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RESUMO

O Poliestireno € um polimero termoplastico muito utilizado na sociedade atual para a
producdo de bens de consumo, descartaveis, eletrodomésticos, informatica, construgéo civil
dentre outros, podendo também ser utilizado para fins biomédicos. A maior parte da producao
industrial atual é realizada a partir de polimerizacdo em solucdo do poliestireno, sendo
necessario controlar a sintese do mesmo para obtencdo de particulas de tamanho adequado. O
presente trabalho teve como objetivo a otimizagdo de uma rota de obtencdo de particulas de
poliestireno através do processo de polimerizagdo em suspensdo sem uso de emulsificantes,
utilizando o método de planejamento fatorial de experimentos. Para isso foram utilizados
como fatores, a temperatura de sintese variando em 60 °C e 80 °C e o volume de monémero
em 8 mL e 16 mL. As alteracOes realizadas foram avaliadas por Microscopia eletronica de
Varredura que mostrou o formato esférico das particulas, a analise de distribuicdo
granulométrica a laser demonstrou que o tamanho étimo de particula ocorreu a 80 °C e 8 mL
de mondmero com tamanho de particula médio de 610 + 40 nm. A analise dos efeitos do
planejamento fatorial 22 demonstrou que o volume de mondmero € o fator com maior
influéncia para o aumento do tamanho de particula. Com a analise de FTIR foi possivel
determinar a composicdo quimica do poliestireno, com a andlise de TGA foi possivel
determinar a temperatura de degradacdo de 438 °C e a partir da analise de DSC foi possivel

determinar a temperatura de transicao vitrea do poliestireno das particulas formadas.

Palavras Chave: Poliestireno, Planejamento fatorial de experimentos, emulsdes.



ABSTRACT

Polystyrene is a thermoplastic polymer widely used in today's society for the production of
consumer goods, disposables, home appliances, computers, construction, among others. It
can also be used for biomedical purposes. Most of the current industrial production is carried
out from polymerization in polystyrene solution, being necessary to control the synthesis to
obtain particles of adequate size. The present work had the objective of optimizing a route of
obtaining polystyrene particles through the suspension polymerization process without the
use of emulsifiers, using the experiment factorial planning method. For this purpose, the
synthesis temperature was 60 ° C and 80 ° C and the monomer volume was 8 mL and 16
mL. The changes made were evaluated by Scanning Electron Microscopy, which showed the
spherical shape of the particles. The laser particle size distribution analysis showed that the
optimum particle size occurred at 80 ° C and 8 mL of monomer with a mean particle size of
610 £ 40 nm. The analysis of the effects of 22 factorial design showed that the monomer
volume is the factor with the greatest influence on the increase of the particle size. With the
FTIR analysis it was possible to determine the chemical composition of the polystyrene, with
the TGA analysis it was possible to determine the degradation temperature of 438 ° C and
from the DSC analysis it was possible to determine the glass transition temperature of the

polystyrene of the formed particles.

Keywords Polystyrene, Factorial planning of experiments, emulsions.
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1. INTRODUCAO

O Poliestireno € um polimero termoplastico muito utilizado em todo o mundo, sendo o
quinto termoplastico mais consumido em todo o mundo, correspondendo a cerca de 7,8 %
do consumo de termoplésticos em todo 0 mundo, podendo ser utilizado para producéo de
bens de consumo, descartéveis e para fins biomédicos (JACQUES, 2010).

A producdo do poliestireno em escala industrial é realizada por polimerizacdo em
suspensdo, que é um método muito utilizado, pois garante maior controle da temperatura,
menor efeito da viscosidade e maior homogeneidade das condi¢bes de polimerizacédo
comparada a em massa, condicdes estas, que viabilizam a utilizacdo para fins bioldgicos
(DEUSDARA, 2012).

