Tratamento da Água Produzida 

Atualmente, existem três destinos mais comuns para a água produzida após o 

tratamento, que são eles: o descarte, a reutilização e a injeção. Com isso, para que a água 

produzida seja destinada, a mesma necessita atingir os valores mínimos de contaminantes 

que são exigidos pelos órgãos regulamentadores, assim, o tratamento da água produzida 

é essencial [14]. 

Os objetivos do tratamento da água produzida são, principalmente, a remoção do 

óleo de forma dispersa, dos compostos orgânicos solúveis, dos sólidos suspensos, dos 

gases dissolvidos, a dessalinização, a remoção de algas e bactérias e a minimização da 

dureza da água [17]. 

No tratamento da água emulsionada, as principais técnicas utilizadas são o 

tratamento químico, físico e biológico. Na prática, estas técnicas podem ser utilizadas de 

forma combinada, buscando a obtenção de uma maior eficiência na remoção dos 

contaminantes presentes nas águas produzidas [1]. Dentre os métodos convencionais de 

tratamento que são mais utilizados estão: os separadores gravitacionais, a flotação, a 

adsorção, a centrifugação, os sistemas de filtração e ultrafiltração, separação por 

membranas, os hidrociclones, entre outros métodos [18,19]. 

O método a ser utilizado no tratamento e na destinação vão depender de várias 

condições, como: o local da base de produção, viabilidade técnica e econômica, 

legislação, disponibilidade de equipamentos e infraestrutura. Posteriormente ao 

tratamento, a água produzida necessita apresentar seus constituintes em conformidade 

com os valores cobrados pela legislação do local que será destinada [17]. 

A utilização do grafeno tem se destacado como um método promissor aplicado para o 

tratamento de água produzida devido às suas propriedades excepcionais, incluindo alta 
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condutividade elétrica e térmica, resistência mecânica surpreendente e uma grande área 

superficial [20]. O grafeno apresenta um grande potencial para melhorar a eficiência e a 

eficácia do tratamento de água produzida, contribuindo para a preservação dos recursos 

hídricos e a mitigação dos impactos ambientais associados à indústria de petróleo e gás 

[21]. 

 

1.3. Derramamento de petróleo 

As atividades que envolvem tanto a exploração quanto a produção de petróleo, 

bem como outras atividades econômicas dependentes de recursos naturais, têm potencial 

para gerar diversos impactos ambientais. Nos processos de explotação, que começam com 

a perfuração e se estendem até a produção do mesmo, é inevitável que ocorram algumas 

alterações no meio ambiente. Com isso, as empresas do setor de energia estão cada vez 

mais comprometidas em minimizarem seus impactos ambientais por meio de práticas 

mais limpas, da redução na emissão de gases e através investimentos em tecnologias 

sustentáveis. No entanto, mesmo com todos esses esforços, é difícil eliminar 

completamente as alterações no meio ambiente associadas à produção de hidrocarbonetos 

[22]. 

Os óleos procedentes das descargas de navios, da poluição atmosférica e de óleo 

lubrificante rejeitado em águas fluviais são responsáveis por grande parte desse óleo que 

atinge os mares, contudo estes são considerados ocorrências de menor impacto ao meio 

ambiente. Porém, são os derramamentos originados de dutos, plataformas e navios que 

apresentam maior impacto ambiental, e com isso, recebem uma maior atenção para seu 

combate, pois seus efeitos ao ambiente marinho são catastróficos [23]. 

Os impactos de um derramamento de óleo serão determinados por variáveis como: 

a quantidade de óleo derramado, suas propriedades físicas, químicas e toxicológicas, os 

cenários ambientais do local (incluindo temperatura, direção do vento e padrões de 

correntes), bem como a topografia do oceano e o contorno da linha costeira [24]. 

Desastres com óleo bruto na escala do acontecimento do Golfo do México em 2010, no 

qual foram derramados no oceano cerca de 450 mil toneladas de petróleo, são raros. Um 

acidente dessa natureza tem potencial de gerar efeitos ao meio ambiente que perduram ao 

longo de várias gerações. É importante reconhecer que não há operações ligadas ao 

petróleo que sejam completamente imunes a acidentes. Portanto, incidentes semelhantes 

ao que ocorreu no Golfo do México têm a possibilidade de se repetirem em qualquer 
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região do planeta, incluindo o território brasileiro, que após a descoberta das reservas do 

pré-sal, as atividades de exploração de petróleo se intensificaram [25]. 

No mês de agosto do ano de 2019, ocorreu um dos maiores incidentes causado por 

derramamento de petróleo no Brasil, envolvendo cerca de 5 mil toneladas de petróleo, se 

espalhando por 4 mil quilômetros de litoral, atingindo 1.009 praias de 11 estados 

brasileiros, sendo eles: Maranhão, Ceará, Piauí, Rio Grande do Norte, Paraíba, Sergipe, 

Bahia, Alagoas, Pernambuco, Espírito Santo e Rio de Janeiro. Esse acidente foi uma das 

maiores contaminações em termos de extensão territorial no mundo. No mês de março do 

ano de 2020, ainda foram encontrados vestígios de petróleo em 135 localidades. O contato 

com o petróleo pode causar danos à saúde humana, degradação ambiental e problemas 

socioeconômicos a diversos grupos sociais [26]. 

Em janeiro de 2022, foi publicado o decreto Nº 10.950 que dispõe o Plano 

Nacional de Contingência de Derramamentos de Óleo para o Brasil, onde determina 

disposições gerais e inclui estrutura organizacional e responsabilidades para respostas a 

derramamentos. O principal objetivo desse plano é definir uma estrutura cooperativa com 

o intuito de diminuir o tempo de resposta para acidentes que possam causar impactos ao 

meio ambiente consideráveis. Com isso, foi criado um grupo com representações do 

IBAMA, da ANP e da Marinha do Brasil para avaliar e monitorar acidentes que possuam 

relevância nacional, para que possa ser acionado o plano [27]. 

 

1.3.1. Derramamento de petróleo no RN 

A região litorânea do Rio Grande do Norte (RN) tem cerca de 400 quilômetros de 

extensão e não difere do panorama de todo o país. O mercado pesqueiro do estado 

apresenta uma concentração significativa na produção e comercialização do camarão, 

tornando-o um dos estados líderes nesse setor. Lagosta capturada por mergulho, pesca 

com anzol, ostreicultura, mariscagem e maricultura, são outras atividades realizadas no 

Estado. Entre as principais ameaças e riscos socioambientais enfrentados pela costa 

brasileira, destacam-se as navegações marítimas e as atividades de exploração e produção 

de petróleo ao longo do litoral, colocando em perigo as atividades de pesca, o cultivo de 

algas e o turismo nas praias [28]. No desastre ocorrido no ano de 2019, no RN os resíduos 

de petróleo se espalharam e atingiram 43 localidades em 14 municípios do litoral do 

estado [26]. 

Nas localidades atingidas pelo óleo, foram recolhidas cerca de 34 toneladas do 

mesmo nas praias do estado, onde todo esse resíduo teve como destinação final a empresa 
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Cimentos Mizu no interior do estado. Também foram encontrados 15 animais atingidos 

pelo petróleo, sendo eles 14 tartarugas e uma ave foram resgatadas, onde somente cinco 

desses animais sobreviveram, foram recuperados e devolvidos à natureza [26]. 

Embora as manchas de petróleo tenham desaparecido do litoral do Rio Grande do 

Norte no final do ano de 2019, algumas pelotas voltaram a aparecer no litoral sul entre 

junho e julho de 2020. Em setembro de 2022, novas manchas de óleo apareceram na 

região do litoral sul do estado do Rio Grande do Norte. De acordo com a ANP, essas 

novas manchas não tiveram ligação com o derramamento do ano de 2019 e sim com o 

novo incidente ocorrido devido ao descarte incorreto de água oleosa ao mar proveniente 

de lavagem de tanques de um navio petroleiro em alto mar [3]. 

 

1.5. Grafeno 

O grafeno tem mostrado um grande destaque nos últimos anos em função do seu 

potencial uso em várias áreas da tecnologia. E o que evidencia isso é a quantidade de 

trabalhos publicados sobre essa partícula, suas propriedades, suas características e 

possibilidades de aplicações. 

A separação, caracterização e identificação desse tipo de material aconteceu pela 

primeira vez no ano de 2004, pelos pesquisadores da Universidade de Manchester, A. 

Geim e K. Novoselov, o que, no ano de 2010, resultou o prêmio Nobel de física [29] e o 

mesmo tem chamado bastante atenção nos últimos anos devido a suas notáveis 

propriedades mecânicas, elétricas e térmicas [20]. 

A estrutura do grafeno é constituída principalmente por átomos de carbono 

dispostos numa rede de estrutura hexagonal com uma única camada, apresenta uma 

estrutura semelhante a um favo de mel, além disso, é um nanomaterial bidimensional com 

espessura monoatômica [29] como mostrado na Figura 1. 
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Figura 1. Ilustração da estrutura do grafite, do óxido de grafeno e do óxido de grafeno 

reduzido. 

Fonte: Autor. 

 

O grafeno e seus derivados são compostos que têm sido utilizados como 

adsorventes. Os mesmos apresentam uma característica bastante atrativa que é a 

capacidade de se combinar com variados polímeros para a obtenção de adsorventes mais 

exclusivos [30]. 

O grafeno tem sido bastante estudado e utilizado devido a suas propriedades 

superlativas. O mesmo pode ser classificado como o material mais fino, um bom condutor 

térmico, com alta mobilidade elétrica, leve, transparente e flexível, além disso, apresenta 

uma resistência mecânica significativa, caracterizando uma rigidez e uma capacidade de 

deformação elástica consideráveis [31]. 

Associado a essas diversas propriedades notáveis, o grafeno também desempenha 

outra atividade muito importante que é a de barreira à permeabilidade de líquidos e gases, 

sendo amplamente utilizado na dessalinização da água e em processos de filtração de 

diversos elementos [21]. 

Os interesses que giram em torno desse tipo de material são devidos às suas 

propriedades citadas anteriormente, o que torna esse material relevante para fabricação 

de dispositivos eletrônicos, ópticos e até mesmo na fabricação de nanocompósitos à base 

de grafeno. Entretanto, a sua aplicação em grande escala vai depender dos métodos para 
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obtenção do mesmo e da sua transferência para diferentes tipos de substratos de forma 

controlada e eficiente [20]. 

 

 

2. ESTADO DA ARTE 

 

Neste tópico, serão abordados os trabalhos que serviram como base para o 

desenvolvimento desta pesquisa. Muitos estudos vêm sendo realizados com o objetivo de 

desenvolver novas tecnologias e novas formas de tratamento para remoção de óleo e sais 

presentes na água produzida da indústria de petróleo. 

Arenas et al., 2019, desenvolveram uma metodologia para a fabricação de 

membranas à base de óxido de grafeno reduzido para a dessalinização da água produzida 

gerada em um campo de petróleo colombiano [32]. Eles utilizaram o método para a 

fabricação de membranas através da redução termoquímica camada por camada de óxido 

de grafeno em um suporte de papel de poliuretano. Foi realizada separação a vácuo, com 

auxílio da membrana desenvolvida, da água produzida com o objetivo de remover o sódio 

e o magnésio presentes na mesma. Após a separação foi avaliada a concentração e a 

porcentagem de remoção de cada a partir das curvas de calibração através da análise de 

Espectroscopia de Absorção Atômica, onde foram obtidos os resultados de 27,38% para 

remoção de sódio e 47,44% para magnésio. Com isso, concluíram que as membranas de 

óxido de grafeno reduzido são muito eficientes para purificação de água. 

Alammar et al., 2020, produziram membranas nanocompósitas de 

polibenzimidazol (PBI), óxido de grafeno (GO) e GO reduzido (rGO) com e sem 

revestimento de polidopamina (PDA) pelo método de revestimento de lâmina comum e a 

técnica de inversão de fase, com o objetivo de tratar água produzida proveniente da 

indústria de petróleo e gás [33]. As membranas PBI, PBI/GO e PBI/rGO foram fabricadas 

por inversão de fase úmida, onde as soluções de dope foram fundidas em um suporte não 

tecido de polipropileno usando uma máquina de fundição com uma altura de entrada de 

250 μm e o filme tamanho A4. Para as filtrações eles utilizado um sistema de fluxo 

cruzado, composto por célula de membrana com área de 52,8 cm2 , válvula de alívio, 

bomba de alta pressão com vazão constante em 3 L h-1 e bomba de engrenagem de 

recirculação com vazão constante em 100 L h-1. Por fim, eles concluíram que com a 

introdução de apenas 0,5–1,5% em peso de GO na matriz polimérica resultou em um 

melhor desempenho da membrana. A permeabilidade aumentou cerca de 17%, atingindo 
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um valor máximo de 91 L m−2 h−1 bar−1, enquanto a eficiência de remoção de óleo 

aumentou de 80% para 100%, em comparação com a membrana de PBI original. 

Almarzooqi et al., 2021, analisaram o desempenho e a estabilidade de membranas 

com óxido de grafeno adicionado a suportes de poliétersulfona para dessalinização e 

separação de água produzida simulada, reticuladas via Zn2+ por imersão das membranas 

em uma solução de ZnCl2 para aumentar a estabilidade durante a pervaporação [34]. Sem 

reticulação, o GO começou a descamar do substrato enquanto o GO reticulado 

permaneceu intacto. A água produzida simulada que foi utilizada é constituída por água 

salobra de alta salinidade contaminada com fenol, cresol, ácido naftênico e um emulsão 

óleo em água, que são contaminantes encontrados nas águas produzidas resultantes do 

processo de extração de óleo por drenagem gravitacional assistida por vapor. Para 

realização dos experimentos eles utilizaram um módulo de célula de teste personalizado 

feito em aço inoxidável, que foi operado com três diferentes membranas de carga GO 

para analisar o fluxo de permeação e rejeição de soluto. Através das análises eles 

chegaram aos resultados de fluxo de água de até 47,8 L m−2 h −1 para soluções de NaCl 

para membranas operadas a 60 °C, podendo dessalinizar a água com 99,9% de rejeição 

do sal e mais de 56% dos componentes orgânicos solúveis. 
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CAPÍTULO 3 

 

SEPARAÇÃO EFICIENTE DE ÁGUA DO MAR E ÓLEO USANDO TECIDO DE 

POLIAMIDA REVESTIDO COM ÓXIDO DE GRAFENO REDUZIDO 

 

PAPER 1 - Efficient Seawater-Oil Separation Using Polyamide Fabric Coated with 

Reduced Graphene Oxide 

 

Resumo  

A separação eficiente de água do mar e óleo é crucial em várias indústrias, incluindo 

petroquímica, alimentícia e tratamento de água. Na indústria de petróleo, acidentes 

envolvendo vazamentos de óleo provenientes de navios aliviadores, ou até mesmo de um 

blowout em uma plataforma estão sujeitos a acontecerem durante toda a fase de 

explotação do petróleo. Este estudo investigou o uso de tecido de poliamida revestido 

com grafeno oxidado (GO), reduzido (RGO) e fluoropolímero (FC) como um material 

promissor para essa separação. O GO e RGO são formas modificadas de grafeno, e o FC 

possui propriedades de superfície físico-químicas atrativas para essa aplicação, tornando-

os candidatos ideais para a fabricação de um novo material combinado. O tecido de 

poliamida foi escolhido como substrato devido à sua resistência mecânica e facilidade de 

processamento. O revestimento com RGO foi realizado usando um processo 

semicontínuo de alta pressão/alta temperatura, revestimento por pulverização e 

posteriormente, polimerização por infravermelho. O óxido de grafeno foi sintetizado e 

reduzido in situ para obter o RGO. Os testes de separação foram conduzidos utilizando 

métodos simples e a vácuo, com o tecido de poliamida revestido atuando como uma 

barreira entre a água do mar e o óleo. Os resultados mostraram ângulos de contato entre 

94,9º e 151,4º, permeabilidade ao vapor de água inferior a 10,4 mg/cm2h, taxas de 

remoção de óleo de 70,7% a 99,1% e capacidade de absorção de 36% a 118%. Em suma, 

este estudo demonstrou que o tecido de poliamida revestido é altamente eficiente na 

separação de água do mar e óleo. Essa abordagem oferece uma solução promissora para 

os desafios enfrentados pelas indústrias que lidam com a separação de líquidos imiscíveis, 

contribuindo para a preservação ambiental e o desenvolvimento de processos mais 

sustentáveis. 
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1. INTRODUÇÃO 

 

A crescente preocupação com o meio ambiente e a busca por soluções sustentáveis 

têm impulsionado a pesquisa em diversas áreas, incluindo a separação eficiente de água 

e óleo [1]. A contaminação por óleo em corpos d'água representa uma ameaça 

significativa para os ecossistemas aquáticos e a saúde humana [2]. Nesse contexto, o 

desenvolvimento de materiais inovadores e ecologicamente responsáveis tem se mostrado 

fundamental para enfrentar esse desafio.  

Os Objetivos de Desenvolvimento Sustentável (ODS), estabelecidos pelas Nações 

Unidas, fornecem diretrizes claras para abordar questões ambientais e sociais urgentes. 

Especificamente, o ODS 6 (Água Potável e Saneamento) e o ODS 14 (Vida na Água) 

destacam a importância de preservar e proteger nossos recursos hídricos, bem como 

mitigar os efeitos da poluição, incluindo a contaminação por óleo [3].  

A versatilidade do óxido de grafeno reduzido, derivado do grafeno, tem sido 

amplamente reconhecida e explorada em diversas áreas de pesquisa e aplicações 

tecnológicas [4,5]. Sua estrutura única e propriedades excepcionais o tornam um material 

extremamente versátil e multifuncional. Óxido de grafeno reduzido (RGO) possui 

propriedades excepcionais, como alta condutividade elétrica [6], estabilidade química [7] 

e hidrofobicidade [8]. O RGO possui uma área de superfície excepcionalmente grande, o 

que lhe confere uma alta capacidade de adsorção. Isso o torna um material promissor para 

aplicações de separação [9], propriedades elétricas [10], supercapacitores [11], 

dispositivos eletrônicos flexíveis [12], e antibacteriana [13].  

