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INTRODUCAOQO

A deteccao e quantificacao de compostos organicos no meio ambiente aquatico € um
desafio tanto do ponto de vista cientifico como tecnologico. Embora a presenca destes
compostos em rios € corregos, entre outros meios aquaticos, seja potencialmente
prejudicial a saude humana e dos animais, a concentragao dos mesmos ¢, de forma geral,
muito baixa para poder ser detectada diretamente pelos metodos de analise
convencionais ¢/ou menos dispendiosos. Um metodo para concentrar estes compostos,
facilitando sua posterior detec¢ao ¢ quantificacao atraves de metodos cromatograficos, €
a extracao em fase solida.

O objetivo deste trabalho fo1 a produ¢ao de um copolimero de divinilbenzeno (DVB) ¢
metacrilato de dietilaminoetila (DEAM) na forma de nanoestferas porosas, a partir da
polimerizacao radicalar em miniemulsao na presenca de agentes porogenicos, com boa
capacidade adsorvente para ser usado na extracao em fase solida.

METODOLOGIA

Os copolimeros foram obtidos atraveés de polimerizacao radicalar em miniemulsao na
presenca de um agente porogénico, usando um surfactante nao 10nico (Lutensol) e como
iniciador o persulfato de amonio. Como agente porogenico foram utilizadas misturas dos
solventes tolueno e heptano, cuja composi¢ao variou de 100 a 20% de tolueno..

A estabilidade térmica do material for avaliada através da analise termogravimetrica
(TGA) e, a partir da analise de 1magens de microscopia eletronica de varredura (MEV),
fo1 possivel observar o tamanho ¢ a distribuicao de tamanho das nanoesteras obtidas.

RESULTADOS E DISCUSSAO

®» TGA

Com o objetivo de quebrar a miniemulsiao, obtendo-se materiais livres de surfactante,
agente porogenico ¢ de eventuais residuos de mondmero, apos a polimerizacao, adicionou-
se NaCl a miniemulsao e centrifugou-se o sistema a 4000 rpm. Embora tenha-se obtido
inicialmente a separacao das nanoesferas da fase aquosa, posteriormente nao houve boa
separacao quando se tentou remover o NaCl pela adicao de agua purificada ao sistema. A
Figura 1 mostra dois termogramas do copolimero DVB-DEAM 40T:60H. A uma das
amostras fo1 adicionado NaCl e a outra ndo. Para ambas as amostras, a temperatura de
decomposicao do copolimero ¢ cerca de 500°C. Entretanto, na amostra a que se adicionou
NaCl o residuo apoOs a decomposicao do copolimero ¢ muito maior, indicando que restou
uma grande quantidade do sal misturado ao copolimero apos a remoc¢ao da agua. Por outro
lado, na amostra em que nao houve adicao de sal ocorre maior perda de massa a
temperaturas baixas, indicando volatilizacao de compostos com ponto de ebulicao
relativamente baixo (agua e/ou residuo de monomeros). As demais amostras analisadas
apresentaram comportamento semelhante.
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Figura 1: Termograma da amostra 40 tolueno — 60 heptano com ¢ sem a adicao de NaCl

= MEV

As mmagens de MEV (Figura 2) mostram que na auséncia do agente porogé€nico
nanoesferas com superficie lisa foram obtidas (Figura 2a) enquanto que na presenca
do agente porogé€nico a superficie das mesmas ¢ bastante irregular (Figura 2b-21),
indicando que houve a formacao de um material poroso.
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Figura 2: Imagens de MEV para amostras obtidas utilizando diferentes composi¢coes do
agente porogenico: (a) sem agente porogenico; (b) 100% tolueno; (¢) 80% tolueno - 20%
heptano; (d) 60% tolueno - 40% heptano; (e¢) 40% tolueno - 60% heptano; (f) 20%
tolueno - 80% heptano. *Imagem obtida a partir da amostra seca. As demais 1imagens
foram obtidas a partir de amostras em que uma gota de miniemulsao fo1 colocada sobre
fita de carbono.

CONCLUSOES

Nanoesteras porosas de divinilbenzeno e¢ metacrilato de dietilaminoetila foram
obtidas com sucesso utilizando-se um surfactante nao 10nico. Entretanto, nao foi1
possivel remover adequadamente o surfactante.
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