Para os fins bioldgicos, é necessario que o polimero formado apresente elevado grau
de pureza, a fim de que seja mais biocompativel e para isso propde-se a realizacdo da
polimerizacdo em suspensdo do poliestireno sem a utilizacdo de emulsificantes e

surfactantes, obtendo particulas de tamanhos micrométricos e manométricos.

Loiola e colaboradores descreveram um método de producdo de particulas de
poliestireno por via livre de emulsificantes, ja utilizados por autores como Sem (2004) e
Dumont (2016). O trabalho em questéo tem por objetivo realizar a otimizagdo da rota de
sintese de particulas de poliestireno livre de emulsificantes utilizando o método de
planejamento fatorial de experimentos 22 utilizando como fatores a temperatura e o
volume de monbémero, utilizados em dois niveis a fim de se determinar qual fator possui

maior influéncia sob a distribuicdo do tamanho de particulas e seu tamanho médio.
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2. OBJETIVOS

2.1. OBJETIVOS GERAIS

Sintetizar e caracterizar particulas de poliestireno por rotas livres de emulsificantes e
surfactantes e determinar os efeitos dos parametros de temperatura e volume de monémero na
distribuicdo do tamanho de particula a partir do método de planejamento fatorial de

experimentos.

2.2. OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Propor uma rota de sintese de particulas de poliestireno livre de emulsificante e de
surfactante;

e Sintetizar as particulas de PS em solugdo aquosa utilizando o monémero de estireno
COMO precursor;

e Otimizar rota de sintese para obtencdo de menor tamanho das particulas a partir de
planejamento fatorial experimental 22,

e Determinar a influéncia da temperatura e do volume de mondmero no tamanho das
particulas;

e Separar as particulas de acordo com seu tamanho;

e Caracterizar as particulas produzidas quanto ao tamanho, morfologia e composicao.
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3. REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1. POLIESTIRENO

O poliestireno € um polimero termoplastico semicristalino que possui em sua
composicdo apenas carbono e hidrogénio, possuindo a estrutura quimica de acordo com a
Figura 1 (PORTO, 2018).

Figura 1 - Estrutura quimica da unidade de repeticédo do poliestireno.

|
|
cC—C

L||Jn

H H

Fonte: (PORTO, 2018)

O monbémero de Estireno ocorreu em meados de 1786, por Newman, que, isolou o
mesmo, a partir da destilacdo do ambar, uma resina sélida obtida de arvores da Califérnia e do
Oriente. A primeira polimerizagdo do estireno foi realizada por E. Simon em 1839, obtendo
um composto sélido a partir do estirol, uma resina capaz de formar gomas. A partir da
descoberta do cragueamento do etilbenzeno e da descoberta de inibidores de polimerizacéo,
foi possivel realizar a producdo do poliestireno em escala industrial. A primeira planta
industrial de poliestireno a operar foi na Alemanha em 1930, que hoje faz parte da BASF. No
Brasil, a primeira planta a operar foi em 1949, em S&o Paulo pela Bakol S.A. Atualmente o
poliestireno é o quinto termoplastico mais consumido no mundo e no Brasil € produzido pelas
empresas Dow, BASF e Videolar-Inova (JACQUES, 2010).

Possui como caracteristicas principais o baixo custo, elevada resisténcia a alcalis e acidos,
baixa densidade e absor¢do de umidade, com uma temperatura de transicao vitrea de 100 °C

e, quando isotatico, uma temperatura de fusdo de 220 °C, sendo amplamente utilizado para
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fabricacdo de copos descartaveis, embalagens para cosméticos, escovas, dentre outras
(RODA, 2011).

Uma caracteristica importante na utilizacdo do poliestireno como biomaterial é a
capacidade de formar estruturas ocas, garantindo maior area superficial e menor densidade,
essas estruturas permitem o transporte controlado de drogas, podendo ser utilizadas como
recobrimento polimérico biocompativel em tratamentos de hipertermia magnética e de
liberacdo controlada de farmacos (NANDIYANTO, 2012).