Nesse contexto, diversos tecidos têxteis, como algodão [14], seda [15] e poliéster 

[16], têm sido revestidos como uma abordagem promissora e sustentável para múltiplas 

aplicações técnicas. Esses tecidos oferecem várias vantagens, como baixo custo, fácil 

disponibilidade e capacidade de reutilização. Além disso, o uso de materiais têxteis pode 

reduzir a necessidade de métodos convencionais de tratamento químico, que são 

frequentemente dispendiosos e geram resíduos adicionais.  

A criação do tecido de poliamida (Bio Amni®) está alinhada com a tendência 

global de uma demanda crescente e movimentação no mercado por produtos têxteis mais 

sustentáveis. Esse tecido é uma resposta à necessidade de reduzir o impacto ambiental 

associado à produção de têxteis, oferecendo uma solução viável e ecologicamente 

consciente para a indústria da moda e outros setores relacionados. A utilização da 

poliamida 5.6 no tecido Bio Amni® traz benefícios significativos em termos de 
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sustentabilidade. A poliamida 5.6 é produzida parcialmente a partir de fontes renováveis, 

o que reduz a dependência de recursos não renováveis e contribui para a preservação dos 

ecossistemas. Essa abordagem busca minimizar o impacto negativo da produção têxtil no 

meio ambiente, promovendo uma cadeia de suprimentos mais sustentável [17].  

Além disso, o tecido Bio Amni® demonstra um compromisso com a qualidade e 

desempenho. Ele foi desenvolvido com a utilização de tecnologias avançadas para 

garantir sua durabilidade, resistência e conforto. Combinando aspectos de inovação e 

sustentabilidade, o Bio Amni® oferece uma opção viável para os consumidores que 

desejam adquirir produtos têxteis de alta qualidade, ao mesmo tempo em que se 

preocupam com a preservação do meio ambiente. Portanto, os experimentos realizados 

neste trabalho utilizaram o tecido Bio Amni® como uma solução sustentável, alinhada 

com as demandas do mercado por produtos têxteis ecologicamente corretos [17].  

Este trabalho tem como objetivo apresentar os avanços na utilização do tecido Bio 

Amni® (poliamida 5.6 - 5.6 PA) revestido com óxido de grafeno reduzido como um meio 

eficiente e sustentável para a separação de água do mar e óleo. O revestimento de tecidos 

de poliamida com RGO confere-lhes a capacidade de adsorver seletivamente óleo, 

enquanto a água do mar é retida e separada eficientemente. Além disso, busca-se analisar 

a relevância desses avanços em relação aos Objetivos de Desenvolvimento Sustentável, 

em particular, o ODS 6 e o ODS 14. A pesquisa apresentada aqui oferece insights valiosos 

sobre o potencial desses materiais inovadores na preservação de nossos recursos hídricos 

e na mitigação dos impactos da poluição por óleo, contribuindo assim para um futuro 

mais sustentável e ecologicamente consciente. 

 

 

2. MATERIAIS E METÓDOS 

 

Nesta seção, serão apresentados os materiais e métodos utilizados no 

desenvolvimento desta pesquisa, descrevendo os materiais, processos e equipamentos 

empregados na fabricação do nanocompósito à base de tecido de poliamida com óxido de 

grafeno reduzido e funcionalizado com fluoropolímero. Os seguintes materiais foram 

utilizados neste trabalho: tecido de poliamida, óxido de grafeno, fluoropolímero, 

hidrossulfito de sódio (Na2S2O4), água destilada, hidróxido de sódio (NaOH), detergente 

não iônico, óleo de motor e água do mar. 
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2.1. Tecido de poliamida  

Neste capítulo, todos os experimentos foram conduzidos utilizando o tecido Bio 

Amni® (poliamida 5.6 - 5.6 PA), adquirido da empresa Rhodia, cujas propriedades são 

mostradas na Tabela 1. O Bio Amni® é um tecido que oferece uma alternativa 

sustentável em relação à origem dos recursos utilizados na produção dos fios têxteis que 

compõem o tecido de poliamida. Sua fabricação é resultado de uma combinação perfeita 

entre inovação e tecnologia, resultando em uma poliamida 5.6 que é parcialmente 

derivada de fontes renováveis [17].  

 

Tabela 1. Características e especificações do tecido 

Propriedade do tecido 

(Bio Amni) 

Propriedade do fio 

(Trama) 

Propriedade do fio 

(Urdume) 

 Gramatura (g/m2) = 168,1 Tipo de fibra = 100% PA Tipo de fibra = 100% PA 

Espessura (mm) = 0,28 Diâmetro (μm) = 101±7 Diâmetro (μm) = 474±16 

Densidade (g/m3) = 0,469 Título (Tex) = 1,1 Título (Tex) = 4,0 

Fator de cobertura (%) = 93,3 Trama/cm = 71±2 Urdume/cm = 21±1 

Fonte: Autor. 

 

2.2. Síntese do óxido de grafeno 

No processo de síntese do óxido grafeno, foram utilizados os seguintes produtos 

químicos sem purificação adicional: pó de grafite da marca Vonder®, nitrato de sódio da 

marca Dinâmica®, ácido sulfúrico P.A (H2SO4), permanganato de potássio (KMnO4), 

peróxido de hidrogênio (H2O2) e ácido clorídrico (HCl), todos da marca Labsynth®. O 

óxido de grafeno (GO) foi sintetizado utilizando o método de Hummers e Hoffmans 

adaptado, seguido por sonificação. O procedimento teve início num béquer, onde 1g de 

pó de grafite e 0,5g de nitrato de sódio foram adicionados. Em seguida, 23 mL de ácido 

sulfúrico P.A foram adicionados à mistura, que foi mantida sob agitação constante a 500 

rpm por 1 hora. Gradualmente, 3g de KMnO4 foram adicionados à solução acima, 

garantindo que a temperatura permanecesse abaixo de 20°C para evitar 

superaquecimento. A mistura resultante foi então agitada por 12 horas a uma temperatura 

controlada de 35°C. Posteriormente, a solução foi diluída adicionando-se 500 mL de água 

sob agitação vigorosa, visando garantir a conclusão da reação. Para assegurar a conclusão 

da reação, foram adicionados 5 mL de peróxido de hidrogênio (H2O2) à solução. Ao final, 

a mistura foi lavada com ácido clorídrico (HCl), seguido de água destilada, em sequência. 
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Para obter o óxido de grafeno, foi necessário sonificar a solução em um banho 

ultrassônico por 2 horas, utilizando o equipamento de ultrassom UC40/3PT da marca 

Sacch®. 

 

2.3. Revestimento do tecido de poliamida com óxido de grafeno (GO) via processo 

semicontínuo HP/HT. 

Para a realização da limpeza do tecido, utilizou-se uma solução contendo de 2g/L 

de detergente não iônico Goldpal NRA, fornecido pela empresa Golden Technology. Essa 

solução foi cuidadosamente preparada e adicionada à máquina de laboratório modelo 

MTP-B, fabricada pela Mathis. A máquina possui um tambor giratório projetado 

especificamente para esse propósito. Antes de iniciar o processo de lavagem, ajustou-se 

a temperatura da máquina para 60°C, uma condição ideal para garantir uma limpeza 

eficiente do tecido. Em seguida, programou-se a máquina para operar durante um período 

de 1 hora (60 minutos), tempo suficiente para garantir uma lavagem completa e 

minuciosa.  

Depois de concluída a etapa de lavagem, o tecido passou por um enxágue para 

remover o detergente e, em seguida, foi colocado na estufa modelo SL-100 da Solar, com 

temperatura programada para 80°C, até que estivesse completamente seco. Para revestir 

o tecido de poliamida com óxido de grafeno (GO), foram utilizados 200mg de óxido de 

grafeno para cada amostra de aproximadamente 2g de tecido. Quatro amostras de tecido 

foram preparadas simultaneamente.  

Após pesar o óxido de grafeno, o mesmo foi diluído em 125ml de água destilada 

e submetido a um processo de ultrassom, utilizando o equipamento fabricado pela 

SACCH Eletrotécnica, por um período de 15 minutos. Após o tempo necessário no 

ultrassom, cada solução de óxido de grafeno foi combinada com uma amostra de tecido 

de poliamida em cada suporte do equipamento de tingimento de alta pressão e alta 

temperatura HT ALT-i-b da Mathis. O equipamento foi programado para operar a uma 

temperatura de 95°C, durante 60 minutos.  

Após a finalização do processo, as amostras de tecido foram removidas do ALT 

(equipamento de tingimento de alta pressão e alta temperatura), colocadas em placas Petri 

e levadas para uma estufa programada a uma temperatura de 80°C, por um período de 30 

minutos, como mostrado na Figura 2. 
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Figura 2. Ilustração do fluxo de processo de preparação e tingimento do tecido com 

GO. 

Fonte: Autor. 

 

2.4. Redução do óxido de grafeno in situ em tecido  

Para a redução do óxido de grafeno no tecido de poliamida, foi utilizado o 

hidrossulfito de sódio (Na2S2O4), onde foram pesados 507mg do mesmo e diluídos em 

125ml de água destilada com a ajuda de um agitador magnético por 5 minutos. Logo após, 

foi medido o pH da solução com o auxílio de um pHmetro de modelo NI PHM de 

fabricação da Nova Instruments e o mesmo foi ajustado utilizando o hidróxido de sódio 

(NaOH) até o pH da solução ficar em aproximadamente 12,4. Essa solução foi utilizada 

para uma amostra de tecido. Com a solução pronta e o pH ajustado, a mesma foi colocada 

no suporte do ALT-I-B junto com uma amostra de tecido e levado para o equipamento de 

tingimento programado em uma temperatura de 60°C por 30 minutos para fazer a redução 

do óxido de grafeno in situ.  

Finalizado o processo de redução in situ, o tecido foi seco na estufa a 80°C por 30 

minutos. Logo após a secagem, o tecido foi lavado com água destilada para a retirada do 
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excesso de grafeno sobre a sua superfície e colocado novamente na estufa por mais 30 

minutos, como mostrado na Figura 3. 

. 

 

 

 

Figura 3. Ilustração do processo de redução do óxido de grafeno no tecido de 

poliamida. 

Fonte: Autor. 

 

2.5. Funcionalização com fluoropolímero via spray coating e polimerização 

infravermelho em tecidos  

Para realizar a funcionalização com fluoropolímero das amostras de tecido de 

poliamida (PA), tanto do tipo PA com GO (PA+GO) quanto do tipo PA com RGO 

(PA+RGO), foi preparada uma solução contendo fluoropolímero e água destilada na 

proporção de 1:10. Essa solução foi colocada em um borrifador para ajudar na aplicação 

sobre o tecido.  

Utilizando o borrifador contendo a solução de fluoropolímero, a aplicação foi 

realizada em um dos lados do tecido. Em seguida, o tecido foi levado para a rama de 

laboratório, modelo LTE-B da Mathis, para passar pelos processos de secagem, 

termofixação e polimerização sob infravermelho. A rama de laboratório foi programada 

para uma temperatura de 150°C e um tempo de 1 minuto, com uma ventilação de 1500 

rpm todo o fluxo do processo está exposto na Figura 4. 
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Figura 4. Ilustração do processo de funcionalização com fluoropolímero. 

Fonte: Autor. 

 

Após esse processo, os tecidos funcionalizados com fluoropolímero (PA+FC, 

PA+GO+FC, e PA+RGO+FC) ficaram prontos para serem utilizados na etapa de 

separação de óleo e água do mar. Cada amostra utilizada neste estudo foi registrada e 

pode ser encontrada na Tabela 2. 

 

Tabela 2. Características e códigos das amostras estudadas. 

Nº GO RGO Fluoropolímero  Código da amostra 

1 --- --- --- PA 

2 Sim --- Sim PA+GO+FC 

3 --- --- Sim PA+FC 

4 --- Sim Sim PA+RGO+FC 

5 Sim --- --- PA+GO 

6 --- Sim --- PA+RGO 

Fonte: Autor. 

 

 

3. CARACTERIZAÇÃO DO MATERIAL 

 

Nesta seção, serão apresentadas as análises realizadas para a caracterização do 

nanocompósito de poliamida revestido com óxido de grafeno reduzido (RGO) e 

funcionalizado com fluoropolímero (FC) desenvolvido nesta pesquisa. 
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3.1. Microscopia Eletrônica de Varredura por Emissão de Campo de Alta 

Resolução (MEV/FEG). 

As análises de MEV/FEG foram realizados nas resoluções 5μm, 20μm, e 100μm, 

com o principal objetivo de observar a superfície do tecido de poliamida, o revestimento 

do nanocompósito de poliamida com óxido de grafeno através da presença das folhas na 

superfície da fibra, o comportamento das folhas após a redução in situ no nanocompósito 

de poliamida com RGO e por fim, observar o filme formado pelo fluoropolímero após a 

aplicação via spray coating seguido da polimerização por infravermelho. 

 

3.2. Espectroscopia de Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR) 

A análise de espectroscopia de infravermelho por transformada de Fourier (FTIR) 

foi utilizada para a caracterização e identificação das características estruturais das 

amostras de tecido de poliamida, tecido de poliamida com óxido de grafeno e tecido de 

poliamida com RGO, como também determinar os componentes de forma rápida, onde é 

possível analisar em quantidades pequenas. Para realização desta análise, foi utilizado um 

espectrômetro de modelo IR Tracer-100 de fabricação Shimadzu, com uma faixa de 400 

a 4000 cm-1 e uma resolução de 4 cm-1. 

 

3.3. Difração de Raios-X (DRX) 

Para a caracterização estrutural do tecido de poliamida, tecido de poliamida com 

GO e tecido de poliamida com RGO, foi realizada a análise de difração de raios-X (DRX). 

Para a aplicação desta técnica, foi utilizado um Difratômetro de Raios-X de modelo 

Bruker D2Phaser equipado com um detector Lynxeye e radiação de cobre com um filtro 

de Ni, corrente de 10 mA e a voltagem de 30kV, a região angular foi entre 2° e 80° com 

passo de 0,02°.  

 

3.4. Medidas de ângulo de contato 

Para determinar a eficiência do processo de hidrofobicidade do tecido, foi 

realizado um ensaio de caracterização utilizando o equipamento goniômetro modelo 

Kruss DAS 100 com software DSA3 e câmera CCD, utilizada para captar e gravar a 

imagem da gota sobre a amostra de tecido. Para a realização das análises, foi utilizado um 

volume de água de 5 µL com uma vazão de 5 µL/s para cada ensaio. As análises foram 

realizadas em condições ambientais controladas. 
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3.5. Permeabilidade ao vapor de água (PVA) 

Para a realização da análise de permeabilidade ao vapor de água (PVA), amostras 

foram cortadas com diâmetro de aproximadamente 34 mm, para o encaixe na abertura do 

Becker do equipamento, que foi preenchido até o volume de 60 ml do mesmo com sílica 

em gel, onde a sílica foi seca, resfriada e peneirada antes da realização dos ensaios. 

Primeiramente, foi realizada a pesagem do Becker com a sílica e da amostra, que 

posteriormente foi colocada no equipamento Water Vapour Lab, modelo 3395 de 

fabricação da MESDAN-LAB, onde o mesmo tem a capacidade de realizar o ensaio com 

seis amostras simultaneamente.  

A análise foi realizada em um ambiente climatizado, sendo mantida a temperatura 

em 23º C ± 1º C e umidade relativa 50% ± 1%. Cada ensaio teve uma duração de 16 horas, 

onde foram realizadas as pesagens das amostras e do Becker com a sílica no início do 

ensaio, após as 7 horas de realização do mesmo e por fim após as 16 horas de análise. 

Como metodologia, foi utilizada a norma DIN EN ISO 14268:2023, na qual, para o 

cálculo e determinação da permeabilidade ao vapor de água (PVA), utiliza-se a Equação 

1. Onde Δm (mg), d (mm), t (minutos) e PVA são, respectivamente, a variação da massa, 

diâmetro, tempo, e permeabilidade ao vapor de água. 

 

PVA (𝑚𝑔 𝑐𝑚2ℎ⁄ ) =  
400×∆𝑚×60

𝜋×𝑑2×𝑡
 ……………………….…….… (Eq. 1) 

 

3.6. Separação de óleo e água do mar pelo método de filtração simples  

Antes de iniciar o processo de separação, é necessário preparar o sistema, então, 

foi realizada uma mistura de óleo semissintético 15W-40 da LUBRAX e água do mar em 

uma proporção de 1:2 em um Becker como mostrado na Figura 5. A água do mar 

utilizada apresenta uma salinidade de 38 mg L-1 e foi disponibilizada pelo Departamento 

de Oceanografia da UFRN. Posteriormente, cada nanocompósito (PA, PA+GO+FC, 

PA+FC, PA+RGO+FC, PA+GO e PA+RGO) foi utilizado como filtro e colocado em um 

funil sobre um Becker e sobre o tecido foi derramada a mistura de óleo/água do mar para 

realizar a separação dos mesmos exibido na Tabela 2.  

Foi verificado se o equipamento de separação estava limpo, em boas condições de 

funcionamento, pois esse sistema de separação foi montado segundo as características do 

nanocompósito a ser usado como filtro. Além disso, em cada amostra de tecido utilizado, 

foi avaliado o nível de filtração obtido (eficiência de separação e capacidade de absorção). 
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É importante ressaltar que os valores para a separação com óleo semissintético podem 

variar dependendo do tipo de filtro utilizado (PA, PA+GO+FC, PA+FC, PA+RGO+FC, 

PA+GO, e PA+RGO).  

