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Introducao

A extracdo em fase sdlida (SPE) € uma técnica de
preparo de amostra que consiste na utilizacdo de uma
fase sélida (um adsorvente) para extrair o analito de
interesse de uma amostra, posteriormente realiza-se a
lavagem do cartucho para remocéo dos interferentes,
em seguida é feita a dessor¢do do analito. Dentre os
materiais utilizados na SPE tem-se destaque para os
polimeros molecularmente impressos (MIP) e os
materiais de acesso restrito (RAM). Os MIPs
consistem em polimeros que possuem cavidades
seletivas que s&o formadas pela interacdo do
mondmero com a molécula molde.* Apesar de serem
seletivos este tipo de materiais ndo possuem
eficiéncia na exclusdo de macromoléculas. J4 os RAM
sdo materiais que possuem uma superficie hidrofilica
que os tornam eficientes na exclusdo de
macromoléculas.’ Entretanto, possuem a
desvantagem de ndo serem seletivos. Assim sendo, 0
presente trabalho visa sintetizar, caracterizar e aplicar
materiais de acesso restrito combinados com
impressdo molecular para extragdo de acido fdlico
(AF) em leite.

Resultados e Discussao

Foram sintetizados dois polimeros, sendo que um
deles é um polimero hibrido, o qual foi sintetizado pela
polimerizagdo da fracdo organica e inorgénica
concomitantemente, e o outro um polimero do tipo
core-shell, o qual foi sintetizado pela polimerizacdo da
fracdo orgénica e posteriormente da fracdo inorganica.
A sintese de ambos consistiu na utlizacdo do
mondémero acido metacrilico, o agente de ligacao
cruzada trimetilolpropano triacrilato, o agente de
acoplamento  viniltrimetoxisilano, o  precursor
inorganico tetraetoxisilano, o iniciador radicalar 2,2’-
azoiso-butironitrila, o analito AF e como agente
hidrofilico o 3-(glicidoxipropil) trietoxisilano. Os
reagentes utilizados nas sinteses foram os mesmos,
sendo alteradas apenas as etapas de sintese e o
solvente. A caracterizacdo dos materiais foi feita por
FT-IR, andlise termogravimétrica e fluorescéncia de
raio-x. Através dos espectros de FT-IR (Figura 1A) de
ambos os polimeros e de seus intermediérios de
sintese verificou-se que houve a polimerizagcdo tanto
da fracao inorgéanica, devido a presenca de bandas de
ySi-O-Si (1063 cm'l), guanto da orgénica, com poucos
grupos vinilicos residuais, devido a presenca do yC=C
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em 1643 cm™. Na analise termogravimétrica do
polimero core-shell verificou-se que a introducdo da
matriz de silica sobre o polimero organico conferiu
maior estabilidade térmica ao mesmo (Figura 1B). Por
meio das analises de fluorescéncia de raio-x foi
possivel observar que o polimero core-shell e o
Dhibrido possuem 5,13 e 0,27 % de SiO,,
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Figura 1- (A) Espectros de FT-IR (B) analise
termogravimétrica do polimero core-shell.

O melhor pH de adsorcdo do AF foi 1,5, o qual foi
otimizado de modo univariado em batelada rendendo
uma capacidade maxima de adsorcédo 4,64 e 5,84 mg
g' para os polimeros hibrido e core-shell,
respectivamente.

Conclusodes

Por meio dos resultados obtidos verificou-se que
existe uma grande diferenca na composi¢cdo quimica
dos polimeros sintetizados, além de apresentarem
satisfatoria capacidade maxima de adsorcdo. Os
resultados  espectroscopicos de infravermelho
confirmaram a polimerizag&o tanto da fracdo organica
guanto da inorganica. Ensaios de SPE com os
polimeros foram realizados em amostras de leite
enriguecidas com AF. Mediante os resultados
preliminares foi possivel observar melhorais
consideraveis na separacao cromatografica por HPLC,
evidenciando as caracteristicas promissoras dos
polimeros para utilizagdo em etapas de clean-up.
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