O poliestireno pode ser obtido a partir da polimerizagdo do monémero de estireno em

solucdo aquosa, utilizando perdxidos como iniciadores de reacdo. Conforme observado na
Figura 2 (FOGACA, 2017).

Figura 2 - Esquema de reacéo de polimerizacdo de estireno

H>
4 HC =CH:\ H_-C
C
n
n P.T )
Catahzadores
S5 >y

Eztiréno Pohestwreno

Fonte: (FOGACA, 2017)

As ligacGes pi dos carbonos da cadeia principal da molécula de estireno sao rompidas,
mantendo uma ligacdo simples, e realizando outras duas ligacBes simples com outras

moléculas de estireno, formando o poliestireno (FOGACA, 2017).

A velocidade da reacdo de polimerizacdo do estireno possui diversos parametros que
devem ser controlados sendo eles: o tipo de polimerizacdo, concentracdo e estado fisico dos

reagentes, temperatura, catalisadores e inibidores (SANTOS, et al.).

Quando formado por polimerizagdo em suspensdo o poliestireno apresenta
caracteristicas superiores, tais como propriedade térmica, propriedade tensdo-deformacao e

resisténcia ao impacto (KIM et al, 2012).



15

3.2. POLIMERIZACAO EM SUSPENSAO

A producdo de polimeros termoplasticos emprega diversas vezes 0 metodo de
polimerizacdo em suspensdo, por apresentarem diversas vantagens como: facil remocéao de
calor e controle de temperatura e baixos niveis de impurezas e de aditivacdo no produto final,
sendo este processo apropriado para obtencdo de produtos biotecnoldgicos e médicos
(MACHADO et al, 2007).

Ela permite também maior homogeneidade das condi¢cdes de polimerizacéo
comparada a polimerizagdo em massa e apresenta menor efeito da viscosidade. Porém como
desvantagens apresenta uma maior dificuldade de separacdo do polimero da solucéo
(MACHADO et al, 2007).

Um sistema tipico de polimerizacdo em suspensao apresenta um ou mais mondmeros
insoliveis em &gua, e um iniciador soltvel na fase organica. Uma combinacdo de agitacdo
vigorosa e agentes de suspensdo é responsavel pela dispersdo das fases em uma fase continua.
A agitacdo mecénica é capaz de manter ao mondmero em goticulas que sdo convertidas
lentamente de um liquido com mobilidade alta a uma mistura viscosa e entdo, uma particula
de polimero (DEUSDARA, 2012).

Segundo Brooks (2010) descreve as etapas principais de uma polimerizacdo em
suspensdo, sendo a primeira delas a etapa de iniciacdo. Nesta etapa ocorre a formagédo de

radicais livres, e é composta por duas reagdes principais.

e Primeiramente, ocorre a formacdo de um radical priméario (R) a partir da
decomposicdo térmica de um iniciador (I) que geralmente sdo per6xidos organicos
(BROOKS, 2010).

I—- 2R
e ApoOs esta etapa ocorre a combinagdo do radical livre com uma molécula de monémero

(M), levando a formag&o da cadeia polimérica composta de uma unidade monomeérica
(RM™*),
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R+ M — RM*

ApoOs esta etapa a cadeia polimérica, realiza outras reacdes com mondmeros,

aumentando o tamanho da cadeia (RM,*) sendo chamada de propagacdo da cadeia.
RM* + M — RMp*

ApoOs esta etapa, ocorre a terminagdo da cadeia, podendo ser realizada com a reagdo
entre cadeias poliméricas diferentes, formando uma Unica cadeia (RMp+yR) ou duas
cadeias poliméricas RM, + RM,.
RMy,* + RMy* — RM+:mR
RM,* + RM,* — RM, +RM,

E possivel que se ocorra também a etapa de transferéncia, onde uma espécie
terminadora (T) podendo ser um monémero, um solvente, um polimero, ou uma
espécie capaz de realizar a transferéncia de cadeia. Nesta etapa, a cadeia polimérica
reage com o terminador, tendo a cadeia polimérica terminada e o terminador se torna

um radical (T").
RM, +T - RM,+ T
Estas etapas descritas sdo gerais em todos os tipos de polimerizacdo em suspensao.