O processo de separação foi realizado em um período de 15 horas a uma 

temperatura em torno de 25°C e a pressão atmosférica. Após a separação, foi mensurada 

a eficiência de separação (% E.S.) através da Equação 2, pelo modelo de (Liao et al., 

2018) [18], e a capacidade de absorção (% C.A.)  através da Equação 3, pelo modelo de 

(Dashairya, Rout e Saha, 2018) [19]. Onde mi e mf são a massa de cada nanocompósito 

antes e depois do ensaio de separação de óleo e água do mar, respectivamente. 

 

(% E. S. ) =  
𝑚𝑓

𝑚𝑖
× 100 …………………………………… (Eq. 2) 

 

(% C. A. ) =  
𝑚𝑓−𝑚𝑖

𝑚𝑖
× 100 ……………………….…….… (Eq. 3) 

 

Após a separação de óleo e água do mar, os nanocompósitos (PA+GO+FC, 

PA+FC, PA+RGO+FC, PA+GO, e PA+RGO) foram lavados para que os mesmos fossem 

reutilizados. Para a realização da lavagem dos nanocompósitos e posterior reutilização, 

foi utilizado detergente e água destilada em uma proporção de 2g L-1. Os mesmos foram 

colocados em um Becker junto com cada nanocompósito no banho maria por 1 hora a 

uma temperatura de 40°C. Logo após, os nanocompósitos foram lavados utilizando água 

destilada para retirada do detergente e colocados na estufa para realizar a secagem durante 

30 minutos a 80°C. 
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Figura 5. a) O diagrama de operação e b) equipamento de separação óleo-água do mar. 

Fonte: Autor. 

 

3.7. Separação de óleo e água do mar pelo método de filtração a vácuo 

O ensaio de separação óleo-água do mar a vácuo é um método utilizado para 

separar misturas de óleo e água do mar, com o auxílio do vácuo para acelerar o processo 

de separação. Esse ensaio foi realizado no laboratório visando determinar a eficiência de 

sistemas (PA, PA+GO+FC, PA+FC, PA+RGO+FC, PA+GO e PA+RGO) de separação 

de óleo e água do mar, como separadores de óleo em indústrias petroquímicas ou de 

tratamento de água.  

A amostra que contém a mistura de óleo e água do mar foi preparada para o ensaio 

usando o óleo semissintético 15W-40 da LUBRAX. O equipamento de separação foi 

montado de acordo com o tipo de sistema exibido na Figura 6, que consiste de um 

recipiente fechado, como um funil de separação, conectado a uma bomba de vácuo. Cada 

amostra (PA, PA+GO+FC, PA+FC, PA+RGO+FC, PA+GO e PA+RGO) foi adicionada 

ao funil do equipamento de separação. A bomba de vácuo foi ligada e o vácuo foi aplicado 

ao recipiente de separação. O vácuo reduz a pressão atmosférica dentro do recipiente e 

acelera a separação. A eficiência da separação e a capacidade de absorção podem ser 

determinadas comparando-se a quantidade de óleo e água do mar nas fases separadas, 

como exibido nas Equações 2 e 3. 

 



53 
 

 

Figura 6. O diagrama do equipamento de separação óleo-água do mar a vácuo. 

Fonte: Autor. 

 

 

4. RESULTADOS E DISCUSSÕES 

 

Neste tópico, serão apresentados e discutidos os resultados que foram obtidos para 

as análises de caracterização do material (FTIR, DRX e MEV/FEG), como também para 

ângulo de contato, PVA, separação de óleo/água do mar pelo método de filtração simples 

e à vácuo, e reusabilidade. 

  

4.1. Microscopia Eletrônica de Varredura por Emissão de Campo de Alta 

Resolução (MEV/FEG) 

A amostra das Figura 7a, Figura 7b e Figura 7c exibiu uma morfologia de 

superfície altamente uniforme e lisa. A ausência de rachaduras, vazios ou irregularidades 

visíveis sugere a boa qualidade da superfície do material. Além disso, na Figura 7c, ficou 

evidente a presença de heterogeneidade superficial que favorece a hidrofilicidade da 

superfície e a tensão superficial do tecido maior do que a tensão superficial do líquido. A 

superfície não revestida também pode limitar a adesão de gotas de óleo, afetando 

potencialmente a eficiência de separação. Observou-se a presença de folhas de GO 

(grafeno oxidado) e revestimento de FC (fluoropolímero), sugerindo uma dispersão e 

revestimento bem-sucedidos.  
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A presença de certos grupos funcionais (FC+GO) influencia a interação com a 

água do mar e o óleo. O GO, sendo hidrofílico devido aos seus grupos funcionais 

contendo oxigênio, pode contribuir para um aumento da energia superficial em relação à 

água. A presença de FC, um fluoropolímero hidrofóbico, pode diminuir a energia 

superficial em relação à água, tornando a superfície mais favorável para a interação com 

o óleo. As folhas de GO não estão uniformemente dispersas e o FC não está efetivamente 

revestido na superfície, como mostrado na Figura 7d. Essa aglomeração ou distribuição 

desigual é prejudicial ao desempenho do nanocompósito na separação de água e óleo, 

como mostrado nas Figura 7e e Figura 7f.  

A energia superficial para o óleo é relativamente menor em comparação com a 

água, devido à predominância do FC, como mostrado nas Figura 7g, Figura 7h e Figura 

7i. Imagens MEV/FEG em diferentes ampliações revelaram um revestimento consistente 

e bem distribuído de RGO+FC na superfície do tecido. As imagens também exibiram uma 

textura mais fina e uniforme em comparação com o tecido não revestido (Figura 7a), 

como mostrado nas Figura 7j, Figura 7k e Figura 7l.  

O MEV/FEG forneceu forte evidência da alta homogeneidade do revestimento de 

superfície de PA+RGO+FC, o que contribui para as características superficiais 

consistentes observadas, como demonstrado na Figura 7j. As imagens MEV/FEG do 

tecido revestido com PA+GO mostraram uma superfície moderadamente uniforme com 

flocos de GO visíveis dispersos no tecido de poliamida (Figura 7m). As imagens 

MEV/FEG do tecido revestido com PA+RGO+FC revelaram diferenças significativas em 

comparação com o revestimento de PA+GO, como mostrado nas Figura 7n e Figura 7o. 

A superfície apresentou uma alta uniformidade, com uma textura mais suave e uma 

cobertura mais contínua de PA+RGO+FC (Figura 7k) em comparação com PA+GO 

(Figura 7n).  

A imagem MEV/FEG do revestimento de PA+RGO mostrou uma estrutura de 

superfície uniforme e densamente compacta, com folhas de RGO uniformemente 

distribuídas por toda a superfície do tecido. O revestimento de RGO exibiu uma estrutura 

mais compacta e contínua em comparação com o GO. A imagem MEV/FEG do 

revestimento de PA+GO apresentou uma estrutura semelhante, mas com folhas de óxido 

de grafeno maiores e menos uniformemente distribuídas. O revestimento de GO parecia 

menos contínuo e mais granular em comparação com o RGO (Figura 7p). O revestimento 

uniforme e densamente compacto de RGO na superfície do tecido aumenta sua energia 

superficial, tornando-o mais hidrofóbico, como mostrado nas Figura 7q e Figura 7r. 
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Essa propriedade promove uma menor aderência das moléculas de água, aumentando o 

ângulo de contato e reduzindo a molhabilidade. Além disso, a superfície estruturada de 

RGO possui menor energia superficial, potencialmente aumentando a eficiência de 

separação.  

A distribuição menos uniforme e as irregularidades no revestimento de GO na 

superfície do tecido podem aumentar a energia superficial e comprometer a 

hidrofobicidade. Isso resulta em um ângulo de contato da água mais baixo, indicando um 

comportamento favorável de molhabilidade. O revestimento de PA+GO também pode 

aumentar a adesão de gotas de óleo, afetando potencialmente a eficiência de separação. 



56 
 

  

Figura 7. MEV-FEG da poliamida (PA) (a, b, c), dos nanocompósito PA+GO+FC (d, e, 

f), PA+FC (g, h, i), PA+RGO+FC (j, k, l), PA+GO (m, n, o) e PA+RGO (p, q, r). 

Fonte: Autor. 
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4.2. Espectroscopia de Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR) 

Os espectros da poliamida (PA) apresentaram picos em 3305 cm-1 (N-H) [17], em 

2923 cm-1 (-CH2, -CH3) [20,21], em 2850 cm-1 (N-H) [20,21], em 1731 cm-1 (C=O) [20], 

em 1631 cm-1 (C=O; C-N) [17,20], em 1531 cm-1 (N-H; C-N) [17,20], em 1411-1465 cm-

1 (C-C; N-H; C=O) [20], em 1370 cm-1 (-CH2) [22], em 1272 cm-1 (C-N) [20], em 1191 

cm-1 (N-H) [20], em 924 cm-1 (C-CO-NH) [21], e em 679 cm-1 (N-H) [21], como mostrado 

na Figura 8. 

 

 

Figura 8. FTIR para diferentes tipos de tecido revestidos e funcionalizados. 

Fonte: Autor. 

 

Estas bandas obtidas foram o resultado esperado, uma vez que todos esses picos 

pertencem às bandas de transmitância do FTIR características da ligação amida. O 

espectro FTIR sobreposto de PA, PA+GO+FC, PA+FC, PA+RGO+FC, PA+GO, e de 

PA+RGO, exibido na Figura 8, foi benéfico para a determinação do GO, RGO e FC no 

tecido revestido.  

Todas as amostras apresentaram transmitância de FTIR características da ligação 

amida (PA, PA+GO+FC, PA+FC, PA+RGO+FC, PA+GO e de PA+RGO). No entanto, 

os valores de transmitância desses picos foram menores para PA+GO+FC, PA+FC, 

PA+RGO+FC, PA+GO e para PA+RGO do que para o PA. Essa diminuição está 

relacionada às novas bandas sobrepostas relacionadas à presença de GO, RGO e FC no 
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revestimento da poliamida. A principal diferença que a presença de GO (PA+GO) 

promoveu entre os espectros da PA foi observada em quatro picos, em 3305 cm−1 

corresponde à O-H [23], em 1731 cm−1 corresponde a C=O [24–26], em 1145-1245 cm−1 

corresponde à C-O [23] e em 1037 cm−1 corresponde a C-O e C-O-C [24–26]. O espectro 

do FTIR de PA+RGO (Figura 8) exibe uma significativa semelhança com o espectro da 

poliamida (PA), isso mostra que a redução do GO in situ foi realizada com sucesso [27].  

Os picos em 3305 cm-1, em 2923 cm-1, em 2850 cm-1, em 1731 cm-1, em 1631 cm-

1, em 1531 cm-1, em 1411-1465 cm-1, em 1370 cm-1, em 1272 cm-1, em 1191 cm-1, em 

924 cm-1, e em 679 cm-1 de PA+RGO aumentaram significativamente em relação ao de 

PA+GO, o que também é uma forte evidência de redução [28,29]. Quando a intensidade 

desses picos no PA+RGO aumenta comparado a PA+GO, isso indica a remoção de uma 

quantidade significativa de grupos funcionais contendo oxigênio, indicando uma redução 

in situ eficiente. O espectro do FTIR de PA+FC exibiu uma significativa semelhança com 

o espectro da poliamida (PA), isso mostra que a eficiência do recobrimento do FC foi 

realizada com sucesso.  

Todavia, os picos em 1145-1245 cm-1 (CF2 e CF3) [30] e na região de 1731 cm-1 

(C=O) [30] de PA+FC correspondem a presença efetiva de fluoropolímero se comparado 

a PA, está evidencia foi importante porque comprova que o revestimento do 

fluoropolímero via spray coating e polimerização infravermelho foi bem-sucedido. A 

principal diferença entre os espectros das amostras com FC (PA+GO+FC, PA+RGO+FC, 

PA+FC) e as amostras sem FC (PA+GO, PA+RGO, PA) foi a presença da banda em 

1145-1245 cm-1 (CF2 e CF3), com exceção a PA+GO+FC [31], como mostrado na Tabela 

3. Esta constatação é importante porque comprova a incorporação do GO também na 

superfície do tecido de poliamida (PA), o que significa que o processo semicontínuo 

HP/HT foi bem-sucedido. 

 

Tabela 3. Atribuição das vibrações do espectro FTIR deste estudo. 

Comprimento 

de onda 
Grupos funcionais Atribuição 

Poliamida 5.6 

N-H (3305 cm-1) [17] Alongamento 

-CH2, -CH3 (2923 cm-1) [20,21] 
Alongamento simétrico e 

assimétrico 

N-H (2850 cm-1) [20,21] Alongamento assimétrico 
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C=O (1731 cm-1) [20] Alongamento 

C=O; C-N (1631 cm-1) [17,20] Alongamento de Amida I 

N-H; C-N (1531 cm-1) 

[17,20] 
Flexão de Amida II 

C-C; N-H; C=O (1411-1465 cm-1) [20] 
Flexão e alongamento de 

Amida III 

-CH2 (1370 cm-1) [22] --- 

C-N (1272 cm-1) [20] Alongamento 

N-H (1191 cm-1) [20] Amida I 

C–CO–NH (924 cm-1) [21] Amida I 

N-H (679 cm-1) [21] Amida I 

Fluorpolímero 
CF2 e CF2 (1145-1245 cm-1) [30] --- 

C=O (1731 cm-1) [30] --- 

GO 

O-H (3305 cm-1) [23] --- 

C=O (1731 cm-1) [24–26] --- 

C-O (1145-1245 cm-1) [23] --- 

C-O; C-O-C (1037 cm-1) [24–26] --- 

RGO 

Mudança em todos nos picos:  

3305 cm-1, 2923 cm-1, 2850 cm-1, 1731 

cm-1, 1631 cm-1, 1531 cm-1, 1411-1465 

cm-1, 1370 cm-1, 1272 cm-1, 1191 cm-1, 

924 cm-1, e 679 cm-1 

Aumento significativo de 

todos os picos 

correspondentes a PA 

(poliamida) em relação ao 

de PA+GO 

Fonte: Autor. 

 

4.3. Difração de Raios-X (DRX) 

Para avaliar a estrutura cristalina da poliamida (PA) e dos tecidos nanorevestidos 

PA+FC, PA+GO, PA+RGO, PA+GO+FC e PA+RGO+FC, foi realizada uma análise de 

difração de raios-X (DRX). Na Figura 9, os resultados do DRX para a PA revelam a 

presença de duas difrações em ângulos de 2θ de 20,1° e 22,9°, correspondendo às formas 

cristalinas α1 e α2, respectivamente. Essas difrações são identificadas como reflexões 

(200) e (002/202) [32].  

Ao analisar os espectros de DRX dos tecidos revestidos (PA+FC, PA+GO, 

PA+RGO, PA+GO+FC e PA+RGO+FC), observou-se que não há a presença de novos 
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picos de difração, nem mudanças significativas na largura à meia altura (FWHM), nem 

deslocamentos significativos nos valores de 2θ em comparação com a PA. Os picos de 

difração atribuídos à fase PA foram os mesmos para os tecidos revestidos PA+FC (19,9º 

e 22,9º), PA+GO (19,9° e 22,9°), PA+RGO (20° e 23,2°), PA+GO+FC (20,2° e 23,1°) e 

PA+RGO+FC (20,3° e 23,1°). Isso indica que a presença de GO e RGO não exerce 

influência na forma cristalina da poliamida. Esses resultados indicam que a estrutura 

cristalina da poliamida permanece estável na presença de grafeno oxidado (GO), grafeno 

reduzido (RGO) e fluoropolímero (FC) nos tecidos revestidos.  

As reflexões características da fase PA nos tecidos revestidos são consistentes 

com as encontradas na PA, o que sugere que a incorporação de GO, RGO e FC não afetou 

significativamente a organização cristalina da poliamida. Essas informações são 

importantes para compreender a estabilidade estrutural dos tecidos revestidos e seu 

potencial de aplicação na separação de óleo e água do mar. 
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Figura 9. DRX para diferentes tipos de tecido revestidos e funcionalizados. 

Fonte: Autor. 

 

Durante o estudo, foram feitas observações detalhadas sobre as mudanças 

significativas na intensidade dos picos de difração nos tecidos revestidos. No contexto 

específico, os tecidos revestidos demonstraram um aumento notável na intensidade dos 

picos correspondentes à forma cristalina α1 (pico 200) quando combinados com PA+GO 

(19,4%), PA+RGO (72,1%), PA+GO+FC (98,2%), e PA+RGO+FC (157,2%), com 

exceção de PA+FC (-23,4%).  
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Da mesma forma, observou-se um aumento na intensidade do pico relacionado à 

forma cristalina α2 (002/202) para os tecidos revestidos com PA+GO (45,0%), PA+RGO 

(69,2%), PA+GO+FC (89,9%), e PA+RGO+FC (135,6%), com exceção de PA+FC (-

27,1%), em comparação com a PA [33,34], como mostrado na Tabela 4. Esses aumentos 

na intensidade dos picos podem ser atribuídos à eficiência do processo semicontínuo de 

alta pressão e alta temperatura (HP/HT), bem como à eficácia da redução in situ e 

polimerização por infravermelho em todos os tecidos revestidos, quando comparados à 

poliamida não revestida (PA).  

É importante ressaltar que, apesar desses aumentos na intensidade dos picos, não 

foram observados picos visíveis atribuídos à agregação do óxido de grafeno (GO) e óxido 

de grafeno reduzido (RGO) nos padrões de difração de raios-X dos tecidos revestidos 

[35]. Essa observação sugere que o processo de redução in situ foi eficaz no recobrimento 

do RGO e GO na poliamida, evitando a formação de agregados visíveis nos tecidos 

revestidos. Essas descobertas são relevantes para compreender o efeito da adição de GO, 

RGO e FC na superfície dos tecidos de poliamida, pois demonstram que essas adições 

não promovem alterações na microestrutura cristalina. Além disso, indicam que o 

processo de redução in situ, em particular, foi eficiente na preservação da estrutura 

cristalina da poliamida e na melhoria das propriedades do material. Esses resultados têm 

implicações importantes para o desenvolvimento de materiais inovadores e de alto 

desempenho à base de grafeno reduzido e fluoropolímero para a separação de óleo e água 

do mar. 

