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' Abstract

On-line ATR-FTIR monitoring styrenedivinylben-
zene macro-reticular suspension polymerization

The styrene-divinylbenzene suspension copolymeri-
zation was real-time monitoring by a FTIR sensor
into the reaction media.

Introducéao

A obtencdo de poli(estireno-co-divinilbenzeno) por
polimerizagdo em suspensdo tem sido o principal
método de sintese de suportes poliméricos para 0s
reagentes-suportados.' Os procedimentos emprega-
dos mais frequentemente tem sido realizados com
1% de iniciador (BPO ou AIBN) em 24h de reacéo a
70°C e com a adicdo de um agente de suspensio
(PVA) na fase continua para evitar a coalescéncia
das microgotas da fase organica em suspenso.’
Estas condicGes de tempo e temperatura foram
estabelecidas principalmente por monitoramento off-
line da quantidade dos monémeros residuais. Neste
trabalho realizou-se esta copolimerizacdo com
monitoramento on-line pela introducdo de um
sensor de FT-IR ao meio suspenso, que permitiu
acompanhar as variacdes de concentracdo dos
mondmeros em tempo real.

__ Resultados e Discussdo

A reacdo de obtencdo do poli(estireno-co-
divinilbenzeno) foi realizada a 70°C por 24h, em
suspensao. A fase orgéanica foi constituida pelos
mondmeros (estireno, divinilbenzeno) e o iniciador
(BPO) (1% da soma do numero de mols dos
mondmeros) e o diluente (heptano). Na fase aquosa
foi dissolvido o agente de suspenséo, o poli(alcool
vinilico). O monitoramento em tempo real deste
processo foi realizado por Espectrometria no
Infravermelho por Transformada de Fourier com
Reflectancia Total Atenuada (ATR-FTIR). As bandas
selecionadas para realizar este monitoramento
foram as de deformacéo angular fora do plano do
sistema vinilico dos mondmeros (990 e 910 cm™).

Os resultados obtidos mostraram que a reacao
praticamente se completa em cerca de 16h
(Figura 1). Na literatura normalmente recomenda-se
um tempo de reacéo entre 24 e 30h, quando se usa
BPO como iniciador. Foi possivel se observar ainda
gue a concentragdo dos mondmeros aumentou na
fase dispersa por cerca de 2h apds a adicao dos

mesmos ao meio. Apds este tempo verificou-se uma
diminuicdo gradual dessa concentracdo pelas 14h
subsequentes. Apés este tempo a concentracao dos
mondmeros se estabilizou em cerca de 10% do
valor inicial. Este resultado esta de acordo com o0s
rendimentos obtidos de polimerizacdo (cerca de
90%).
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Figura 1. Grafico tridimensional do espectro de
FTIR em funcdo do tempo da reacdo de
polimerizagdo em suspensdo do estireno-
divinilbenzeno.

Conclusobes

O monitoramento em tempo real da polimerizacao
em suspensédo de estireno-divinilbenzeno deve ser
realizada em um tempo de 16h ao invés das 24-30h
indicada na literatura.
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