Dentre os tipos principais, destaca-se a polimerizacdo em suspensao do tipo pérola,

sendo um método utilizado na polimerizacdo de poliestireno.

Machado et al (2017) descreve que na polimerizacdo do tipo pérola, os monémeros

realizam uma funcdo de solvente do polimero produzido, e as gotas de mondmero

inicialmente estdo num estado de elevada viscosidade e se transformam em pequenas esferas,

neste periodo 0 monémero passa pelas transicoes:

Inicialmente, as gotas se comportam como uma suspensao de liquido em outro liquido,

com uma distribuicdo de tamanho estreita. Durante a etapa intermediéria, a
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distribuicdo do tamanho de particulas se alarga e o controle da aglomeragdo se torna
critico, e isso se deve pela formacdo de uma mistura pegajosa, com um aumento
expressivo da viscosidade da fase dispersa e com a reducédo da velocidade de quebra.
Estabelecendo entdo, um equilibrio entre as taxas de coalescéncia e quebramento,

definindo o grau de estabilidade da suspenséo.

e No ultimo estégio, a coalescéncia cessa e a particula adquire sua forma final, rigida.
No momento em que ndo é possivel o controle da distribuicdo dos tamanhos de
particula, ocorre o chamado ponto de identificacdo da particula (PIP), que separa o

segundo estagio do terceiro.

e A distribuicdo do tamanho das particulas formadas é resultado da distribuicdo do
tamanho das gotas da dispersdo inicial do monémero em &gua. Para garantir uma
distribuicdo do tamanho de particulas e impedir a coalescéncia e a quebra das gotas
durante a polimerizacdo utilizam-se estabilizantes de suspensdo. Em geral, eles séo
formados por uma mistura de polimeros polares com carater hidrofébico e hidrofilico,

simultaneamente.

Para a utilizacdo do poliestireno em fins biomeédicos, é ideal que se realize uma rota de
sintese sem o uso de emulsificantes, visto que eles diminuem o grau de pureza do produto
final obtido.



18

3.3. PLANEJAMENTO FATORIAL DE EXPERIMENTO

As reacdes de sintese de polimeros, em geral, sdo complexas e dependem de diversas
varidveis. As polimerizacbes em suspensdo dependem de temperatura, concentracdo do

monomero, concentracdo do iniciador, agitacdo, tempo de reacdo, dentre outras.

A metodologia classica orienta a realizacdo da analise de cada uma das variaveis de
maneira separada, porém o mesmo demanda muito tempo e é dispendioso, além de néo
considerar os efeitos sinérgicos das varidveis, resultando em uma otimizacdo ineficiente do
sistema (CUNICO, MIGUEL, & ZAWADZKI, 2008).

Uma maneira de realizar a analise desses resultados de maneira rapida e sinérgica é o
planejamento fatorial de experimento, que € um método no qual é possivel investigar os
efeitos gerados a partir da variacdo combinada de niveis dos fatores escolhidos (VILANI &
ALEGRIA, 2006).

Os fatores sdo as varidveis do sistema estudado, os niveis sdo as diferentes condi¢Ges
de operacao dos fatores estudados, e, em geral, sdo identificados em niveis altos (+) e baixos
(). Os efeitos sdo as diferentes respostas obtidas quando se mudam os niveis entre altos e
baixos (CUNICO, MIGUEL, & ZAWADZKI, 2008).

Os efeitos podem ser divididos em efeitos principais e efeitos de interacdo. O efeito
principal é dado pela diferenca média obtida na resposta quando o nivel é alterado. Ja os
efeitos de interacdo sdo calculados pela metade da diferenca dos valores dos efeitos principais
de um fator, nos niveis de outro fator (CUNICO, MIGUEL, & ZAWADZKI, 2008).