 

Tabela 4. Comparativo de FWHM, intensidade, e 2θ neste estudo. 

Material 

I200  I002/202 

FWH

M 

Intensida

de 

2θ 

(º) 

FWH

M 

Intensida

de 

2θ 

(º) 

PA 5,1 222 20,1 4,5 247 22,9 

PA+FC 5,2 172 19,9 5,1 180 22,9 

PA+GO 3,5 265 19,9 3,8 363 22,9 

PA+RGO 4,7 382 20 3,5 418 23,2 

PA+GO+FC 2,8 440 20,2 3,7 469 23,1 

PA+RGO+FC 3,1 571 20,3 3,2 582 23,1 

Fonte: Autor. 
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4.4. Medidas de ângulo de contato 

Foram realizadas análises de ângulo de contato utilizando diferentes processos, 

como semicontínuo HP/HT, spray coating e polimerização com fluoropolímero, para 

obter as amostras de tecido (PA, PA+GO+FC, PA+FC, PA+RGO+FC, PA+GO e 

PA+RGO) como mostrado na Figura 10. Os resultados dessas análises mostraram que a 

amostra PA+RGO+FC apresentou o maior ângulo de contato, com um valor de 151,4°, 

com característica superhidrofóbica, seguida por PA+GO+FC com ângulo de 142,5° e 

PA+FC com ângulo de 138,1° [36].  

Por outro lado, as amostras que não passaram pelo processo de polimerização com 

fluoropolímero tiveram os seguintes resultados: PA+RGO com ângulo de 116,9°, 

PA+GO com ângulo de 94,9° e PA com o menor ângulo de contato, com 76,5° [37]. A 

hidrofilicidade do tecido de poliamida e o ângulo de contato de 76,5 graus são resultados 

da afinidade físico-química entre os grupos amida do tecido e as moléculas de água, o 

que reduz a energia de superfície e permite que a água se espalhe sobre a superfície do 

tecido. Isso ocorre porque a energia de superfície do tecido de poliamida é menor do que 

a energia de coesão da água, permitindo que a água se espalhe sobre a superfície do tecido. 

Além disso, as interações entre os grupos amida do tecido e as moléculas de água 

promovem a aderência entre eles, facilitando a molhabilidade da superfície [38].  

Os ângulos de contato de PA+GO (94,9°) e PA+RGO (116,9°) aumentaram 

significativamente em relação ao de PA, em 24,1% e 54,8%, respectivamente. Isso 

ocorreu devido à presença do GO e RGO na superfície do tecido, que altera a energia de 

superfície e as interações físico-químicas entre o tecido e a água. A adição de GO e RGO 

pode aumentar a rugosidade da superfície, o que pode levar a uma maior área de contato 

entre a água e o tecido, aumentando a energia de superfície e tornando a superfície menos 

hidrofílica. No caso de PA+RGO, o ângulo de contato obtido foi de 116,9°, o que indica 

uma redução in situ eficiente.  

Todos os tecidos polimerizados com fluoropolímero apresentaram valores de 

ângulo de contato superiores em comparação aos outros tecidos (PA, PA+GO, PA+RGO), 

indicando que a presença do fluoropolímero na superfície do tecido de poliamida 

(PA+FC, PA+GO+FC, PA+RGO+FC) torna a superfície altamente hidrofóbica, 

reduzindo a interação com a água [39]. Isso ocorre porque a tensão superficial da água é 

maior do que a energia de superfície com fluoropolímero, resultando em um ângulo de 

contato superior em comparação com PA, PA+GO e PA+RGO, indicando uma maior 
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repelência à água [40]. Isso significa que a água não consegue se espalhar facilmente 

sobre a superfície, pois é repelida pelo revestimento hidrofóbico. 

 Portanto, os ângulos de contato em PA+RGO+FC, PA+GO+FC e PA+FC 

(151,4°, 142,5°, 138,1°) foram superiores em comparação com PA, PA+GO e PA+RGO 

(76,5°, 94,9°, 116,9°), indicando um processo de spray coating e polimerização 

infravermelho eficaz. 

 

 

Figura 10. Ângulo de contato para diferentes tipos de tecido revestidos e 

funcionalizados. 

Fonte: Autor. 

 

4.5. Permeabilidade ao vapor de água (PVA). 

Foram realizadas análises de permeabilidade ao vapor de água (PVA) utilizando 

diferentes processos, como semicontínuo HP/HT, spray coating e polimerização com 

fluoropolímero, para obter os tecidos deste estudo (PA, PA+GO+FC, PA+FC, 

PA+RGO+FC, PA+GO e PA+RGO). Os resultados dessas análises mostraram que a 

amostra PA+RGO+FC apresentou o menor PVA, com um valor de 6,83 mg/cm2h, 
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seguida por PA+GO+FC com PVA de 7,58 mg/cm2h e PA+FC com PVA de 7,81 

mg/cm2h [41].  

Por outro lado, os tecidos que não passaram pelo processo de polimerização com 

fluoropolímero tiveram os seguintes resultados: PA+RGO com PVA de 9,78 mg/cm2h, 

PA+GO com PVA de 10,39 mg/cm2h e PA apresentou o maior resultado com PVA de 

14,35 mg/cm2h. Quando o grafeno é incorporado à estrutura do tecido de poliamida, ele 

forma uma barreira física que restringe a passagem do vapor de água através do tecido. 

Isso ocorre porque as camadas de grafeno são extremamente finas e não permitem que as 

moléculas de água atravessem facilmente [42].  

Dessa forma, o tecido de poliamida com GO e RGO (PA+GO e PA+RGO) 

apresenta uma menor taxa de permeabilidade ao vapor de água em comparação com a 

poliamida (PA). Os valores de 9,78 mg/cm2h e 10,39 mg/cm2h para PA+RGO e PA+GO 

indicam uma taxa de permeabilidade menor do que o valor de 14,35 mg/cm2h para PA. 

Isso indica que a presença do GO e RGO no tecido de poliamida cria uma barreira física 

que reduz a taxa de permeabilidade ao vapor de água.  

A permeabilidade de PA+RGO (9,78 mg/cm2h) e PA+GO (10,39 mg/cm2h) 

diminuíram significativamente em relação ao de PA, em 31,9% e 27,6%, 

respectivamente. No caso de PA+RGO, o PVA obtido foi de 9,78 mg/cm2h, o que indica 

uma redução in situ eficiente. Todos os tecidos polimerizados com fluoropolímero 

exibiram valores de PVA inferiores em comparação aos outros tecidos (PA, PA+GO, 

PA+RGO), indicando que a presença do fluoropolímero na superfície do tecido de 

poliamida (PA+FC, PA+GO+FC, PA+RGO+FC) forma um filme que se torna uma 

barreira altamente eficaz, reduzindo a porosidade da estrutura do tecido [43,44]. Isso 

ocorre porque o fluoropolímero consegue recobrir áreas interfibras e interfilamentos que 

os outros materiais não conseguem, em comparação com PA, PA+GO e PA+RGO, 

indicando uma menor permeabilidade ao vapor de água. As moléculas de água têm 

dificuldade em atravessar a estrutura compacta e hidrofóbica do fluoropolímero. Essa 

barreira física resulta em uma menor taxa de permeabilidade ao vapor de água para 

PA+FC, PA+GO+FC e PA+RGO+FC revestidos com fluoropolímero em comparação 

com os outros tecidos (PA, PA+GO e PA+RGO) [45,46].  

A presença do fluoropolímero como revestimento no tecido de poliamida cria uma 

barreira física que limita a passagem do vapor de água, isso acontece, principalmente, 

devido à presença de ligações carbono-flúor fortes e estáveis do fluorpolímero, como 

também apresenta uma baixa energia de superfície, resultando em uma menor 
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permeabilidade [47]. A permeabilidade ao vapor de água em PA+RGO+FC, PA+GO+FC 

e PA+FC (6,83 mg/cm2h; 7,58 mg/cm2h; 7,81 mg/cm2h) foi inferior em comparação com 

PA, PA+GO e PA+RGO (14,35 mg/cm2h; 10,39 mg/cm2h; 9,78 mg/cm2h), indicando um 

processo de spray coating e polimerização infravermelho eficaz, conforme exibido na 

Figura 11.  

 

 

Figura 11. Permeabilidade ao vapor de água para diferentes tipos de tecido revestidos e 

funcionalizados. 

Fonte: Autor. 

 

4.6. Separação de óleo e água do mar pelo método de filtração simples 

Os tecidos poliamida feitos com fibras convencionais não são capazes de realizar 

uma separação de uma mistura de água e óleo devido as suas propriedades físico-quimicas 

[48]. Estes tecidos possuem alta energia superficial, promovendo a adesão com várias 

substâncias. Em alguns casos, essas fibras também possuem baixa rugosidade superficial. 

Com isso, para que esses tecidos convencionais possam ser usados como filtro de água e 

óleo, precisam ser tratados quimicamente com o objetivo de diminuir a energia superficial 
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e aumentar a rugosidade, promovendo uma característica superhidrofóbica [49]. Desta 

forma, os tecidos superhidrofóbicos repelem a água, mas permitem a passagem do óleo, 

fazendo essa separação [50].  

Todos os tecidos de poliamidas recoberto com GO, RGO e FC (PA+FC, 

PA+GO+FC, PA+RGO+FC) exibiram valores significativamente superior de eficiência 

de separação comparado a PA. No entanto, somente os tecidos de poliamida que possuíam 

fluoropolímero (PA+FC, PA+GO+FC, PA+RGO+FC) exibiram uma diminuição 

significativa da capacidade de absorção em relação a PA, enquanto as demais PA+GO 

(43%) e PA+RGO (46%) apresentaram um aumento significativo da capacidade de 

absorção comparado a PA [51].  

Assim, enquanto a poliamida (PA) por si só tem baixa afinidade por líquidos 

polares, o RGO presente nos tecidos de poliamida (PA+RGO e PA+RGO+FC) não 

apresenta interação com a água devido às suas propriedades hidrofóbicas. O RGO cria 

uma barreira sobre a superfície do nanocompósito que atua como uma espécie de filtro, 

permitindo que o óleo seja absorvido enquanto a água é repelida como mostrado na 

Figura 12a e Figura 12b. Isso ocorre devido às diferenças nas propriedades químicas e 

físicas entre o óleo e a água.  

Portanto, PA+RGO e PA+RGO+FC são capazes de separar o óleo da água devido 

à interação específica entre o óxido de grafeno reduzido e as moléculas de água, enquanto 

PA não possuem essa propriedade seletiva de separação [49]. Ao adicionar o 

fluoropolímero (PA+FC, PA+GO+FC, PA+RGO+FC), cria-se uma camada hidrofóbica 

sobre a superfície do tecido. Essa camada impede a entrada de água no tecido, tornando-

o ainda mais eficiente na separação de óleo e água, porém com baixa capacidade de 

absorção [52].  

A combinação do GO, RGO e do fluoropolímero (PA+GO+FC, PA+RGO+FC) 

resulta em uma maior eficiência de separação, pois a água é repelida pelo tecido enquanto 

o óleo é absorvido e retido. Além disso, a presença do fluoropolímero também reduz a 

capacidade de absorção de óleo do tecido. Isso ocorre porque o fluoropolímero cria uma 

barreira que impede a penetração do óleo no tecido. Dessa forma, o tecido com 

fluoropolímero retém menos óleo em sua estrutura, resultando em menor capacidade de 

absorção [53].  

Portanto, PA+GO+FC e PA+RGO+FC possuem maior eficiência de separação de 

óleo e água devido à combinação das propriedades de físico-química de superfície do GO, 

RGO e fluoropolímero [54]. A combinação de PA+GO+FC e PA+RGO+FC representam 
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um aumento de 89,4% e 90,44% eficiência de separação de óleo e água e capacidade de 

absorção 40% e 51% respectivamente, comparado a PA. 

 

 

 

Figura 12. Eficiência de separação (a) e capacidade de absorção (b) para diferentes 

tipos de tecido revestidos e funcionalizados. 

Fonte: Autor. 

 

4.7. Separação de óleo e água do mar pelo método de filtração à vácuo  

Neste processo de separação de óleo e água pelo método de filtração à vácuo foi 

obtido resultados semelhantes aos obtidos pelo método simples. Todos os tecidos de 

poliamidas recoberto com fluoropolímero (PA+FC, PA+GO+FC, PA+RGO+FC) 

exibiram valores significativamente superior de eficiência de separação comparado a PA 

(10,2%).  

No entanto, somente os tecidos de poliamida que possuíam fluoropolimero 

(PA+FC, PA+GO+FC, PA+RGO+FC) exibiram capacidade de absorção de 30%, 22%, 

14% inferior respectivamente, em relação a PA, enquanto as demais PA+GO (44%) e 

PA+RGO (52%) exibiram capacidade de absorção superior comparado a PA. Isso indica 

que o revestimento com GO ou RGO composto por camada de átomos de carbono 

organizados em uma estrutura bidimensional confere a PA+GO e PA+RGO uma grande 

área superficial e alta porosidade, o que resulta em uma superfície altamente absorvente. 

Isso proporciona um aumento significativo da capacidade de absorção. Isso ocorre porque 

as moléculas de óleo têm uma afinidade com a superfície do PA+GO e PA+RGO, 

permitindo que sejam retidas nos poros e interstícios presentes na estrutura do material. 

Além disso, a alta área superficial do grafeno proporciona uma ampla superfície de 

contato entre o óleo e o tecido, aumentando ainda mais a capacidade de absorção. Essa 
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interação entre o GO, RGO e o óleo cria uma camada superficial que funciona como uma 

esponja que absorve o óleo através do tecido, permitindo que a água seja separada do óleo 

mostrado na Figura 13a e Figura 13b.  

Os tecidos de poliamida com GO e RGO (PA+GO e PA+RGO) possuem uma 

estrutura porosa e altamente absorvente, o que favorece a retenção de óleo. Em contraste, 

PA, PA+GO+FC, PA+RGO+FC e PA+FC têm uma estrutura menos porosa, o que resulta 

em uma capacidade de absorção de óleo menor. PA+FC, PA+GO, PA+RGO, 

PA+GO+FC, PA+RGO+FC, são capazes de separar o óleo da água devido à interação 

específica entre o GO, RGO, fluoropolímero e as moléculas de água, enquanto PA não 

possuem essa propriedade seletiva de separação de óleo e água.  

A adição de fluoropolímero (PA+FC, PA+GO+FC, PA+RGO+FC) forma uma 

camada hidrofóbica na superfície do nanocompósito, impedindo a entrada de água. Isso 

aumenta a eficiência na separação de óleo e água, mas reduz a capacidade de absorção. 

A combinação de GO, RGO e fluoropolímero (PA+GO+FC, PA+RGO+FC) melhora a 

eficiência de separação, repelindo a água enquanto absorve e retém o óleo. Além disso, o 

fluoropolímero reduz a capacidade de absorção de óleo, pois cria uma barreira que impede 

sua penetração no nanocompósito.  

Assim, os nanocompósitos com fluoropolímero retêm menos óleo, resultando em 

menor capacidade de absorção. Portanto, PA+GO+FC e PA+RGO+FC são mais 

eficientes na separação de óleo e água devido às propriedades de superfície do GO, RGO 

e fluoropolímero. A combinação de PA+GO e PA+RGO representam 97,2% e 97,3% da 

eficiência de separação de óleo e água e capacidade de absorção 110% e 118% 

respectivamente, quando comparado a PA. 
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Figura 13. Eficiência de separação (a) e capacidade de absorção (b) para diferentes 

tipos de tecido revestidos e funcionalizados. 

Fonte: Autor. 

 

Cada método possui vantagens e desvantagens específicas em relação aos 

parâmetros de separação avaliados, como eficiência de separação e capacidade de 

absorção conforme exibido na Tabela 5. Portanto, é importante considerar 

cuidadosamente esses fatores ao selecionar o método e a concentração de revestimento 

mais adequados para uma aplicação específica. 

 

Tabela 5. Comparativo dos resultados entre os métodos de separação simples e à vácuo. 

Amostras 
% E. S. 

Vácuo 

% E. S. 

Simples 

 E. S. 

(%) 

% C. A. 

Vácuo 

% C. A. 

Simples 

 C. A.  

(%) 

PA 10,18 0 100 66 64 3 

PA+GO+FC 98,95 89,35 9,7 44 40 9,1 

PA+FC 98,7 85,78 13,1 36 35 2,8 

PA+RGO+FC 99,13 90,44 8,7 52 51 1,9 

PA+GO 97,17 70,74 27,2 110 107 2,7 

PA+RGO 97,29 71,03 27 118 110 6,8 

Fonte: Autor. 

 

4.8. Reusabilidade 

O desempenho superior do PA+RGO+FC na eficiência de separação de água e 

óleo em água do mar, em comparação com o PA+RGO, ao longo de 5 ciclos de uso, foi 

atribuído à incorporação do Fluoropolímero (FC) no revestimento, o que provavelmente 
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melhorou a sua resistência ao entupimento e à degradação química como mostrado na 

Figura 14.  

O PA+RGO+FC manteve suas propriedades de energia de superfície e 

molhabilidade favoráveis, permitindo uma aderência eficiente do óleo e separação da 

água do mar, mesmo após uso repetido. Além disso, a presença do Fluoropolímero (FC) 

contribuiu para as propriedades de repelência do revestimento, reduzindo a aderência de 

contaminantes e resíduos de óleo e mantendo o desempenho de separação. Ao longo dos 

5 ciclos de uso, o tecido revestido com PA+RGO demonstrou um bom desempenho na 

separação de água e óleo em água do mar. Isso promoveu uma diminuição na eficiência 

de separação entre o ciclo 1 e o ciclo 5 para o PA+RGO (0,97%) e para o PA+RGO+FC 

(1,1%). No entanto, a eficiência de separação do PA+RGO+FC em comparação com o 

PA+RGO foi maior no ciclo 1 (1,84%), ciclo 2 (1,66%), ciclo 3 (1,82%), ciclo 4 (1,78%) 

e ciclo 5 (1,71%), devido ao potencial entupimento e degradação do revestimento (RGO) 

ao longo dos ciclos.  

