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sy PROCEDEU DE PREPARARE A UNEI MEMBRANE
POLIMERICE DIN SOLUTII DILUATE

{57) Rezumat:

Inventia se refera la un procedeu de preparare a unei
membrane polimerice, pentru microfiltrarea si ultra-
filtrarea unor solventi organici. Procedeul conform
inventiei consta din formarea unei solufi de concen-
tratie 1,5...7,5%, prin dizolvarea unei polietersulfone
aromatice, cu greutate moleculara de 15.000 ...35.000,
intr-un solvent aprotic dipolar, contindnd1,1...8,5% in
greutate nanoparticule magnetice, sub agitare la tem-
peratura camerei, dupa care solutia se filtreaza printr-o
sitd metalica, cu dimensiunea ochiurilor de 40 x 40 ym,
se dezaereaza si, din solutia rezultatd, se formeaza o

pelicula cu o grosime de 100..500 pym, care se
imerseaza in cAmp magnetic artificial de 400...40000
Gs, la 30..80°C, intr-un coagulant constituit dintr-o
solutie apoasa de alcooli inferiori 5...50% in greutate,
continand 1,1...8,5% in greutate dioli, timp de 19 min,
dupd care membrana astfel obtinutd se desprinde si
apoi se trateaza prin mentinere intr-un mediu apos sau
alcoolic.
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DESCRIEREA INVENTIEI

PROCEDEU DE PREPARARE A UNEI MEMBRANE POLIMERICE DIN SOLUTII
DILUATE

Inventia se referd la un procedeu de obtinere a unei membrane din polietersulfona,
ce poate fi folositd in procesele de separare cum ar fi microfiltrarea si ultrafiltrarea
solventilor organici.

Sunt cunoscute procedee de obtinere a membranelor din solutii polimerice de
tipul polietersulfonei, destinate operatiilor de separare ca: ultrafiltrarea. microfiltrarea si
nanofiltrarea, constand in prepararea solutiilor polimerice de concentratie 5...15% in
greutate, la temperaturi de 25...55 °C. in solventi aprotici polari. care sunt depuse sub
forma unor pelicule pe placi de sticla. sunt introduse intr-o baie de coagulare continand
apa sau solutii apoase de acid sulfuric, dupd care urmeaza detasarea de pe suportul de
sticla a membranelor formate.

Dezavantajele acestor procedee constau in aceea ca solubilizarea polimerului se
face la temperaturi mai mari ca cea ambiantd, solutiile polimerice se destabilizeaza rapid,
porii membranelor sunt distribuiti neuniform. tar membranele se formeaza numai din
solutii de concentratii medii si ridicate.

Scopul inventiei este de a obtine printr-un procedeu simplu si economicos.
membrane cu permeabilitate uniform repartizatd, care si fie adecvate utilizarii la
microfiltrarea si ultrafiltrarea solventilor organic.

Problema pe care o rezolva inventia este de a stabili parametrii optimi de lucru
astfel incat repartitia porilor membranei sa fie uniforma. utilizand solutii relativ diluate.

Procedeul conform inventiei inlaturd dezavantajele aratate mai inainte prin aceea
ca, la temperatura ambiantd, plietersulfona aromatica, cu masa moleculara cuprinsa intre
15.000 si 35.000 se solubilizeazd sub agitare in amestec 15:1, in greutate, continand si
1.1...8.5 % in greutate nanoparticule magnetice si solventi aprotici dipolari cum ar fi
dimetil formamida, dimetilacetamida, dimetilsulfoxidul de concentratie 1.5...7.5 %, de
preferinta 2,8...4.6 % 1in greutate. dupa care solutia este filtratd pentru indepartarea
eventualelor aglomerari de polimer, printr-o sitd metalicd cu dimensiunea ochiurilor de

40x40 um si se dezaereaza prin sedere la temperatura mediului ambiant timp de 6 ore.
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Din solutia astfel obtinuta se formeaza o pelicula de grosime 100...500 um care este
imersata, in camp magnetic artificial de 400 - 40000 Gs, de preferinta 4000-10000 Gs,
intr-un coagulant constituit din solutie apoasa de alcooli inferiori 5...50 % in greutate, de
preferinta 7...27 %. continand si I,1...8,5 % in greutate dioli la 30...80 °C, de preferinta
30...60 °C si apoi se desprinde mentinandu-se intr-un mediu lichid apos sau alcoolic.