Segundo Button (2005), as vantagens da utilizacdo desse método sdo:

e Reducéo do nimero de ensaios sem prejuizo da qualidade da informacao;

e Estudo simultaneo de diversas variaveis, separando seus efeitos;

e Determinacdo da confiabilidade dos resultados;

e Realizacdo da pesquisa em etapas, hum processo interativo de acréscimo de novos
ensaios;

e Selecgdo das variaveis que influenciam um processo com nimero reduzido de ensaios;
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e Representacdo do processo estudado através de expressdes matematicas;

e Elaboracdo de conclusdes a partir de resultados qualitativos.

O planejamento é representado por A, onde k é o nimero de fatores e A o nimero de
niveis. No experimento em questéo utilizou-se o planejamento fatorial 2¥, que utiliza k fatores
em 2 niveis (VILANI & ALEGRIA, 2006).

O método foi o escolhido por ser atil em estagios iniciais do trabalho experimental
cujo numero elevado de varidveis a serem investigadas. Além disso, é Util para determinar o

namero minimo de experimentos a serem realizados para que se obtenha resposta relevante.
3.4.0 CANCER

Uma das aplicaces do Poliestireno é para encapsulamento de particulas magnéticas

para utilizacdo em tratamentos de hipertermia magnética, para tratamento de cancer.

Cancer é uma doenca multifatorial e que afeta praticamente todos os 6rgdos e tecidos,
sendo o principal problema de saide publica mundial. Também pode ser conhecido como
Neoplasia maligna (MARRA, 2017).

Neoplasia pode ser explicada como proliferacdes locais de clones celulares cuja
reproducédo foge ao controle normal, e que tendem para um tipo de crescimento autdbnomo e
progressivo, e para a perda de diferenciacio (CORREA, 2000). Esse fendmeno pode ocorrer
como consequéncia de alteracbes de genes e proteinas responsaveis pela regulacdo da

multiplicacdo e diferenciacédo celular.
O Instituto Nacional de Cancer (INCA, 2017) descreve as causas de cancer:

“[...] as causas do cancer sdo variadas, podendo ser externas ou internas ao organismo,
estando ambas inter-relacionadas. As causas externas relacionam-se ao meio ambiente
e aos habitos ou costumes proprios de um ambiente social e cultural. As causas
internas sdo, na maioria das vezes, geneticamente pré-determinadas, estdo ligadas a

capacidade do organismo de se defender das agressdes externas. Esses fatores causais
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podem interagir de véarias formas, aumentando a probabilidade de transformacGes

malignas nas células normais.”

Existem diversas classificacbes das neoplasias, sendo elas: Pelo comportamento
clinico (maligno e benigno), pelo aspecto microscopico e pela origem da neoplasia, sendo
pelo comportamento clinico a mais comum (SCHNEIDER & BASTOS, 2018).

Neoplasias benignas sdo neoplasias que crescem de maneira localizada, circunscrita.
Né&o sdo letais nem causam transtornos ao hospedeiro, podem evoluir despercebidas por muito
tempo. Ja as malignas sdo as que possuem um crescimento muito acelerado, infiltram tecidos
vizinhos e sofrem metéstase, provocando perturbaces homeostaticas graves que podem levar
a morte (SCHNEIDER & BASTOS, 2018).

Em linhas gerais, o crescimento de neoplasias benignas é mais lento que o de
neoplasias malignas, porém o crescimento tumoral depende de outros fatores além do tipo de
neoplasia, como o suprimento hormonal e sanguineo (SCHNEIDER & BASTOS, 2018).

Com o objetivo de curar os pacientes e/ou aumentar a qualidade de vida de pacientes
quando a cura ndo € possivel, sdo desenvolvidos diversos tratamentos, sendo 0s mais comuns,

as quimioterapias e as radioterapias.