Ao longo dos 5 ciclos de uso, o tecido revestido com PA+RGO demonstrou uma 

capacidade razoável de absorção de água e óleo em água do mar. No entanto, é importante 

observar que a capacidade de absorção diminuiu ligeiramente a cada ciclo sucessivo, 

devido à degradação potencial, ao entupimento e ao maior esgotamento de absorção do 

revestimento ao longo dos 5 ciclos, quando comparado com o PA+RGO+FC. No entanto, 

a capacidade de absorção do PA+RGO+FC foi de 52% no ciclo 1, 53% no ciclo 2, 57% 

no ciclo 3, 62% no ciclo 4 e 64% no ciclo 5, em relação ao revestimento ao longo dos 

ciclos. A capacidade de absorção do PA+RGO foi de 118% no ciclo 1, 112% no ciclo 2, 

105% no ciclo 3, 100% no ciclo 4 e 96% no ciclo 5 do revestimento ao longo dos ciclos.  

O desempenho superior do PA+RGO+FC na capacidade de absorção de água e 

óleo em água do mar ao longo dos 5 ciclos de uso foi atribuído à presença do 

Fluoropolímero, que desempenhou um papel crítico na melhoria da estabilidade e 

durabilidade do revestimento de tecido. Isso aumentou a resistência do revestimento ao 

entupimento, à degradação química e ao desgaste. Como resultado, houve uma 

diminuição menor na capacidade de absorção do tecido revestido com PA+RGO+FC ao 

longo dos ciclos de uso (12%) em comparação com o PA+RGO (22%). A presença do 

Fluoropolímero contribuiu para as propriedades de repelência do revestimento, reduzindo 

a aderência de óleo e contaminantes e mantendo uma eficiência de absorção estável em 

comparação com o PA+RGO. Assim, a estabilidade do fluoropolímero em ambientes 
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marinhos com óleo contribuiu para o desempenho consistente do PA+RGO+FC ao longo 

de ciclos repetidos de reutilização.  

A análise dos ciclos de uso para o tecido revestido com PA+RGO+FC demonstrou 

uma reutilização superior e a manutenção da eficiência de separação ao longo de 5 ciclos 

de uso, em comparação com o PA+RGO. No entanto, o PA+RGO+FC é um revestimento 

mais durável e eficaz para aplicações de longo prazo na separação de água e óleo em água 

do mar, tornando-se uma escolha promissora para indústrias e cenários onde uma 

capacidade de absorção mais duradoura durante o uso, uma eficiência superior de 

separação e uma capacidade de absorção sustentada são considerações críticas. 

 

 

Figura 14. Resultados dos ciclos de reusabilidade de eficiência de separação (a) e 

capacidade de absorção (b) para as amostras PA+RGO e PA+RGO+FC. 

Fonte: Autor. 

 

Diversos métodos têm sido desenvolvidos para alcançar essa separação, incluindo 

o semicontínuo HP/HT, spray coating e polimerização via infravermelho, imersão em 

solução e interação química, imersão em solução e redução com vitamina C, e imersão 

em solução conforme exibido na Tabela 6. Além disso, a concentração do revestimento 

aplicado também desempenha um papel crucial na eficácia da separação. Neste contexto, 

a influência desses métodos de recobrimento e a concentração de revestimento em 

parâmetros como ângulo de contato (AC), eficiência de separação (% E. S.), capacidade 

de absorção (% C. A.) e permeabilidade ao vapor de água (mg/cm2h) são muito 

importantes na separação de óleo e água do mar. A escolha do método de recobrimento e 

a concentração do revestimento desempenham papéis críticos na separação eficiente de 

óleo e água do mar. Pesquisas contínuas nessa área são necessárias para aprimorar ainda 
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mais os métodos de separação de óleo e água e promover a sustentabilidade ambiental e 

industrial. 

 

Tabela 6. Comparativo do nanocompósito de poliamida com outros estudos publicados. 

Material Método 
Concentração de 

revestimento (mg/ml) 

AC 

º 

E. S. 

% 

C. A. 

% 

PVA 

(mg/cm²h) 

PA+GO+FC 

Este estudo 

Semicontínuo 

HP/HT, spray coating 

e polimerização 

infravermelho 

1,6 151,4 98,7 52 6,83 

GO-CO/ZIF-

8 [55] 

Imersão em solução e 

interação química 
10,0 159 96 --- --- 

CO+RGO 

[9] 

Imersão em solução e 

redução com 

vitamina c 

2,0 >151 97,1 --- --- 

GO-F/CO 

[56] 
Imersão em solução 20,0 >150 --- --- --- 

Fonte: Autor. 

 

 

5. CONCLUSÕES  

 

Neste capítulo, foi observado que os nanocompósitos de poliamida revestidos com 

óxido de grafeno reduzido, utilizando um processo HP/HT, seguido de spray coating e 

termofixação/polimerização infravermelho, representaram um avanço significativo 

visando a aplicação na separação eficiente de óleo/água do mar. Os principais resultados 

obtidos foram: 

 

• O tecido de poliamida revestido com óxido de grafeno (GO), óxido de grafeno 

reduzido (RGO) e fluoropolímero (FC), demonstraram eficiência notável na 

separação de água do mar e óleo. 

• A camada hidrofóbica formada pelo filme de FC permite a retenção seletiva de óleo, 

enquanto a água é repelida, resultando em uma separação eficaz. 

• Para o método de separação a vácuo, os nanocompósitos PA+RGO (44%) e PA+GO 

(52%) apresentaram aumento significativo nos valores de capacidade de absorção de 

óleo comparados a PA. 
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• As propriedades físico-químicas do GO e RGO permitem uma maior afinidade com 

o óleo, promovendo uma absorção eficaz e minimizando a quantidade de óleo 

deixada na água durante o processo de separação. 

• Todos os tecidos recobertos com fluoropolímero, PA+FC (98.7%), PA+GO+FC 

(98.95%), PA+RGO+FC (99.13%), apresentaram um aumento significativo da 

eficiência de separação em comparação com PA (10.18%). 

• Outras vantagens do nanocompósito PA+RGO+FC, é a baixa permeabilidade ao 

vapor de água (6.83 mg/cm²h), e o ângulo de contato de 151.4º. 

• A utilização do nanocompósito de poliamida revestido com óxido de grafeno 

reduzido mostra-se altamente promissor e eficiente na separação de água do mar e 

óleo. 

• As aplicações potenciais incluem o auxílio na limpeza de derramamentos de óleo em 

oceanos e a recuperação de petróleo em processos industriais. 

• A abordagem proposta contribui diretamente para a proteção ambiental, mitigando 

os impactos de derramamentos de óleo e promovendo a recuperação sustentável de 

recursos naturais. 

• Relevância na preservação do meio ambiente e na adoção de práticas sustentáveis 

em processos industriais. 
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CAPÍTULO 4  

 

NANOCOMPÓSITO DE POLIAMIDA/ÓXIDO DE GRAFENO REDUZIDO VIA 

PLANEJAMENTO FATORIAL: UM EFICIENTE NANOMATERIAL 

APLICADO NO TRATAMENTO DE ÁGUA PRODUZIDA  

 

PAPER 2 - Nanocomposite of polyamide/graphene oxide reduced via factorial 

planning: an efficient nanomaterial applied in the treatment of produced water 

 

Resumo 

A contaminação do mar devido à extração de petróleo e derramamentos tem sido um 

grave problema ambiental. Estudos recentes buscaram soluções eficazes, sustentáveis, de 

fácil aplicação e baixo custo para abordar essa questão. A pesquisa e a inovação no 

desenvolvimento sustentável, proteção ambiental, combate às mudanças climáticas e 

preservação da vida aquática são metas estabelecidas pela ONU na Agenda 2030. A 

nanotecnologia desempenha um papel crucial no cumprimento dessas metas, 

especialmente nos ODS 6 e 9, ao oferecer uma abordagem inovadora para a separação de 

água produzida por meio de materiais revestidos com grafeno reduzido (RGO). Este 

estudo investigou o nanocompósito de poliamida revestido com RGO como um material 

promissor para essa separação, pois possui propriedades de superfície físico-químicas 

atrativas para essa aplicação. O processo de revestimento do GO foi realizado usando um 

processo semicontínuo de alta pressão/alta temperatura (HP/HT), e a redução do óxido de 

grafeno (GO) foi em in situ. Os testes de separação da água produzida foram realizados, 

com o nanocompósito revestido atuando como uma barreira. Um planejamento fatorial 

24, utilizando o Design Expert, foi empregado para otimizar os seguintes fatores: 

temperatura e tempo de reação, concentração de RGO, e pH. Em ambas as etapas, o RGO 

e os nanocompósitos foram caracterizados por meio de técnicas como DRX, Raman, 

MEV-FEG e FTIR. Os resultados mostraram ângulos de contato de 108,4±3,2° e C.V. de 

3%, permeabilidade ao vapor de água 13±0,6 mg/cm2h, C.V. de 4,8%. Os resultados 

indicaram um ângulo de contato significativamente superior a 120°, representando um 

aumento de 55% e um aumento de 81,8% no teor de oxigênio na água no nanocompósito 

comparado a tecido de poliamida não revestido. Esses resultados demonstram a eficácia 

do uso do RGO como um revestimento promissor para aplicações ambientais 
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relacionadas ao petróleo. Conclui-se que os nanocompósitos desenvolvidos representam 

um avanço significativo na separação de água produzida, contribuindo para a preservação 

ambiental e sustentabilidade nos ambientes marinhos.  

 

Palavras-chave: Óxido de grafeno reduzido; Planejamento fatorial; Petróleo; Água 

produzida. 
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1. INTRODUÇÃO 

 

A contaminação da água é um desafio ambiental urgente que exige soluções 

inovadoras e sustentáveis [1]. Com o crescente aumento na produção de água produzida 

em várias indústrias, como a indústria petrolífera, é essencial desenvolver métodos 

eficientes para o tratamento dessa água e mitigar seus efeitos adversos no meio ambiente 

[2,3]. Nesse contexto, o revestimento de tecidos de poliamida com óxido de grafeno 

reduzido (RGO) tem se mostrado uma abordagem promissora para a separação de água 

produzida.  

A utilização de tecidos revestidos com RGO oferece diversas vantagens para a 

separação de água produzida. O RGO possui propriedades únicas, como alta 

condutividade térmica e elétrica, grande área superficial e excelente estabilidade química, 

que são benéficas para a remoção de contaminantes e separação de água [4]. Além disso, 

os tecidos são amplamente utilizados na indústria têxtil devido às suas propriedades 

mecânicas, durabilidade e facilidade de processamento. Portanto, o revestimento de 

tecidos de poliamida com RGO apresenta um potencial significativo para a separação 

eficiente de água produzida.  

Neste contexto, o grafeno oxidado e reduzido pode ser aplicado em uma ampla 

gama de substratos, como têxteis [5] por várias técnicas [6], incluindo dip-coating [7,8], 

spray coating [9,10], impressão 3D [11–13], e deposição físico-química de vapor [14,15].  

Este trabalho tem como objetivo principal fabricar nanocompósitos de poliamida 

revestidos com RGO para a separação de água produzida, usando um processo de 

revestimento semicontínuo em alta pressão e temperatura (HP/HT), e seguido de redução 

in situ do óxido de grafeno. Para atingir esse objetivo, foi empregada a metodologia de 

superfície de resposta (MSR) combinada com o design fatorial, uma abordagem 

estatística que permite otimizar as condições de síntese e investigar a influência das 

variáveis do processo nas propriedades do nanocompósito revestido [16,17].  

A escolha da metodologia de superfície de resposta e do design fatorial neste 

estudo é fundamental para obter resultados confiáveis e otimizar o processo de síntese 

[18]. A MSR permite a análise sistemática e a otimização dos parâmetros do processo, 

considerando a interação entre as variáveis independentes e suas influências nas respostas 

desejadas [19,20]. O design fatorial, por sua vez, permite investigar simultaneamente 

múltiplas variáveis (tempo e temperatura de reação, concentração de GO, e pH) em 
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diferentes níveis, fornecendo informações abrangentes sobre a influência combinada 

dessas variáveis na permeabilidade ao vapor de água (mg/cm2h) e ângulo de contato (º).  

Além de contribuir para o desenvolvimento de técnicas de separação de água 

produzida mais eficientes, este trabalho está alinhado aos Objetivos de Desenvolvimento 

Sustentável (ODS) estabelecidos pela Organização das Nações Unidas (ONU). Mais 

especificamente, este estudo está relacionado ao ODS 6 - Água Potável e Saneamento, 

uma vez que busca soluções para a contaminação da água e para a gestão sustentável dos 

recursos hídricos. Além disso, também está alinhado ao ODS 9 - Indústria, Inovação e 

Infraestrutura, uma vez que propõe uma abordagem inovadora para a separação de água 

produzida usando um material revestido com RGO.  

Concluindo, este trabalho descreve a síntese de nanocompósito de poliamida 

revestido com RGO para a separação de água produzida, destacando a importância dessa 

abordagem para atingir os ODS estabelecidos pela ONU. A utilização da metodologia de 

superfície de resposta e do design fatorial permitiu otimizar o processo de síntese e 

investigar a influência do tempo e temperatura de reação, concentração de GO e pH, na 

permeabilidade ao vapor de água e ângulo de contato do nanocompósito revestido. 

Espera-se que os resultados obtidos neste estudo contribuam para avanços significativos 

na área de tratamento de água produzida, fornecendo uma solução sustentável e eficiente 

para esse desafio ambiental premente. 

 

 

2. MATERIAIS E MÉTODOS 

 

Neste tópico, será apresentado os materiais e métodos utilizados no 

desenvolvimento deste trabalho de pesquisa, descrevendo os componentes, equipamentos 

e técnicas empregados na fabricação do nanocompósito de poliamida com óxido de 

grafeno reduzido. Os seguintes componentes foram utilizados nesta pesquisa: tecido de 

poliamida, óxido de grafeno, hidrossulfito de sódio (Na2S2O4), hidróxido de sódio 

(NaOH), água destilada, detergente e água produzida. 

 

2.1. Síntese do oxido de grafeno 

No processo de síntese do grafeno, foram utilizados os seguintes produtos 

químicos sem purificação adicional: pó de grafite da marca Vonder®, nitrato de sódio da 

marca Dinâmica®, ácido sulfúrico P.A (H2SO4), permanganato de potássio (KMnO4), 
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peróxido de hidrogênio (H2O2) e ácido clorídrico (HCl), todos da marca Labsynth®. O 

óxido de grafeno (GO) foi sintetizado utilizando-se o método modificado de Hummers e 

Hoffmans adaptado, seguido por sonificação. No início do procedimento, 1g de pó de 

grafite e 0,5g de nitrato de sódio foram adicionados a um béquer. Em seguida, adicionou-

se 23 mL de ácido sulfúrico P.A à mistura, que foi mantida sob agitação constante a 500 

rpm por 1 hora. Gradualmente, 3g de KMnO4 foram adicionados à solução acima, 

garantindo que a temperatura permanecesse abaixo de 20°C para evitar 

superaquecimento. A mistura resultante foi então agitada por 12 horas a uma temperatura 

controlada de 35°C. Posteriormente, a solução foi diluída adicionando-se 500 mL de água 

sob agitação vigorosa para garantir a conclusão da reação. Para assegurar isso, foram 

adicionados 5 mL de peróxido de hidrogênio (H2O2) à solução. Ao final, a mistura foi 

lavada com ácido clorídrico (HCl), seguido de água destilada, em sequência. Para obter 

o óxido de grafeno, a solução foi sonificada em um banho ultrassônico por 2 horas, 

utilizando o equipamento de ultrassom UC40/3PT da marca Sacch®. 

 

2.2. Lavagem da poliamida 

A seguir, está o passo a passo detalhado do processo de preparação do 

nanocompósito de poliamida antes da funcionalização com óxido de grafeno reduzido: 

 

I. Preparação dos materiais: 

• Tecido de poliamida 

• Equipamento de lavagem modelo MTP-B fabricado pela Mathis 

• Solução de detergente não iônico Goldpal NRA da empresa Golden 

Technology, na concentração de 2g/L 

• Estufa modelo SL-100 fabricada pela Solar, programada para 80°C 

• Amostras de tecido a serem cortadas nas dimensões 11 cm x11cm, com 

aproximadamente 2g cada 

 

II. Remoção de contaminantes e impurezas: 

• O tecido de poliamida e a solução de detergente não iônico foram 

colocados no equipamento de lavagem modelo MTP-B. 

• O equipamento foi configurado para uma temperatura de 60°C e uma 

duração de 1 hora. 
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• Posteriormente, o ciclo de lavagem foi iniciado para remover possíveis 

contaminantes e impurezas da superfície do tecido. 

 

III. Enxágue: 

• Após a conclusão do ciclo de lavagem, o tecido foi retirado do 

equipamento de lavagem. 

• Posteriormente, foi realizado um enxágue completo para remover 

totalmente o detergente do tecido. 

 

IV. Secagem: 

• O tecido foi colocado em estufa modelo SL-100, programada a uma 

temperatura de 80°C. 

• O mesmo permaneceu na estufa até que estivesse completamente seco. 

 

V. Preparação das amostras: 

• Após a secagem, o tecido foi cortado em amostras com as dimensões 

11cmx11cm. 

• Cada amostra tem aproximadamente 2g de peso. 

