INFORMATIVA N.4

Abbiamo divulgato qualche tempo fa I'informativa n.2, che itlna la domanda di brevetto dal
seguente titolo:

METODO PER LA REALIZZAZIONE DI UN FILTRO IN TESSUT O NON TESSUTO E
FILTRO OTTENUTO MEDIANTE TALE METODO

Vogliamo adesso ritornare su quell’argomento e dare ultespaegazioni e dettagli, che speriamo
possano essere di Vs. interesse.

In particolare, riteniamo di interesse per le aziende le
Performance di una membrana tessile nanostrutturata per lailtrazione dell'acqua
SOMMARIO

Per la rimozione di particelle o agenti patogeni da acque @wii impianti a Bioreattore a
Membrana (MBR) vengono generalmente utilizzate membraneapmicko e I'ultrafiltrazione. |
materiali utilizzati per la realizzazione di tali impiasbno generalmente materiali ceramici o
polimerici piu 0 meno funzionalizzati, quali il polietilenepilipropilene e il polivinilsolfone [1].

Le dimensioni dei pori che si raggiungono utilizzando tali membrated'érdine di 0.02+0.50 um

e sono in grado di garantire la rimozione di particellegbathacro-colloidi e alcuni virus.

| supporti tessili in tessuto non tessuto possono rappresentare uatlereconomica per la
realizzazione di membrane di microfiltrazione, in quanto songadaydi garantire bassi costi per
m? ed elevati flussi [2]. Dall'altra parte perd le memiaessili presentano alcune limitazioni,
come elevata dimensione dei pori (> 1 um), elevata distribuziele dimensioni dei pori intorno
al valore medio e elevata rugosita superficiale. Con questmstudiata realizzata una membrana
nanostrutturata (Brevetto n°® BO2008A000197) in grado di superare ii dietie membrane tessili
commerciali: test preliminari di filtrazione di reflui civhanno mostrato che il sistema potrebbe
essere utilizzato per la realizzazione di impianti MBlbage tessile.
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INTRODUZIONE

L'industria dei non tessuti generalmente considera come nanofibite guenti diametro inferiore
a un micron, sebbene in altri impieghi vengono definite nanofibedleq@aventi almeno una
dimensione minore di 100 nm.

Le nanofibre hanno un enorme potenziale d’impiego — inclusi i mdzanti ad alta efficienza — e
sono state effettuate numerose ricerche sull’uso di queseeditrafini per la filtrazione [3], [4],
[3], [6].

Generalmente, le nanofibre polimeriche sono prodotte mediamedesso di elettrospinning.
Questa tecnica permette di produrre filamenti polimerici zatiihdo forze elettrostatiche. Nel
processo di elettrofilatura, si utilizza un elevato voltagger creare un getto di soluzione
polimerica (o di polimero fuso) caricato elettricamente, éhassiuga (o solidifica) lasciando un
velo di nanofibre di polimero. Un elettrodo e costituito datduzione di filatura e Il'altro é
collegato ad un collettore. Il campo elettrico viene applicaaofiale di un tubo capillare contenente
il polimero fluido. Quando lintensitd del campo elettrico aumelatasuperficie emisferica del



fluido all’estremita del tubo capillare si allunga a formamna forma conica, conosciuta come cono
di Taylor. Allaumentare del campo elettrico, si raggiungevalore critico in presenza del quale la
forza elettrostatica repulsiva supera la tensione supegfidill fluido e un getto caricato di questo
si stacca dalla sommita del cono di Taylor, il solvente ewap®ull’altro elettrodo (messo a terra)
si raccolgono le nanofibre.

L’obiettivo della ricerca sulle nanofibre elettrofilate & doedi esplorare le loro proprieta e di
focalizzarsi sulle migliori condizioni per I'elettrofilaturaeidvari polimeri e biopolimeri nelle
applicazioni che includono membrane multifunzionali, elementi biomédicatturali [7], [8], [9],
[10], membrane traspiranti in tessuto speciali e filtri par separazione delle particelle
micrometriche nell'industria della filtrazione.