Quimioterapia € um método de tratamento de doencas de origem bioldgicas, utilizando
agentes quimioterapicos, que sdo compostos quimicos. Quando é realizada para tratamento de
neoplasias malignas é chamada de quimioterapia antineoplasica ou antiblastica. Pode ser
realizada com um ou mais agentes quimioterapicos, sendo a poliquimioterapia (com mais de
um agente quimioterapico) mais eficiente, pois é capaz de atingir células em diferentes
estagios de proliferacdo e diferenciacdo celular, através de efeitos sinérgicos das drogas
aplicadas (INCA, 2017).

Os agentes quimioterapicos nao atingem exclusivamente as células neoplasicas,
podendo tambeém gerar danos em células saudaveis, porém os maiores danos sao acarretados

nas células neoplasicas, devido a superexpresséo de enzimas e proteinas (INCA, 2017).
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Devido a superexpressdo protéica e enzimatica de células neoplésicas, os principais
mecanismos de a¢do quimioterdpicos atuam no mecanismo de transcricdo do DNA celular no
local, interferindo nos processos de diferenciacdo e proliferacdo celular tanto de células

neoplasicas como de células normais (INCA, 2017).

Os efeitos terapéuticos e toxicos dos quimioterapicos podem ser observados ao longo
do tempo e dependem do tempo de exposicdo e da concentracdo do agente. Na Tabela 1 é
possivel perceber alguns dos efeitos toxicos das quimioterapias ao longo do tempo de

exposicao aos agentes quimioterapicos.

Tabela 1 - Efeitos toxicos dos quimioterapicos ao longo do tempo de exposi¢éo

Precoces (de0 a3 Imediatos (de 7 a 21 dias) Tardios (meses) Ultra-Tardios (meses
dias) Ou anos)
e Nauseas Mielossupressao Miocardiopatia Infertilidade
e \VOmitos granulocitopenia devido aos Carcinogénese
e Mal Estar plaquetopenia antracicliclos e Mutagénese
e Adinamia anemia outros Distdrbios do
e Artralgias Mucosites Hiperpigmentagdo crescimento em
e Agitacdo Cistite causad_a.pela criancas
e Exantemas hemorrégica bleomicina Sequelas no
e Flebites devido a Imunossupressao sistema nervoso
ciclofosdamida Neurotoxidade Fibrose/ cirrose
Imunossupressao causada pela hepética devida

Potencializacéo
dos efeitos das
radiacOes devida a
actinomicina D, a
adriamicina e ao

vincristina, pela
vimblastina e pela
cisplatina
Nefrotoxicidade

ao metotrexato

devido A cisplatina
5-fluoruracil

Fonte: (INCA, 2017).

A radioterapia, por sua vez, € um método que emprega feixes de radiacdo ionizante
que levam a destruicdo de células neoplasicas. Segundo a Fio Cruz (2017), radiacGes
ionizantes sdo ondas eletromagnéticas capazes de levar a ionizacdo (saida de elétrons e
mudanga conformacional) de atomos e moléculas. Essas radia¢cbes quando em contato com
tecidos bioldgicos, levam a hidroélise de moléculas de agua e ruptura de cadeias de DNA. Uma

dose de radiagdo é aplicada em uma regido que circunda o tumor por um determinado tempo,
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buscando erradicar as células neoplésicas, sem causar danos as células vizinhas (Fio Cruz,
2017).

Os efeitos da radioterapia podem ser imediatos ou tardios, sendo os imediatos:
anovulacdo ou azoospermia, epitelites, mucosites e mielodepressdo (leucopenia e
plaguetopenia). J& os efeitos tardios sdo: atrofias e fibroses. Esses efeitos podem ser

potencializados caso sejam administrados quimioterapicos simultaneamente (INCA, 2017).

Para minimizacdo dos efeitos colaterais de quimioterapias e radioterapias, pesquisas
tém sido realizadas para desenvolvimento de um tratamento alternativo conhecido como

hipertermia magnética.