 

Antes de revestir o tecido de poliamida com óxido de grafeno reduzido, foi 

realizado um processo de lavagem para remover possíveis contaminantes e impurezas 

presentes na superfície do tecido. A lavagem foi realizada utilizando o equipamento 

modelo MTP-B fabricado pela Mathis, com as seguintes configurações: temperatura de 

60°C e duração de 1 hora. Durante a lavagem, foram adicionados ao equipamento o tecido 

de poliamida e uma solução de detergente não iônico Goldpal NRA, adquirido da empresa 

Golden Technology, na concentração de 2g/L.  

Após a conclusão do ciclo de lavagem, o tecido passou por um processo de 

enxágue para remover completamente o detergente. Em seguida, o tecido foi transferido 

para uma estufa modelo SL-100, fabricada pela Solar, e programada para uma 

temperatura de 80°C. O tecido permaneceu na estufa até que estivesse completamente 

seco. Para concluir, as amostras de tecido de poliamida foram cortadas nas dimensões 

11cmx11cm, com aproximadamente 2g cada. Após seguir esses passos, o tecido de 

poliamida foi submetido para o processo de revestimento com óxido de grafeno reduzido. 
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2.3. Revestimento do tecido de poliamida com RGO 

Esse processo de fabricação do nanocompósito de poliamida com RGO foi 

realizado a partir do revestimento com GO e posterior redução in situ deste material para 

obtenção de oxido de grafeno reduzido (RGO). Primeiramente, para o revestimento com 

GO no tecido, foram preparadas algumas soluções de grafeno oxidado onde foram 

variadas as concentrações de GO (150, 225, e 300 mg) e o pH (2, 3, e 4) das soluções. 

Para o preparo das soluções, o GO foi diluído em 125mL de água destilada para cada 

amostra de tecido e colocada no ultrassom durante 15 minutos. Posteriormente, foram 

realizados os ajustes de pH utilizando hidróxido de sódio (NaOH) e o ácido clorídrico 

(HCl) com auxílio de um pHmetro modelo NI PHM de fabricação da Nova Instruments.  

Por fim, para o ensaio, foi utilizado o equipamento de tingimento semicontínuo 

alta pressão e alta temperatura (HP/HT) ALT-i-b da Mathis, onde cada amostra de tecido 

foi colocada junto com uma solução de GO em um dos suportes (copos), onde foram 

preparadas quatro amostras simultaneamente, com o equipamento programado com a 

temperatura (85, 90, e 95ºC) e o tempo (45, 60, e 75 minutos).  

Após o término do revestimento, o nanocompósito é colocado em uma estufa a 

80°C por 30 minutos. Para o processo de redução do GO, que ocorreu in situ sobre o 

nanocompósito, foi preparada uma solução com 1,25g de hidrossulfito de sódio 

(Na2S2O4), 1,00g de hidróxido de sódio (NaOH) e 200mL de água destilada. A solução 

foi adicionada junto ao nanocompósito no equipamento de tingimento ALT-i-b, 

programado a uma temperatura de 90°C por um tempo de 90 minutos. Após a finalização 

do processo de redução, o nanocompósito foi secado em uma estufa por 30 minutos a 

80°C. 

 

2.4. Planejamento estatístico 

A metodologia de superfície de resposta (MSR) incluem um conjunto de métodos 

matemáticas e estatísticas aplicados para estabelecer relações funcionais adequadas entre 

as variáveis independentes, que podem ser controladas, e a resposta de interesse. A etapa 

mencionada foi de extrema importância, uma vez que os dados foram submetidos a uma 

manipulação utilizando design de experimento (DoE), análise de variância (ANOVA) e 

metodologia de superfície de resposta (MSR).  

As propriedades de resposta, como ângulo de contato, permeabilidade ao vapor 

de água e teor de óleos e graxas, foram cuidadosamente avaliadas, analisadas, estudadas 

e discutidas por meio de uma análise de variância (ANOVA) abrangente. A análise de 
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variância envolveu a utilização de métricas como o coeficiente de determinação (R2), o 

valor-F e a probabilidade de significância (valor-ρ), proporcionando uma análise 

aprofundada das propriedades de resposta. 

Essas métricas forneceram informações valiosas sobre a influência dos fatores e 

interações estudados nos resultados obtidos. Além disso, a metodologia de superfície de 

resposta 3D (MSR) foi aplicada utilizando o software Design Expert, a fim de validar o 

estudo estatístico realizado. Essa abordagem permitiu uma visualização e compreensão 

mais abrangente das relações entre os fatores e as propriedades de resposta, através da 

construção de modelos matemáticos.  

As condições ideais para o desenvolvimento do nanocompósito de poliamida 

revestido com RGO foram determinadas estatisticamente a partir da superfície de resposta 

acoplada ao método de projeto Fatorial utilizando o software Design Expert. A área de 

superfície de resposta foi otimizada através do estudo de quatro variáveis controláveis 

(Concentração de GO, Temperatura, pH, Tempo) em diferentes níveis (-1, 0 e +1) como 

encontrado na Tabela 7.  

 

Tabela 7. Variáveis e condições experimentais utilizadas no design estatístico. 

Variáveis independentes -1 0 +1 

Concentração de GO (mg/mL) 1,2 1,8 2,4 

Temperatura (°C) 85 90 95 

pH  2 3 4 

Tempo (minutos) 45 60 75 

Fonte: Autor. 

 

 Para as discussões da metodologia de superfície de resposta (MSR) foram 

adotados alguns códigos para os nanocompósitos de acordo com as condições 

experimentais de tempo e a temperatura, como mostrado na Tabela 8.   

 

Tabela 8. Código utilizado nas discussões das superfícies de resposta. 

Nanocompósito (NP) Tempo (min) Temperatura (°C) Código 

1 45 85 NP/45/85 

2 45 90 NP/45/90 

3 45 95 NP/45/95 
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4 60 85 NP/60/85 

5 60 90 NP/60/90 

6 60 95 NP/60/95 

7 75 85 NP/75/85 

8 75 90 NP/75/90 

9 75 95 NP/75/95 

Fonte: Autor. 

 

O planejamento experimental compreende 20 experimentos, que incluíram 16 

pontos fatoriais e 4 pontos centrais, como mostrado na Tabela 9. Em resumo, a 

combinação das técnicas de design de experimento, análise de variância e metodologia 

de superfície de resposta exercerão um papel fundamental na análise estatística dos dados 

que serão obtidos, proporcionando uma validação robusta do estudo e permitindo uma 

compreensão aprofundada das propriedades de resposta em estudo. 

 

Tabela 9. Planejamento fatorial das variáveis e condições experimentais. 

 Condições de revestimento Resultados 

Amostra 
RGO 

(mg/mL) 

Temperatura 

(°C) 
pH 

Tempo 

(minutos) 

AC 

(º) 

PVA 

(mg/cm²h) 

TOG 

(mg/L) 

R1 1 1 1 1 96.7 14.8 16 

R2 0 0 0 0 110.3 12.3 11 

R3 1 -1 -1 1 99.6 15.6 15 

R4 1 1 -1 1 108.7 14.6 11 

R5 -1 -1 1 -1 120.2 14.2 13 

R6 -1 1 -1 -1 120.8 12.4 12 

R7 -1 -1 1 1 114.6 11.7 13 

R8 -1 -1 -1 -1 113.4 12.7 14 

R9 0 0 0 0 104.3 12.3 10 

R10 -1 1 -1 1 112.9 13 10 

R11 0 0 0 0 102.8 12.4 10 

R12 -1 -1 -1 1 114.1 10.4 11 

R13 1 -1 1 -1 96,2 10.6 9 

R14 1 1 1 -1 101.1 10.5 13 
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R15 0 0 0 0 105.7 11.1 11 

R16 1 -1 1 1 105.2 11.2 14 

R17 -1 1 1 1 101.6 10.1 11 

R18 -1 1 1 -1 104.3 16.6 7 

R19 1 1 -1 -1 118.5 16.1 10 

R20 1 -1 -1 -1 116.7 16.9 10 

Fonte: Autor. 

 

 

3. CARACTERIZAÇÃO DO MATERIAL 

 

Neste tópico, serão apresentadas as análises que foram realizadas para a 

caracterização do nanocompósito de tecido de poliamida revestido com óxido de grafeno 

reduzido (RGO) desenvolvido neste trabalho de pesquisa. 

 

3.1. Análises Morfológicas 

 

3.1.1 Microscopia Eletrônica de Varredura por Emissão de Campo de Alta Resolução 

(MEV/FEG) 

Os ensaios de MEV/FEG foram realizados na resolução 10μm, 20μm, e 100μm 

com o objetivo de observar e analisar a superfície do nanocompósito de poliamida, a 

funcionalização do nanocompósito de poliamida com óxido de grafeno através da 

presença das folhas na superfície da fibra e o comportamento das folhas após a redução 

no nanocompósito de poliamida com RGO. 

 

3.2. Caracterização Microestrutural 

 

3.2.1 Difração de Raios-X (DRX) 

Para a caracterização estrutural do nanocompósito de poliamida, nanocompósito 

de poliamida com óxido de grafeno e nanocompósito de poliamida com RGO, foi 

realizada a análise de difração de raios-X (DRX). Para a realização desta técnica foi 

utilizado um Difratômetro de Raios-X de modelo Bruker D2Phaser equipado com um 

detector Lynxeye e radiação de cobre com um filtro de Ni, corrente de 10 mA e 

a voltagem de 30kV, a região angular foi entre 2° e 80° com passo de 0,02°. A técnica de 
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caracterização de Difração de Raios-X tem como objetivo obter informações sobre a 

estrutura, composição e estados policristalinos dos materiais que estão sendo estudados, 

onde a mesma é baseada na teoria de que todo material cristalino tem um padrão de raios-

X característico. 

 

3.2.2 Espectroscopia Raman 

Para as análises de Raman foram utilizadas as amostras de nanocompósito de 

poliamida, nanocompósito de poliamida com óxido de grafeno e nanocompósito de 

poliamida com RGO, com objetivo de identificar as diferenças entres as bandas D, G e 

2D nas estruturas. Para a realização destas análises foi utilizado o equipamento 

Espectrômetro Horiba Labram Evolution, utilizando o laser comprimento de onda de 532 

nm, a intensidade de 1%, o zoom óptico de 50x com 10 segundos de irradiação com 10 

acumulações e com a faixa de varredura de 198 a 3326 cm-1. A técnica de Espectroscopia 

Raman utiliza a interação entre a luz difusa e o material que está sendo analisado, 

determinando a composição ou a constituição deste material, onde são fornecidas 

informações vibracionais intramoleculares e intermoleculares. Quando o material é 

interagido com a luz, a maioria dos fótons é dispersa ou propagada com a mesma energia 

incidente, no entanto, uma pequena fração desses fótons são propagadas em uma 

frequência diferente, esse efeito é conhecido como efeito Raman ou difusão inelástica. 

 

3.2.3 Espectroscopia de Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR) 

A análise de espectroscopia de infravermelho por transformada de Fourier (FTIR) 

foi utilizada para a caracterização e identificação das características estruturais das 

amostras de nanocompósito de poliamida, nanocompósito de poliamida com óxido de 

grafeno e nanocompósito de poliamida com RGO, como também determinar os 

componentes de forma rápida, onde é possível analisar em quantidades pequenas. Para 

realização desta análise foi utilizado um espectrômetro de modelo IR Tracer-100 de 

fabricação Shimadzu, com uma faixa de 400 a 4000 cm-1 e uma resolução de 4 cm-1.  

 

3.3. Medidas de ângulo de contato 

Para o ensaio de caracterização quanto a hidrofobicidade do nanocompósito de 

poliamida funcionalizado com RGO foi realizado utilizando o equipamento goniômetro 

de modelo Kruss DAS 100 com software DSA3 e câmera CCD, utilizada para captar e 

gravar a imagem da gota sobre a amostra de nanocompósito. Para a realização das 
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análises, foi utilizado um volume de água de 5 µL com uma vazão de 5 µL/s para cada 

ensaio. As análises foram realizadas em condições de ambientais controladas. 

 

3.4. Permeabilidade ao vapor de água (PVA) 

Para realizar a análise de permeabilidade ao vapor de água, foi necessário cortar 

amostras de nanocompósito com um diâmetro de aproximadamente 34 mm para encaixá-

las na abertura do Becker do equipamento. O Becker foi preenchido com 60 ml de sílica 

em gel, que foi previamente seca, resfriada e peneirada antes dos ensaios. Inicialmente, o 

Becker com a sílica e a amostra foram pesados. Em seguida, a amostra foi colocada no 

equipamento Water Vapour Lab, modelo 3395, fabricado pela MESDAN-LAB. Esse 

equipamento permite a realização dos ensaios com até seis amostras simultaneamente. A 

análise foi conduzida em um ambiente climatizado, com a temperatura mantida em 23º C 

± 1º C e a umidade relativa de 50% ± 1%. Cada ensaio teve uma duração de 16 horas, 

durante as quais as amostras e o Becker com a sílica foram pesados três vezes: no início 

do ensaio, após 7 horas e ao final das 16 horas de análise. A metodologia utilizada foi 

baseada na norma DIN EN ISO 14268:2023. Para o cálculo da permeabilidade ao vapor 

de água, foi empregada a Equação 1, na qual Δm (mg), d (mm), t (minutos) e PVA 

representam, respectivamente, a variação da massa, o diâmetro da amostra, tempo de 

análise e permeabilidade ao vapor de água. 

 

𝐏𝐕𝐀 (𝒎𝒈 𝒄𝒎𝟐𝒉⁄ ) =  
400×∆𝑚×60

𝜋×𝑑2×𝑡
 ……………………….…….… (Eq. 1) 

 

 

4. RESULTADOS E DISCUSSÕES 

 

Nesta seção, serão apresentados e discutidos os resultados obtidos para as análises 

de caracterização que foram realizadas (MEV/FEG, DRX, Raman e FTIR), como também 

para as medidas de ângulo de contato, permeabilidade ao vapor de água (PVA), teor de 

óleos e graxas (TOG) e ciclos de uso. 
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4.1. Análise Morfológicas 

 

4.1.1 Microscopia Eletrônica de Varredura por Emissão de Campo de Alta Resolução 

(MEV/FEG) 

As imagens da análise de MEV do tecido de poliamida (PA), nanocompósito com 

GO e RGO são mostradas na Figura 15. Conforme exposto na Figura 15a, o tecido de 

PA é constituído de fios de filamentos de poliamida entrelaçadas ortogonalmente. A 

superfície lisa e uniforme pode ser observada na imagem de alta ampliação dos filamentos 

mostradas na Figura 15b e Figura 15c [21]. No nanocompósito (PA+GO), uma camada 

de filme heterogêneo e irregular de GO cobre toda a superfície externa do tecido (Figura 

15d e Figura 15e).  

A adesão do filme de GO no tecido de poliamida (PA+GO) pode ser atribuída à 

força de Van Der Waals entre o filme de GO e a superfície do tecido após o processo 

semicontinuo HP/HT. Foram observados, na Figura 15f, muitos espaços não recobertos 

e rachaduras no filme de GO no nanocompósito, o que pode facilitar a permeação de água 

através do nanocompósito PA+GO [22]. Foi observado que o tecido de poliamida fornece 

um substrato morfologicamente e microestruturalmente favorável para o revestimento do 

GO e principalmente RGO Figura 15g. Após a redução in situ dos componentes GO, há 

mudança na morfologia superficial do nanocompósito PA+RGO em comparação com o 

nanocompósito PA+RGO (Figura 15h e Figura 15i), indicando a formação de um filme 

mais uniforme, homogêneo, e com melhor distribuição entre os fios e também nos 

interstícios interfilamentar das fibras do tecido da poliamida [23].  

Dessa forma, o nanocompósito PA+RGO promove maior eficiência de separação 

de água produzida. No entanto, o recobrimento microestutural do GO na superfície do 

tecido de poliamida promove menor eficiência de filtração comparado ao nanocompósito 

PA+RGO, pois possui menor energia superficial de atração e maior energia de repelência 

pela água [24]. 
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Figura 15. MEV-FEG da poliamida (PA) (a, b, c), do nanocompósito PA+GO (d, e, f) e 

de PA+RGO (g, h, i). 

Fonte: Autor. 

 

4.2. Caracterização Microestrutural 

 

4.2.1 Difração de Raios-X (DRX) 

A análise de difração de raios-X (DRX) foi realizada com o objetivo de avaliar a 

estrutura cristalina da poliamida (PA) e dos nanocompósitos (PA+GO e PA+RGO). Na 

Figura 16, os resultados do DRX para a PA mostram duas difrações observadas em 

ângulos de 2θ de 19,9° e 23,3°, correspondendo às formas cristalinas α1 e α2, 

respectivamente. Essas difrações são identificadas como reflexões (200) e (002/202) [25].  

Ao analisar os espectros de DRX dos nanocompósitos PA+GO e PA+RGO, 

observou-se que não há a presença de novos picos de difração, nem mudanças 

significativas na largura à meia altura (FWHM), nem deslocamentos significativos nos 

valores de 2θ em comparação com a PA. Os picos de difração atribuídos à fase PA foram 

os mesmos para os nanocompósitos PA+GO (20° e 23,2°) e PA+RGO (19,9° e 23,1°). 

Isso indica que a presença de GO e RGO não exerce influência na forma cristalina da 
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poliamida. Esses resultados indicam que a estrutura cristalina da poliamida se mantém 

estável na presença de grafeno oxidado (GO) e grafeno reduzido (RGO) nos 

nanocompósitos.  

As reflexões características da fase PA nos nanocompósitos são consistentes com 

as encontradas na PA, o que sugere que a incorporação do GO e RGO não afetou 

significativamente a organização cristalina da poliamida. Essas informações são 

importantes para compreender a estabilidade estrutural dos nanocompósitos e seu 

potencial de aplicação em separação de água produzida.  