Lo scopo é quello di studiare I'efficienza delle nanofibre apglisatuna membrana di non tessuto
dal punto di vista della riduzione della porosita, dal momento cheéogpasametro sembra essere
un limite per la loro applicazione nelle MBR.

PARTE SPERIMENTALE

Il web nanofibroso e stato prodotto utilizzando un prototipo di elettnafdaprogettato e realizzato
da Next Technology Tecnotessile. Un fluido polimerico conduttivo, inepzss di un campo
elettrico indotto tra una siringa e un cilindro collettore (Fidi)ta elettrofilato in modo da ottenere
la deposizione di un web di nanofibre su di un supporto tessile emiale in tessuto non tessuto.

Figure 1 — Prototipo di elettrofilatura progettato e realizzab da Next Technology Tecnotessile

Sono state studiate differenti condizioni di trattamento al dinedividuare quelle ottimali per la

realizzazione del web nanofibroso:

- Concentrazione del polimero tra 1B0%wt

- Distanza tra gli elettrodi tra range 25 cm

- Differenza di potenziale tra 1050 keV

- Flusso di soluzione polimerica tra range 08 ml/min

- Distanza tra le siringhe tra 1224 mm.

Un supporto commercial in polipropilene — FF2007 (Freudenberg, Germama soluzione di

nylon 6 in acido formico sono stati selezionati come matergilig realizzazione della membrana

nanocomposita, che é stata caratterizzata mediante:

- Analisi SEM (Scanning Electron Microscope), realizzatawumstrumento Joel JSM;

- Misure di rugosita, realizzate con uno strumento per la soansbpografica delle superfici,
Altisurf 500.

- Studio delle dimensioni dei pori e della loro distribuzione meeiamalisi porosimetrica
capillare, per verificare il beneficio indotto dal nanoweb.



| test di filtrazione sono stati esequiti utilizzando un fangove@niente da un impianto pilota,
installato presso I'Universita di Berlino, che lavora cofturesintetici. Si assume che le proprieta
dei due fanghi siano simili (le sole differenze possono essere dodifferenze di temperature). |
test di filtrazione sono stati condotti utilizzando una cella ltfafiione a flusso tangenziale, che
simula le condizioni di lavoro della membrana in un modulo planarenseso (Figura 2). Le prove
sono state eseguite fissando la pressione di trans-membrai®y éT046 — 0.65 bar e la velocita di
flusso a 0.2 m/s. La riduzione di flusso viene monitorata finthBtown si raggiunge un valore

costante.
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Figura 2 — Cella di misura a flusso tangenziale

Il flusso critico & stato determinato utilizzando il metodo atinsteép riportato in Figura 3. La cella
di misura viene areata con flusso verticale. Per la detamwne del flusso critico, tutti i dati sono
stati riportati nella stessa scala e il primo flussogoéssi registra un aumento significativo di TMP
durante un singolo step rappresenta il flusso critico (per laafiguit flusso critico € pari a 215

LMH).
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Figure 3 — Determinazione del flusso critico

Le prestazioni delle membrane nanocomposite sono state conframtatgielle ottenute con una
membrana di microfiltrazione convenzionale in polivinilidenfluor(RP¥DF).



RISULTATI E DISCUSSIONE

| parametri del processo di elettrofilatura sono stati defimithodo da ottimizzare la deposizione
del nanoweb sul supporto tessile. | parametri ottimali sono riportéabella 1.

Tabella 1 — Parametri ottimali per la deposizione di nanofire di nylon su TNT

Parametri Valore ottimale
Concentrazione 18
polimero [%wt.]

Distanza elettrodi 9
[cm]

Tensione [kV] 30
Flusso [ml/min] 0.25
Distanza siringhe o4

[mm]
Velocita cilindro
collettore [m/min] 0.23

Le micrografie SEM del nanocomposito mostrano come il nanoweb sianogeneamente
distribuito su tutta la superficie del supporto tessilgFigura 4).
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Figura 4 — Analisi SEM del nanoweb in nylon 6 depositato suna membrana tessile in tessuto
non tessuto mediante elettrofilatura: (a) immagine della querficie (b) immagine della sezione.

