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INTRODUCAO TGA
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a utilizacao da pré-concentracdo atravées de extracao em fase solida
(SPE), que se caracteriza por ser uma técnica rapida, com baixo consumo
de solvente e com ampla aplicabilidade em métodos padrdes de analise
ambiental. o
O objetivo deste trabalho € obter copolimeros de divinilbenzeno (DVB) e o 200 | a0 w0 0 100 200 | 400 | 600
metacrilato de glicidila (GMA) e divinilbenzeno e metacrilato de remperaiialie Temperatura e
etilacetoacetoxi (AAEM), que tém potencial para serem utilizados como
adsorventes na extracao em fase solida, na forma de microesferas
porosas através de polimerizacao radicalar em suspensao.
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FIGURA 3: (a) Curvas de TGA para os copolimeros obtidos; (b) Curvas de TGA para
0S mesmos copolimeros, mostrando a regido em gque ocorre a decomposicao.

» Embora a temperatura em que a taxa de decomposicao € maxima

METODOLOGIA seja muito semelhante para todos os copolimeros (435 a 440°C), o
. . , L . copolimero DVB-AAEM é estavel atée ca. 230°C, enquanto oS
As microesferas foram obtidas através de polimerizacao radicalar em copolimeros DVB-GMA <50 estaveis até ca.

suspensao na presenca dos solventes organicos tolueno e heptano
CoOmo agentes porogénicos e de peroxido de benzoila como iniciador. A
proporcao de fase organica para fase aquosa foi de 1:5 (Tabela 1).

A polimerizacdo foi realizada sob atmosfera inerte com agitacéo MEV
mecanica em um reator colocado em banho de 6leo na temperatura de e
/5°C. Esta temperatura fol mantida por 6 horas e entao a temperatura foi
aumentada para 80°C, permanecendo nessa temperatura durante mais 4
horas. Os polimeros obtidos foram purificados e levados a estufa até
peso constante.

315°C, devido provavelmente as diferencas estruturais dos grupos
funcionais ligados ao metacrilato.
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TABELA 1: Composicao das fases organicas utilizadas nas A m ,;; » P . W Bt
polimerizagoes. s e
DVB GMA AAEM Solventes FIGURA 4: Imagens de MEV das microesferas do copolimero DVB-GMA 100T, de uma
AMOSTRA microesfera e de sua superficie.
(% mol) (%o mol) (% mol) (% massa) oy

DVB-GMA 100T 50 50 0 100T ‘g A C
DVB-GMA 70T 50 50 0 /0T:30H ?& ;
DVB-AAEM 100T 50 0 50 100T
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Obs: DVB-GMA: poli(divinilbenzeno-co-metacrilato de glicidila); DVB-AAEM: _ )
poli(divinilbenzenoco- metacrilato de etilacetoacetoxi); T= tolueno; H=heptano FIGURA 5: Imagens de MEV das microesferas do copolimero DVB-GMA 70T, de uma

N microesfera e de sua superficie.
RESULTADOS E DISCUSSAO

» DVB-GMA 100T e DVB-GMA 70T: po branco
» DVB-AAEM 100T: p6 branco em pequena quantidade e material
granulado de cor alaranjada em grande quantidade
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0,08 FIGURA 6: Imagens de MEV das microesferas do copolimero DVB-AAEM (po6 branco), de

| —— DVB-AAEM (b - , .
T OVB.GMA 707301 007 VBN o) ) uma microesfera e de sua superficie.
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FIGURA 7: Imagem de MEV do copolimero DVB-
AAEM (po de cor alaranjada).
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» Microesferas foram obtidas para todos os copolimeros DVB-GMA 100T

FIGURA 1. Espectro FT-IR para os F'GUI,RA Z:DVEQTXEKA FT-IR para o e DVB-GMA 70T. O tamanho das microesferas varia entre 5 e 20 um.
copolimeros DVB-GMA. cOPOIMETD _ | » Principalmente para o copolimero DVB-GMA 70T, e possivel observar
> DVB-GMA 100T e DVB-GMA 70T (Fig. 1): copolimeros obtidos com particulas muito pequenas sobre a superficie das microesferas, o que

pode indicar que a presenca de heptano no agente porogénico torna o
material mais fragil.

» DVB-GMA 100T e DVB-GMA 70T(Fig. 4 e 5). a superficie das
microesferas apresenta uma certa textura, podendo indicar a presenca
de poros.

» DVB-AAEM(Fig. 6 e 7). observou-se que no caso do po branco trata-se
de microesferas com tamanhos até 5 um, engquanto que o material
alaranjado tem forma indefinida e as particulas tem tamanhos muito

agentes porogénicos de diferentes composicoes sao muito
semelhantes.

» DVB-AAEM (Fig. 2): nao se observam diferencas significativas no
espectro obtido para os pds branco e alaranjado.

» Para todos os copolimeros observa-se 0s sinais referentes ao
estiramento C=0 em 1718 cm?' e entre 1200 e 1100 cm? o

estiramento C-O do grupo ester do metacrilato .
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