 

 

 

Figura 16. DRX da poliamida (PA), do nanocompósito PA+GO e de (PA+RGO). 

Fonte: Autor. 

 

Ainda, observou-se que a intensidade dos picos de difração nos nanocompósitos 

apresenta significativas mudanças. No contexto específico, os nanocompósitos PA+GO 

e PA+RGO mostraram um aumento de 10,2% e 70,7%, respectivamente, na intensidade 

do pico correspondente à forma cristalina α1 (pico 200). Da mesma forma, houve um 

aumento de 11,3% e 70,1%, respectivamente, na intensidade do pico relacionado à forma 

cristalina α2 (002/202), em comparação com a PA [26,27], conforme observado na 

Tabela 10. Esses aumentos podem ser atribuídos à eficiência do processo semicontínuo 

de alta pressão e alta temperatura (HP/HT) e à eficácia da redução in situ no 
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nanocompósito PA+RGO. É importante destacar que, mesmo com esses aumentos na 

intensidade dos picos, não foram observados picos visíveis atribuídos à agregação do 

RGO nos padrões de difração de raios-X dos nanocompósitos PA+GO e PA+RGO [28]. 

Isso sugere que o processo de redução in situ foi eficaz na incorporação do RGO na matriz 

de poliamida, evitando a formação de agregados visíveis nos nanocompósitos. Essas 

observações são relevantes para compreender o efeito da adição de GO e RGO na 

estrutura cristalina do nanocompósito e indicam que o processo de redução in situ, em 

particular, foi eficiente na preservação da estrutura cristalina da poliamida e na melhoria 

das propriedades do material. Esses resultados têm implicações importantes para o 

desenvolvimento de nanocompósitos de polímero reforçados com grafeno com 

desempenho de separação de água produzida aprimorado. 

 

Tabela 10. Comparativo de FWHM, intensidade, e 2θ neste estudo. 

Material I200  I002/202 

FWHM Intensidade 2θ 

(º) 

FWHM Intensidade 2θ 

(º) 

PA 4,9 793 19,9 4,97 788 23,3 

PA+GO 4,1 874 20 3,9 877 23,2 

PA+RGO 3,9 1354 19,9 3,6 1340 23,1 

Fonte: Autor. 

 

4.2.2 Espectroscopia Raman 

Na Figura 17, duas vibrações fundamentais podem ser observadas na faixa de 

1351 e 1594cm-1 para GO e RGO. A banda D na análise Raman é uma característica de 

dispersão Raman que está associada a deslocamentos vibracionais em estruturas de 

carbono, como o grafeno e o carbono amorfo. Essa banda é chamada de D devido à sua 

associação com desordem ou imperfeições na estrutura cristalina do carbono. A banda de 

vibração D é gerada a partir de um modo de respiração de fótons no ponto de simetria 

A1g (conhecido como ponto j). Essa banda pode ser identificada em espectros Raman de 

grafeno oxidado (GO) e grafeno reduzido (RGO) nas posições de frequência de 1351,94 

cm⁻¹ para o PA+GO e 1359,65 cm⁻¹ para o PA+RGO.  

Em contrapartida, a banda G na análise de Raman é formada devido à vibração 

das ligações covalentes C-C em materiais carbonados, e sua posição e largura são úteis 

para caracterizar a estrutura e as propriedades desses materiais. Assim, é possível 
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observar a presença da banda de vibração G no espectro de espalhamento de primeira 

ordem dos fônons E2g através do carbono sp2. Para o composto PA+GO, a frequência 

dessa banda foi registrada em 1595,21 cm⁻¹, enquanto para PA+RGO, a frequência foi 

obtida em 1594,82 cm⁻¹.  

A relação ID/IG para PA+GO foi determinada em 0,97. Isso sugere que a estrutura 

possui uma certa quantidade de defeitos, identificada pela intensidade da banda D em 

relação à banda G. Após a redução, o valor do ID/IG para PA+RGO aumentou em 9,3%, 

atingindo 1,06. Isso indica uma restauração parcial de carbono sp2 e uma diminuição no 

tamanho médio dos domínios sp2 após a redução (PA+RGO), o que pode estar 

relacionado à melhoria na estrutura do material. Além disso, observou-se uma maior 

intensidade na banda D para PA+RGO em comparação com PA+GO. Isso sugere que 

domínios de grafeno mais isolados estão presentes em PA+RGO, possivelmente devido 

à remoção de porções de oxigênio do PA+GO durante o processo de redução (PA+RGO).  

As bandas ID e IG no espectro de Raman do grafeno oxidado e reduzido 

desempenham papéis importantes na eficácia da separação de água produzida. A banda 

ID está relacionada a defeitos estruturais que podem aumentar a capacidade de adsorção 

de petróleo, enquanto a banda IG está relacionada à qualidade do grafeno, influenciando 

sua capacidade de separar eficazmente água produzida como foi o resultado obtido para 

PA+RGO comparado a PA+GO. Assim, o tipo de revestimento de grafeno oxidado e 

reduzido (PA+RGO, e PA+GO) e sua qualidade podem ser fatores críticos na otimização 

de sistemas de separação de água produzida baseados em grafeno.  

 

 

 

 

Figura 17. Raman do nanocompósito de PA+RGO (a), de PA+GO (b) e da poliamida 

(PA) (c). 

Fonte: Autor. 
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4.2.3 Espectroscopia de Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR) 

Os espectros da poliamida (PA) exibiram os seguintes picos característicos em 

3305 cm-1 correspondente estiramento do grupo N-H [29,30], em 2923 cm-1 relacionado 

ao estiramento simétrico e assimétrico dos grupos -CH2 e -CH3, em 2850 cm-1 

correspondente ao estiramento assimétrico do grupo N-H [31,32], em 1731 cm-1 

associado ao estiramento do grupo C=O  [31], em 1631 cm-1 indicando a presença de 

estiramento dos grupos C=O e C-N [29,31], em 1531 cm-1 relacionado a flexão de amida 

II dos grupos N-H e C-N [29,31], em 1411-1465 cm-1 atribuído a flexão e estiramento de 

amida III dos grupos C-C, N-H e C=O [31], em 1370 cm-1 correspondente ao grupo -CH2 

[33], em 1272 cm-1 indicando a presença de estiramento do grupo C-N [31], em 1191 cm-

1 relacionado amida I com grupo N-H [31], em 924 cm-1 correspondente amida I com 

grupo C-CO-NH [32], em 679 cm-1 indicando a presença de amida I com grupo N-H [32]. 

Esses resultados foram exibidos na Figura 18.  

As bandas obtidas são consistentes com as características esperadas das ligações 

amida, uma vez que todos esses picos pertencem às bandas de transmitância do FTIR 

característicos dessas ligações. A sobreposição dos espectros FTIR de PA, PA+GO e 

PA+RGO exibidos na Figura 18 foi útil para determinar a presença de GO e RGO no 

nanocompósito. Como esperado, todos os espectros apresentaram as bandas de 

transmitância características das ligações amida (PA, PA+GO e PA+RGO). No entanto, 

a transmitância desses picos foi menor para PA+GO e PA+RGO em comparação com 

PA, devido à presença das novas bandas sobrepostas relacionadas à presença de GO e 

RGO no revestimento da poliamida.  

A presença de GO (PA+GO) promoveu a principal diferença entre os espectros da 

PA observada em quatro picos: em 3305 cm−1 correspondendo a O-H [20], em 1731 cm−1 

correspondendo a C=O [34–36], em 1145-1245 cm−1 correspondendo a C-O [37] e em 

1037 cm−1 correspondendo a C-O e C-O-C [34–36]. O espectro FTIR de PA+RGO 

(Figura 18) exibiu uma semelhança significativa com o espectro da poliamida (PA), 

indicando uma redução bem-sucedida do GO in situ [38].  

Os picos em 3305 cm-1, 2923 cm-1, 2850 cm-1, 1731 cm-1, 1631 cm-1, 1531 cm-1, 

1411-1465 cm-1, 1370 cm-1, 1272 cm-1, 1191 cm-1, 924 cm-1 e 679 cm-1 de PA+RGO 

aumentaram significativamente em relação a PA+GO, como mostra a Tabela 11, 

evidenciando a redução [39,40]. Essa intensificação dos picos em PA+RGO em 

comparação com PA+GO indica a remoção eficiente de grupos funcionais contendo 

oxigênio, confirmando a redução in situ bem-sucedida. Essa evidência é importante para 
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comprovar o sucesso do revestimento do nanocompósito via redução in situ. A principal 

diferença entre os espectros do nanocompósito (PA+GO e PA+RGO) e PA foi a presença 

da banda em 1731 cm-1 correspondendo a C=O [41]. Essa constatação é relevante, pois 

confirma a incorporação bem-sucedida do RGO na superfície do tecido de poliamida (PA) 

por meio do processo semicontínuo HP/HT. Para um melhor entendimento dos 

fenômenos da superfície destes materiais bem como, dos grupos funcionais formados, 

medidas de XPS devem ser efetuadas. 

 

 

Figura 18. FTIR da poliamida (PA) e do nanocompósito de PA+GO, e de (PA+RGO). 

Fonte: Autor. 

 

Tabela 11. Atribuição das vibrações do espectro FTIR deste estudo. 

Comprimento 

de onda 
Grupos funcionais Atribuição 

Poliamida 5.6 

N-H (3305 cm-1) [42] Alongamento 

-CH2, -CH3 (2923 cm-1) [43,44] 
Alongamento simétrico e 

assimétrico 

N-H (2850 cm-1) [43,44] Alongamento assimétrico 

C=O (1731 cm-1) [43] Alongamento 

C=O; C-N (1631 cm-1) [42,43] Alongamento de Amida I 

N-H; C-N (1531 cm-1) [42,43] Flexão de Amida II 
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C-C; N-H; C=O (1411-1465 cm-1) [43] 
Flexão e alongamento de 

Amida III 

-CH2 (1370 cm-1) [45] --- 

C-N (1272 cm-1) [43] Alongamento 

N-H (1191 cm-1) [43] Amida I 

C–CO–NH (924 cm-1) [44] Amida I 

N-H (679 cm-1) [44] Amida I 

GO 

O-H (3305 cm-1) [46] --- 

C=O (1731 cm-1) [47–49] --- 

C-O (1145-1245 cm-1) [46] --- 

C-O; C-O-C (1037 cm-1) [47–49] --- 

RGO 

Mudança em todos nos picos:  

3305 cm-1, 2923 cm-1, 2850 cm-1, 1731 

cm-1, 1631 cm-1, 1531 cm-1, 1411-1465 

cm-1, 1370 cm-1, 1272 cm-1, 1191 cm-1, 

924 cm-1, e 679 cm-1 

Aumento significativo de 

todos os picos 

correspondentes a PA 

(poliamida) em relação ao 

de PA+GO 

Fonte: Autor. 

 

 

4.3. Ângulo de contato 

Ao se analisar os resultados exibidos na Figura 19, percebe-se a influência da 

temperatura, da concentração de RGO e do pH nos ângulos de contato dos NP’s. Para o 

NP/45, maiores valores de concentração de RGO e de pH, apresentam menores resultados 

de ângulos de contato. Para a amostra NP/45/85, o aumento na concentração de RGO 

combinado com altos valores de pH provocou diminuição do ângulo de contato em 

16.6%. Para a amostra NP/45/90 a redução foi de 2% e para NP/45/95 a redução foi de 

1.8%. Dessa forma, para todas as amostras de NP/45, o aumento na concentração do RGO 

diminuiu ou aumenta o ângulo de contato dependendo do pH, possibilitando um caráter 

hidrofílico aos NP’s. A redução do ângulo de contato com o aumento na concentração do 

óxido de grafeno também foi observada por [50].  

Com relação à variação do pH, para a amostra NP/45/85, o aumento do pH, 

provocou a redução do ângulo de contato em 13.8%, enquanto que para a amostra 

NP/45/90 a redução foi de 15.3% e na NP/45/95 a redução foi de 14.2%. Assim, o 
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aumento do pH em amostras NP/45 provoca aumento da hidrofilicidade. Portanto, a 

combinação dos parâmetros de pH e concentração de RGO em amostras de NP promove 

com maiores ou menores ângulos de contato, como foi observado por [51]. Dessa forma, 

é possível combinar esses dois parâmetros para se obter amostras com maior ou menor 

ângulo de contato.  

Neste caso, as amostras NP/45 que obtém maior ângulo de contato (~120°) são 

aquelas preparadas com temperatura de 95°C com pH 2 e com 1.2 mg/ml de grafeno. As 

amostras com menor ângulo de contato (~100°) são com temperatura de 90°C com pH 4 

e com 2.4 mg/ml. 
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Figura 19. Resultados de ângulo de contato em diferentes temperaturas com tempo de 

reação de 45 minutos usando gráficos de contorno e MSR. 

Fonte: Autor. 
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Ao se analisar os resultados exibidos na Figura 20, percebe-se a influência da 

temperatura, da concentração de RGO e do pH nos ângulos de contato dos NP/60. Para o 

NP/60, maiores valores de concentração de RGO e de pH, apresentam menores resultados 

de ângulos de contato.  Para a amostra NP/60/85, o aumento na concentração de RGO 

provoca diminuição do ângulo de contato em 10.4%. Para a amostra NP/60/90 a redução 

foi de 7.3% e para NP/60/95 a redução foi de 1.9%. Assim, em todas as amostras, o 

aumento na concentração provoca aumento da hidrofilicidade, sendo que a amostras 

NP/60/85 foi a que obteve a maior diminuição. Em comparação com as amostras NP 45 

(Figura 19), os valores de ângulo de contato e da variação do ângulo de contato em 

função da concentração de RGO são muito similares.  

Com relação a variação do pH, para a amostra NP/60/85, o aumento do pH, 

provocou a redução do ângulo de contato em 3.7%, enquanto que para a amostra 

NP/60/90 a redução foi de 7.3% e na NP/45/95 a redução foi de 10.2%. Em comparação 

com as amostras NP/45 (Figura 19), os valores de ângulo de contato das amostras de 

NP/60 recebem menor influência da variação do pH.  A amostra que apresenta maior 

valor de ângulo de contato (~115) é para NP 60 com temperatura de 85°C, concentração 

de RGO de 1.2mg/ml e pH 2.  

O menor valor de ângulo de contato foi para a amostra NP 60. com temperatura 

de 95°C, concentração de RGO de 2.44mg/ml e pH 4. Assim, o aumento do tempo de 

banho das amostras de NP (de 45 para 60 minutos) não gera variação significativa que 

possa justificar o aumento desse tempo de imersão. 
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Figura 20. Resultados de ângulo de contato em diferentes temperaturas com tempo de 

reação de 60 minutos usando gráficos de contorno e MSR. 

Fonte: Autor. 

 



105 
 

Os resultados exibidos na Figura 21, mostram a influência da temperatura, da 

concentração de RGO e do pH nos ângulos de contato das amostras NP/75. Para a NP/75, 

maiores valores de concentração de RGO e de pH, para as temperaturas de 90°C e 95°C, 

apresentam menores resultados de ângulos de contato.  Para a amostra NP/75/85, o 

aumento da concentração de RGO provoca diminuição do ângulo de contato em 4.8%. 

Para a amostra NP/75/90 a redução foi de 5.6% e para NP/75/95 a redução foi de 4%. 

Assim, em todas as amostras, o aumento da concentração provoca aumento da 

hidrofilicidade, sendo que entre as amostras NP/75 a redução da hidrofobicidade foi 

muito similar, variando de 4 a 5.6%.  

Com relação a variação do pH, para a amostra NP/75/85, o aumento do pH, 

provocou a redução do ângulo de contato em 13.04%, enquanto que para a amostra 

NP/75/90 a redução foi de 2.9% e na NP/75/95 a redução foi de 10.2%. Neste caso, as 

amostras NP/75 que obtém maior ângulo de contato (~114°) são aquelas preparadas com 

temperatura de 85°C com pH 2 e com 1.2 mg/ml de grafeno.  

As amostras com menor ângulo de contato (~97°) são com temperatura de 90°C 

com pH 4 e com 2.4 mg/ml. No entanto, em comparação com as amostras NP/45 (Figura 

19) e com as amostras NP/60 (Figura 20), os valores de ângulo de contato das amostras 

de NP/75 não geram variação significativa que possa justificar o aumento desse tempo de 

imersão (de 45 para 75 minutos). 
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Figura 21. Resultados de ângulo de contato em diferentes temperaturas com tempo de 

reação de 75 minutos usando gráficos de contorno e MSR. 

Fonte: Autor. 
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4.4. Permeabilidade ao vapor de água (PVA) 

Os resultados exibidos na Figura 22, mostram a influência da temperatura, da 

concentração de RGO e do pH na permeabilidade ao vapor de água (PVA) das amostras 

NP/45. Percebe-se que o pH combinado com a concentração de RGO pode aumentar ou 

diminuir os resultados de PVA, ou seja, esses resultados dependem de ambas condições. 

Assim, para NP/45/85, o aumento na concentração de RGO, quando em pH 4, provoca 

diminuição de PVA, alcançando um valor de ~11 mg/cm2h, mas sob a condição de pH 2, 

esse valor tende a aumentar alcançando o valor de ~17 mg/cm2h. A diferença entre esses 

valores é de 35.3%.  

Para NP/45/90, o aumento na concentração de RGO, quando em pH 4, provoca 

diminuição de PVA, alcançando também um valor de ~11 mg/cm2h, mas sob a condição 

de pH 2, esse valor tende a aumentar alcançando o valor de ~16,5 mg/cm2h. A diferença 

entre esses valores é de 32.4%. Já para NP/45/95, o aumento na concentração de RGO, 

quando em pH 4, provoca diminuição de PVA, alcançando também um valor de ~11 

mg/cm2h, mas sob a condição de pH 2, esse valor tende a aumentar alcançando o valor 

de ~16 mg/cm2h. A diferença entre esses valores é de 31.5%. Com isso, é possível 

perceber que a variação de temperatura pouco influi nos resultados de PVA, embora a 

concentração de RGO e pH interfiram nesses resultados. 
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Figura 22. Resultados de permeabilidade ao vapor de água em diferentes temperaturas 

com tempo de reação de 45 minutos usando gráficos de contorno e MSR. 