Se dau, in continuare, 4 exemple de realizare a procedeului conform inventiei in
legatura cu figura 1...5 care reprezinta:

Fig.1 a. sectiunea transversala realizata la microscopul electronic cu baleaj cu o
marire de x 500, printr-o membrana polimerica din polietersulfond solubilizata in
dimetilformamida si coagulatd conform exemplului 1;

Fig.1 b, vedere realizatd la microscopul electronic cu baleaj cu o marire de x 500,
pritr-o membrana polimerica din polietersulfond solubilizatd in dimetilformamida si
coagulata conform exemplului 1;

Fig. 2, graficul dependentei volumului porilor de diametrul porilor, pentru o
membrand din polietersulfond solubilizata in dimetilformamida si coagulata conform
exemplului 1;

Fig. 3. graficul dependentei volumului porilor de diametrul porilor. pentru o
membrana din polietersulfond solubilizatd in solubilizata in N-metil pirolidona si
coagulata conform exemplului 2:

Fig 4. graficul dependentei volumului porilor de diametrul porilor. pentru o
membrana din polietersulfona solubilizatd solubilizata in dimetilacetamida si coagulata
conform exemplului 3:

Fig. 5, graficul dependentei volumului porilor de diametrul porilor. pentru o
membrand din polietesulfona solubilizata in dimetilsulfoxid si coagulata conform
exemplului 4.

Exemplul 1. intr-un vas, tip autoclava din sticla de 50 cm’. prevdzut cu agitator,
se introduc 24 g dimetilformamida si 1 g polietersulfond cu masd moleculara 20.000 si se
agita, la temperatura camerei, pana la completa dizolvare a polimerului. Se adaugé apoi
0,2 g nanoparticule magnetice. se continud agitarea. $i dupad obtinerea unei solutii
omogene se filtreaza printr-o sita metalica cu dimensiunea ochiurilor de 40x40 wm pentru

indepartarea eventualelor aglomerdri de polimer. dupa care se lasa in repaos 6 ore pentru
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dezaerare. Din solutia obtinuta se formeaza pe o placa de teflon, cu ajutorul unui raclor, o
peliculd de 250 um, care se imerseaza intr-o cuva de coagulare continand 100g solutie
alcool metilic 15 % in greutate si 15 g propilenlenglicol, in camp magnetic artificial de
7000 Gs, timp de 10 minute. Membrana astfel obtinuta se desprinde si se trece la post
tratare, respectiv extragerea coagulantelor si urmelor de solvent, cu apa la 50°C. Dupa
uscare membrana se vizualizeaza la microscopul electronic cu baleiaj pentru stabilirea
microstructurii conform figurii 1. La o marire de x500 se evidentiazd o structura
asimetrica cu grosimea stratului activ mai mica de 0,5 um si grosimea stratului poros de
50 um. compactitatea suprafetei superioare active indicand posibilitatea folosirii
membranei. datoritd dimensiunii relativ reduse a porilor, in procesul de ultrafiltrare a
solventilor. In figura 2 se evidentiaza o repartitie uniforma a dimensiunilor de pori. ceea
ce asigura o separare naintatd a mediului fluid trecut prin membrana, in conditiile
mentinerii unui gradient de presiune relativ constant.

Exemplul 2. Intr-un vas, tip autoclava din sticld de 250 cm®, prevazut cu agitator,
se introduc 145 g N-metil pirolidona si 5 g polietersulfond cu masé moleculard 25.000 si
se agitd, la temperatura camerei, pana la completa dizolvare a polimerului. Se adauga
apoi 1 g nanoparticule magnetice. se continua agitarea, si dupa obtinerea unei solutii
omogene se filtreaza printr-o sitd metalica cu dimensiunea ochiurilor de 40x40 um pentru
indepartarea eventualelor aglomeréari de polimer, dupa care se lasa in repaos 6 ore pentru
dezaerare. Din solutia obtinuta se formeaza pe o placa de teflon, cu ajutorul unui raclor, o
pelicula de 450 um, care se imerseaza intr-o cuva de coagulare contindnd 200g solutie
alcool etilic 15 % in greutate si 15 g etilenglicol, , in camp magnetic artificial de 17000
Gs timp de 10 minute. Membrana astfel obtinuta se desprinde si se trece la post tratare,
respectiv extragerea coagulantelor si urmelor de solvent, cu apd la 50°C. Dupa uscare
membrana caracterizeaza porozimetric, in figura 3 se evidentiaza o repartitie uniforma a
dimensiunilor de pori, ceea ce asigura ultrafiltrarea solventilor organici oxigenati.