Il diametro delle nanofibre sono intorno a 200-250 nm mentre lopgssore del nanoweb é
intorno ai 12 — 18 pm.

Le proprieta meccaniche del nanocomposito sono state studiatéliazando la norma ASTM
D638: un leggero aumento della resistenza a trazione (0.1 MPajl@l’allungamento (5%)
sono state registrate .

Misure di rugosita
L’analisi topografica ha evidenziato che il nanoweb riduce ghificativamente la rugosita del
supporto tessile (Tabella 2).




Tabella 2 — Misure di rugosita per le membrane in TNT rivedte con nanofibre a confronto
con il solo supporto tessile.

Sq -
Campione Latp o2 Valore  pue
medio [um]
[um]
Membrana A 451 5.85
Polimerica B 9.97 12.20
Supporto TNT - 18.40 24.30
Nanocomposito - 3.49 5.10

| parametri riportati nella tabella precedente sono tutti parametri di ampiezza (alcuni sono
riportati nel report EUR 15178 EN). Tutti i parametri sono definiti per confronto con un
piano medio ottenuto mediante il livellamento del piano quadratio medio della superficie
misurata e tramite il centraggio delle altezze intorno alla mdia.

- Sa: media aritmetica della deviazione dalla media.

- Sq: media quadratica della deviazione dalla media.

La riduzione del diametro delle nanofibre permette di rdurre il rapporto pieni/vuoti
aumentando la regolarita della superficie.

Porometria a flusso capillare

L’andamento osservato per la rugosita € confermato anche dalgiudio della dimensione dei
pori: I'elevata densita delle nanofibre nel velo induce ana riduzione delle dimensioni dei
pori, responsabile di un aumento del cut-off rispetto al qoporto tal quale.

Tabella 3 — Dimensione dei pori del supporto tessile @stito con nanofibre a confronto con il

tal quale
, Diametro
Campione medio [um] SD [um]
Membrana
Polimerica 0.29 0.14
Supporto TNT 10.90 0.98
Nanocomposito 0.71 0.59

| risultati ottenuti con la membrana nanocomposita mostrano coméale mezzo filtrante possa
rappresentare una valida alternativa per superare i limiti cheattualmente rendono
inutilizzabili le membrane tessili in impianti di depurazione MBR.

Efficienza Filtrante

Le membrane nanocomposite sono state caratterizzate in modwifizare quale flusso possano
sostenere senza che si verifichino significativi problemi pdircamento. A tale scopo € stato
determinato il flusso critico {) a cui tali dispositivi possono lavorare (Tabella 3).

Tabella 3 — Flusso critico della membrana tessile nanocomptasa confronto con il supporto
in TNT e una membrana polimerica convenzionale.



- Flusso critico — 1,
Campioni [LMH]
Membrana Polimerica 120
Supporto TNT 25
Nanocomposito 75

La membrana nanocomposita permette di lavorare a flussigratetispetto il supporto da solo.
Questo & dovuto a una riduzione nella formazione di biofilm sulla fizipedella membrana
correlata con la riduzione della rugosita del mezzo filtramtgire, anche se il flusso & piu basso
rispetto alla membrana polimerica in PVDF, il permeatasibilmente chiaro.

CONCLUSIONI

E stato dimostrato che un velo di nanofibre consente didurre significativamente sia la
dimensione dei pori, che la rugosita delle membrane teigionvenzionali. Tale risultato
consente di utilizzare tali tessuti in processi di fitazione per cui i TNT convenzionali non
garantiscono prestazioni adeguate.

Anche se le membrane nanocomposite hon sembrano assicurbgestesse performances di
quelle polimeriche, grazie al loro basso costo potrebberssere applicate in impianti da
utilizzare in paesi in via di sviluppo in cui non possono esre sostenuti elevati costi per la
purificazione dei reflui. Quindi, questi compositi pernetteranno di diffondere la tecnologia
MBR con benefici per I'ambiente e le popolazioni.
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