Fonte: Autor. 
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Os resultados exibidos na Figura 23, mostram a influência da temperatura, da 

concentração de RGO e do pH na permeabilidade ao vapor de água (PVA) das amostras 

NP/60. Da mesma forma que na Figura 22, percebe-se que o pH combinado com a 

concentração de RGO pode aumentar ou diminuir os resultados de PVA, ou seja, esses 

resultados dependem de ambas condições. Sendo assim, para NP/60/85, o aumento na 

concentração de RGO, quando em pH 4, provoca uma leve diminuição de PVA, sando de 

~12.9 mg/cm2h e alcançando um valor de ~12.5 mg/cm2h. Porém, sob a condição de pH 

2, o aumento na concentração de RGO, aumenta o PVA, alcançando o valor de ~16 

mg/cm2h. A diferença entre os valores de máximo e mínimo é de 21.9%.  

Para as amostras de NP/60/90, observa-se uma menor influência da concentração 

para o pH 3 e 4, mas para o pH 2, houve uma variação de permeabilidade ao vapor de 

água. Neste caso, o valor máximo alcançado foi no gráfico foi de ~15.6 mg/cm2h, 

enquanto que o valor mínimo foi de ~12.5 mg/cm2h para pH 4 e concentração RGO de 

2.4 mg/ml. A diferença entre os valores de máximo e mínimo é de 19.8%. Para as 

amostras de NP/60/95, observa-se o mesmo fenômeno encontrado para a NP/60/95, em 

que há pouca influência da concentração para o pH 3 e 4, mas para o pH 2, houve uma 

maior variação na permeabilidade ao vapor de água. Neste caso, o valor máximo 

alcançado foi no gráfico foi de ~15 mg/cm2h, enquanto que o valor mínimo foi de ~13 

mg/cm2h para pH 4 e concentração RGO de 2.4 mg/ml. A diferença entre os valores de 

máximo e mínimo é de 13.3%. Assim, percebe-se que a variação de temperatura pouco 

influência nos resultados de PVA. 
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Figura 23. Resultados de permeabilidade ao vapor de água em diferentes temperaturas 

com tempo de reação de 60 minutos usando gráficos de contorno e MSR. 

Fonte: Autor. 
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Os resultados exibidos na Figura 24, mostram a influência da temperatura, da 

concentração de RGO e do pH na PVA das amostras NP/75. Para NP/75/85, percebe-se 

que os resultados de PVA depende do pH e a concentração de RGO, embora essa relação 

seja fraca, como pode-se observar pelas cores do gráfico.  

O pH 4 é o que mais sofre influência da concentração de RGO nos resultados de 

PVA, alcançando um valor máximo de ~15,1 mg/cm2h. Já os valores mínimos são muito 

parecidos (por volta de 11 até 11,5 mg/cm2h) nas demais concentrações de RGO no pH 

2. Para as amostras de NP/75/90, o maior resultado de PVA é encontrado para o pH 4 na 

concentração de 2,4 mg/ml, alcançando o valor de ~15 mg/cm2h e o valor mínimo de ~11 

mg/cm2h para as condições de pH 2 ou 4 e RGO de 1,2 mg/ml. Assim, não há muita 

influência do RGO e do pH na temperatura de 90°C, pois os valores são semelhantes aos 

da amostra NP/75/85. Por fim, as amostras de NP/75/90 mostram valores semelhantes 

aos encontrados no NP/75/80 e NP/75/85. Para quaisquer valores de pH, o aumento na 

concentração de RGO provoca aumento da PVA, principalmente para pH 2.  

O valor máximo encontrado foi de ~14,9 mg/cm2h para pH 2 e RGO de 2,4 mg/ml. 

O valor mínimo encontrado foi de ~10 mg/cm2h para pH 2 e RGO de 1,2 mg/ml. A 

diferença entres esses valores é de 32.8%. 
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Figura 24. Resultados de permeabilidade ao vapor de água em diferentes temperaturas 

com tempo de reação de 75 minutos usando gráficos de contorno e MSR. 

Fonte: Autor. 
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4.5. Teor de óleos e graxas (TOG) 

Os resultados representados na Figura 25 fornecem uma análise abrangente da 

influência de três variáveis - temperatura, concentração de RGO (óxido de grafeno 

reduzido) e pH - sobre a determinação do teor de óleos e graxas em amostras NP/45. Para 

cada uma das amostras NP/45/85, NP/45/90 e NP/45/95, observamos padrões distintos 

em resposta às variações dessas três variáveis.  

No caso da amostra NP/45/85, um aumento na concentração de RGO resultou em 

uma redução de 7.1% no teor de óleos e graxas. No entanto, a amostra NP/45/90 

apresentou resultados distintos. Quando o pH foi mantido em 2, houve uma redução 

significativa de 23.1% no teor de óleos e graxas, mas quando o pH foi ajustado para 4, a 

amostra exibiu um aumento de 9.1% nesse teor. Similarmente, para a amostra NP/45/95, 

a variação do pH produziu resultados opostos. Um pH de 2 resultou em uma redução de 

16.7%, enquanto um pH de 4 provocou um aumento notável de 46.2% no teor de óleos e 

graxas. Então, ficou evidente que o aumento na concentração de RGO pode tanto 

aumentar quanto diminuir o teor de óleos e graxas nas amostras, dependendo do pH.  

No que diz respeito à variação do pH, na amostra NP/45/85, o aumento do pH não 

resultou em mudanças significativas no teor de óleos e graxas. Por outro lado, na amostra 

NP/45/90, um aumento no pH causou um aumento de 9.1% quando a concentração de 

RGO era de 2.4 mg/mL, mas uma redução de 23.1% quando a concentração de RGO era 

de 1.2 mg/mL. No caso da NP/45/95, um pH mais alto (4) levou a uma redução de 46.2% 

no teor de óleos e graxas com uma concentração de RGO de 1.2 mg/mL, enquanto uma 

concentração de RGO de 2.4 mg/mL resultou em um aumento de 23.1%. Assim, ao 

analisar todas as amostras, foi observado que a amostra NP/45 que possui o menor teor 

de óleo e graxa (7 mg/L) foi obtida a partir de uma combinação de temperatura de 95°C, 

pH 4 e uma concentração de RGO de 1.2 mg/mL. Por outro lado, a amostra com o teor 

mais elevado de óleos e graxas (14 mg/L) foi aquela preparada a 85°C, com pH 2 e uma 

concentração de RGO de 1.2 mg/mL. 
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Figura 25. Resultados de teor de óleos e graxas em diferentes temperaturas com tempo 

de reação de 45 minutos usando gráficos de contorno e MSR. 

Fonte: Autor. 
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A Figura 26 apresenta os resultados que investigou como a temperatura, tempo, 

a concentração de RGO (óxido de grafeno reduzido) e o pH afetam o teor de óleos e 

graxas (TOG) em amostras NP/60. Os resultados revelam tendências interessantes nas 

diferentes condições estudadas. Para a amostra NP/60/85, o aumento tanto na 

concentração de RGO quanto no pH teve um efeito leve de redução no TOG. No entanto, 

para a amostra NP/60/90, esses aumentos resultaram em uma redução significativa no 

TOG, especialmente nas concentrações mais baixas de RGO (1,8 mg/mL e 1,2 mg/mL), 

exceto quando o pH era 4, onde a maior concentração de RGO (2,4 mg/mL) levou a um 

aumento no teor de óleos e graxas (~13mg/L).  

Já para as amostras NP/60/95, a concentração de RGO teve uma influência mais 

marcante em todas as faixas de pH (2, 3 e 4), mas a maior redução no TOG ocorreu a pH 

4. Nesse cenário, o valor mínimo registrado foi de cerca de 7,2 mg/L, enquanto o valor 

máximo foi de aproximadamente 14,4 mg/L para pH 4 e concentração de RGO de 2,4 

mg/ml. A diferença entre esses valores máximo e mínimo atingiu 50,0%. Observou-se 

um fenômeno semelhante para as amostras NP/60/85 em relação às NP/60/90, com pouca 

influência da concentração de RGO em todas as faixas de pH (-1, 0 e 1), mas com uma 

redução mais acentuada no teor de óleos e graxas a pH 4.  

Os resultados da Figura 26 indicam que a concentração de RGO, o pH, tempo e 

a temperatura desempenham papéis cruciais na diminuição do teor de óleos e graxas nas 

amostras NP/60, com algumas condições levando a reduções significativas no TOG. 
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Figura 26. Resultados de teor de óleos e graxas em diferentes temperaturas com tempo 

de reação de 60 minutos usando gráficos de contorno e MSR. 

Fonte: Autor. 
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Os resultados ilustrados na Figura 27 demonstram como a temperatura, a 

concentração de RGO (óxido de grafeno reduzido) e o pH influenciam a análise do teor 

de óleos e graxas nas amostras NP/75. No caso da amostra NP/75/85, o aumento na 

concentração de RGO resulta em um aumento no teor de óleos e graxas, variando de 

aproximadamente 14 a 15 ml/L, o que indica uma eficiência relativamente baixa na 

separação da água produzida. Entretanto, na amostra NP/75/90, observou-se uma redução 

significativa no teor de óleos e graxas (TOG) com a menor concentração de RGO, que 

foi de 1,2 mg/mL, em todas as condições de pH, exceto para a NP/75/85, que tinha a 

maior concentração de RGO (2,4 mg/mL) e um pH de 4. Nessa condição específica 

(código experimental 1 e 1), o teor de óleos e graxas atingiu um valor mais elevado, em 

torno de 15 mg/L.  

A amostra NP/75/90 apresentou um TOG de cerca de 11 mg/L a um pH de 2, 

enquanto, com um pH de 4, esse valor subiu para cerca de 12 mg/L. No caso da amostra 

NP/75/95, o aumento da concentração de RGO para 2,4 mg/mL e um pH de 4 resultou 

em um aumento no teor de óleos e graxas, chegando a aproximadamente 16 ml/L, o que 

também indica uma eficiência relativamente baixa na separação da água produzida. No 

entanto, quando essa mesma amostra foi testada com um pH de 2 e uma concentração de 

RGO de 1,2 mg/mL, houve uma redução significativa no TOG. Além disso, na amostra 

NP/75/95, com uma concentração de RGO de 2,4 mg/mL e pH 2, e na amostra NP/75/95, 

com uma concentração de RGO de 1,2 mg/mL e pH 4, o valor do teor de óleos e graxas 

foi o mesmo, em torno de 11 ml/L, indicando uma eficiência moderada na separação da 

água produzida. No entanto, a amostra NP/75/95, com a menor concentração de RGO 

(1,2 mg/mL) e pH 2, apresentou uma redução superior no valor do TOG, 

aproximadamente 10 ml/L, o que sugere propriedades de separação da água produzida 

mais eficazes.  

Comparando a amostra NP/75/95 com a menor concentração de RGO (1,2 

mg/mL) e pH 2 com a NP/75/85 com a maior concentração de RGO (2,4 mg/mL) e pH 

4, observa-se uma redução no valor do TOG de 26,7%. Nesse cenário, a amostra NP/45, 

que apresenta o menor valor de teor de óleos e graxas, em torno de 7 mg/L, é aquela 

preparada com uma temperatura de 95°C, um pH de 4, um tempo de processamento mais 

curto (45 minutos) e a menor concentração de RGO, que é de 1,2 mg/mL, como indicado 

na Figura 11. A amostra NP/45 exibe uma redução de 53,3% no valor do TOG em 

comparação com a NP/75/85, que possui a maior concentração de RGO (2,4 mg/mL) e 
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um pH de 4. Esse resultado representa uma eficiência e desempenho superiores de 53,3% 

na separação da água produzida em relação a todas as outras amostras. 
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Figura 27. Resultados de teor de óleos e graxas em diferentes temperaturas com tempo 

de reação de 75 minutos usando gráficos de contorno e MSR. 

Fonte: Autor. 
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4.6. Ciclos de uso 

O excelente desempenho dos revestimentos R6 (com maior ângulo de contato), 

R17 (com melhor permeabilidade ao vapor de água) e R18 (TOG) na eficiência de 

separação da água produzida, em comparação com o PA, ao longo de 5 ciclos de uso, foi 

atribuído às variáveis e condições ideais (temperatura, concentração de RGO, tempo e 

pH) estabelecidas neste estudo. R18 manteve suas propriedades, permitindo uma eficaz 

separação da água, mesmo após múltiplos usos. Além disso, em R18, temperaturas mais 

elevadas, menor concentração de RGO, menor tempo de exposição e maior pH 

contribuíram para as características repelentes do revestimento, reduzindo a adesão de 

contaminantes e mantendo o alto desempenho na separação da água produzida como 

mostrado na Figura 28.  

Ao longo dos 5 ciclos de uso, o revestimento R6 (com maior ângulo de contato) 

mostrou um desempenho notável na separação da água, resultando em uma redução de 

eficiência entre o ciclo 1 e o ciclo 5 de 183,3%. Para R17, essa redução foi de 172,7%. 

Entretanto, a eficiência de separação de R6 em relação ao PA foi significativamente maior 

nos ciclos 1 (241,7%), 2 (100%), 3 (82,1%), 4 (70%) e 5 (67,7%). Da mesma forma, a 

eficiência de separação de R17 em relação ao PA foi maior nos ciclos 1 (272,7%), 2 

(91,7%), 3 (112,5%), 4 (75,9%) e 5 (90%). No caso de R18, a eficiência de separação em 

relação ao PA foi superior nos ciclos 1 (485,7%), 2 (130%), 3 (121,7%), 4 (88,9%) e 5 

(90%), apesar da redução de eficiência devido ao potencial entupimento e degradação do 

revestimento (RGO) ao longo dos ciclos.  

O desempenho superior de R6, R17 e R18 na eficiência de separação da água ao 

longo dos 5 ciclos foi atribuído às variáveis e condições ideais (temperatura, concentração 

de RGO, tempo e pH), que desempenharam um papel crucial em melhorar a estabilidade 

e durabilidade dos revestimentos de tecido. Isso aumentou a resistência dos revestimentos 

ao entupimento, degradação química e desgaste, resultando em uma redução menor na 

capacidade de absorção dos tecidos revestidos com R6, R17 e R18 ao longo dos ciclos 

(67,7%, 90% e 90%, respectivamente), em comparação com o PA. Portanto, as variáveis 

e condições ideais promoveram a estabilidade dos revestimentos de grafeno reduzido 

(RGO) em ambientes desafiadores de água produzida, contribuindo para o desempenho 

consistente de R6, R17 e R18 ao longo de múltiplos ciclos de reutilização em comparação 

com o PA.  

A análise dos ciclos de uso para os tecidos revestidos com R6, R17 e R18 em 

condições ideais de temperatura, concentração de RGO, tempo e pH demonstrou 
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reusabilidade superior e manutenção da eficiência de separação ao longo de 5 ciclos de 

uso, em comparação com o PA. Assim, foi obtido um revestimento mais durável e eficaz 

para aplicações de separação de água produzida a longo prazo, tornando-os escolhas 

promissoras para indústrias e cenários onde a capacidade de exaustão reduzida durante o 

uso, eficiência de separação superior e capacidade de absorção sustentada são 

considerações críticas. 

 

 

Figura 28. Resultados dos ciclos de reusabilidade de teor de óleos e graxas para as 

amostras PA, R6, R17 e R18. 

Fonte: Autor. 

 

 

5. CONCLUSÕES 

 

Neste capítulo, foi observado que o nanocompósito à base de tecido de poliamida (PA) 

desenvolvido num processo químico semicontínuo HP/HT, com redução in situ do óxido 

de grafeno, apresentou resultados promissores visando a aplicação no tratamento de água 

produzida de um campo petrolífero. Os principais resultados obtidos foram: 

 

• A utilização do planejamento fatorial e MSR para otimização das propriedades do 

nanomaterial, mostrou-se altamente eficiente. 
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• Os nanocompósitos PA/RGO apresentaram resultados significativos para ângulo de 

contato (96.2-120.8 (º)), permeabilidade ao vapor de água (10.1-16.9 (mg/cm²h)) e 

teor de óleos e graxas (7-16 (mg/L)). 

• O nanocompósito mostrou-se eficaz na remoção dos contaminantes presentes na água 

produzida. 

• A principal vantagem do nanocompósito PA/RGO foi a elevado eficiência de 

remoção de petróleo, sobre as condições (1,2 mg/mL, 95ºC, pH 4 e 45 minutos), 

apresentou o valor de 7 mg/L para TOG. 

• Outra vantagem, é que este nanocompósito apresentou um ângulo de contato de 

120.8º, sobre as condições (1,2 mg/mL, 95ºC, pH 2 e 45 minutos). 

• Outra vantagem do nanocompósito, é a baixa permeabilidade ao vapor de água (10.1 

mg/cm²h), sobre as condições (1,2 mg/mL, 95ºC, pH 4 e 75 minutos). 

• O desenvolvimento e aplicação destes nanocompósitos de PA/RGO representam um 

avanço promissor para uso em tratamento de água produzida. 

• A importância deste trabalho é promover a escalabilidade e opções econômicas para 

uso comercial dos nanocompósitos PA/RGO. 

• Uma sugestão de estudos adicionais é explorar e prolongar o ciclo de vida útil deste 

nanocompósito, dessa forma ampliar sua aplicabilidade e eficácia industrial. 

• O nanocompósito de PA/RGO, produzido por meio de um planejamento fatorial, 

destaca-se como um nanomaterial promissor no tratamento de água produzida e com 

ênfase na eficiência, sustentabilidade e potencial para enfrentar desafios relacionados 

à disponibilidade e qualidade da água. 
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