Exemplul 3. Intr-un vas, tip autoclava din sticld de 150 cm’, prevazut cu agitator,
se introduc 97 g dimetilacetamida si 3 g polietersulfona cu masa moleculara 30.000 si se
agita, la temperatura camerei. pana la completa dizolvare a polimerului. Se adauga apoi |
g nanoparticule magnetice, se continud agitarea, si dupa obtinerea unei solutii omogene

se filtreazd printr-o sita metalicd cu dimensiunea ochiurilor de 40x40 pum pentru
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indepdrtarea eventualelor aglomerari de polimer, dupa care se lasa in repaos 6 ore pentru
dezaerare. Din solutia obtinuta se formeaza pe o placa de teflon, cu ajutorul unui raclor, o
pelicula de 350 um, care se imerseaza intr-o cuva de coagulare contindnd 100g solutie
alcool propilic 15 % in greutate si 15 g butilenglicol, in camp magnetic artificial de
10000 Gs, timp de 10 minute. Membrana astfel obtinutd se desprinde si se trece la post
tratare. respectiv extragerea coagulantelor i urmelor de solvent, cu apd la 55°C. Dupa
uscare membrana se caracterizeaza prin porozimetrie, in figura 4 se evidentiaza o
repartitie uniforma a dimensiunilor de pori. ceea ce asigurd microfiltrarea solventilor
organici, la un gradient de presiune constant.

Exemplul 4. Intr-un vas, tip autoclava din sticla de 500 cm’. prevazut cu agitator.
se introduc 290 g dimetilsulfoxid si 10 g polietersulfona cu masa moleculara 35.000 si se
agita, la temperatura camerei, pana la completa dizolvare a polimerului. Se adauga apoi 2
g nanoparticule magnetice, se continud agitarea, si dupa obtinerea unei solutii omogene
se filtreazd printr-o sita metalicd cu dimensiunea ochiurilor de 40x40 um pentru
indepartarea eventualelor aglomerdri de polimer, dupd care se lasa in repaos 6 ore pentru
dezaerare. Din solutia obtinuta se formeaza pe o placa de teflon. cu ajutorul unui raclor, o
pelicula de 100 um. care sc imerseaza intr-o cuva de coagulare contindnd 300g solutie
alcool butilic 10 % in greutate si 15 g etilenglicol. in camp magnetic artificial de 13 000
Gs, timp de 10 minute. Membrana astfel obtinuta se desprinde si se trece la post tratare,
respectiv extragerea coagulantelor si urmelor de solvent, cu apa la 40°C. Dupa uscare
membrana se caracterizeaza porozimetric, in figura 5 se evidentiaza o repartitie uniforma
a dimensiunilor de pori, ceea ce asigurd o prin separare prin nanofiltrare, la gradient de

presiune constant, a unor solventi organici.
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REVENDICARE

Procedeu de preparare a unei membrane polimerice pentru filtrarea inaintata a
solventilor organici, cuprinzdnd formarea unei solutii 1.5...7,5 % in greutate. de
preferinta 2.8...4.6 % in greutate de polietersulfona, care se filtreaza pentru indepartarea
eventualelor aglomeréri de polimer. se dezaereaza si se depune pe un suport in vederea
obtinerii unei pelicule de 100...500 um, dupa care se imerseaza intr-o baie de coagulare

si membrana rezultatd se spala si se desprinde de suport. caracterizat prin aceea ca, in

scopul obtinerii unei membrane avand o repartitie uniforma a porilor, la temperatura
ambiantd. polietersulfona cu masa molecularda cuprinsd intre 15.000...35.000 se
solubilizeaza sub agitare in amestec 15:1, in greutate, continand si 1.1...8.,5 % in greutate
nanoparticule magnetice si solventi aprotici dipolari cum ar fi dimetil formamida.
dimetilacetamida. dimetilsulfoxidul, N-metil pirolidona de concentratie 1.5...7.5 %, de
preferintd 2,8...4,6 % in greutate, dupd care solutia este filtrata pengl; ivﬁa—é;‘;értarea
eventualelor aglomerari de polimer. printr-o sitd metalicd cu dimensiunea ochiurilor de
40x40 pm si se dezaereaza prin sedere la temperatura mediului ambiant timp de 6 ore.
Din solutia astfel obtinuta se formeaza o peliculd de grosime 100...500 pm care este
imersatd, in camp magnetic artificial de 400 - 40000 Gs. de preferinta 4000-10000 Gs,
intr-un coagulant constituit din solutie apoasa de alcooli inferiori 5...50 % in greutate, de
preferintd 7...27 %. continind si 1.1...8,5 % in greutate dioli la 30...80 °C, de preferinta

30...60 °C si apoi se desprinde mentinandu-se intr-un mediu lichid apos sau alcoolic.

i



~2010-00478- - ’],g
03 -5 2010

Figuri

Figura | a

Figura 1 b
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