3.5. HIPERTERMIA MAGNETICA

A hipertermia é o tratamento clinico para doencas malignas, no qual os tecidos
tumorais sdo aquecidos por agentes externos a temperaturas de no minimo 40 °C e mantidas
por um longo periodo de tempo (SILVA ET AL, 2016).

Diversas técnicas de hipertermia vém sendo utilizadas como, por exemplo, fluidos
magnéticos, emissao de microondas, porém estas técnicas levam ao aquecimento excessivo no
local, causando a morte de células normais além das tumorais. Com o desenvolvimento da
fisica das particulas desde a década de 80, a hipertermia tem sido estudada, especificamente a
técnica de particulas magnéticas (SILVA ET AL, 2016).

O mecanismo de acdo das particulas magnéticas pode ser das seguintes formas:

o As particulas sdo injetadas no tecido de origem a partir de agulhas, ou sdo conduzidas
pelo sangue através de campo magnético externo. Apds a chegada ao tecido
neoplasico em questdo, a regido é exposta a um campo magnético alternado externo,
que faz com que as moléculas comecem a vibrar, levando ao aquecimento da regido
local, conforme mostrado na Figura 3 abaixo. O campo magneético deve ser
controlado, pois particulas podem alcancar a temperatura de 57 °C, que € letal a
células saudaveis do individuo. O ideal é que se alcancem temperaturas entre 43 °C e
45 °C (VASCONSELOS, 2011).
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Figura 3 - Esquema mostrando o procedimento geral do tratamento de hipertermia magnética, por via

endovenosa.

TRATAMENTO FOR HIPERTERMIA MAGHNETICA

Injecio das Concentracdodas
nanoparticulas nanoparticulas
magnéticas magnéticas no tumaor

F ’
i y

ra N ol Py

)))!«( W:

| | |
Aplicacdodo campo _
magnético alternado Aquecimento

y \
Morte da células turnorais |

Fonte: (FERREIRA, 2013)

As particulas também podem ser usadas como sistema de liberacdo de drogas,

juntamente com o tratamento de hipertermia magnética. Neste caso, durante a vibracdo

das particulas, drogas vao sendo liberadas com a funcdo de tratar a regido local e

evitar a rejeicdo do material pelo sistema imunolégico (VASCONSELQOS, 2011),

como demonstrado na Figura 4.
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Figura 4 - Esquema representando um carreador de farmacos magnético.

. CARREADOR DE
FARMACO MAGNETICO

—
“ Famaco A
’ Transporte promovido Tumor
pelo campo magnético
extemo
Nanoparticula Magnética

:“__ D

Liberagdo promovida pelo

‘ campo magnético
altemado

Fonte: (FERREIRA, 2013)

O tamanho das particulas possui papel relevante durante a hipertermia, pois de acordo
com Shubaye e colaboradores (2009), a biocinética postula que as particulas para usos
biomédicos deve apresentar dispersdo de particulas entre 10 nm e 200 nm, devendo ser maior
gue 10 nm para que ndo ocorra a depuracao plasmatica, ou seja, a retirada de substancia da
corrente sanguinea pelos rins e deve ser menor que 200 nm para que ndo ative a resposta
imune do sistema imunoldgico (SHUBAYE, PISANIC, & JIN, 2009).

Elas devem apresentar algumas caracteristicas, que sdo essenciais para 0 emprego
como indutores de hipertermia que séo elas: biocompatibilidade, alto nivel de acumulagédo no
tumor alvo e efetiva absorcdo de energia do campo magnético alternado para sua utilizagéo
com agentes indutores de hipertermia (FERREIRA, 2013).

As particulas sdo feitas em material ferromagnético, sendo a magnetita o principal
componente, porém essas particulas ndo sdo biocompativeis, necessitando de ter sua
superficie modificada e isto é feito a partir de encapsulamento com revestimentos

biocompativeis, assim como demonstrado na Figura 5 (FERREIRA, 2013).
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Figura 5 - Esquema de nanoparticula magnética revestida com capsula de material biocompativel.

Nanoparticula magnética (hanoima)

\ Material de revestimento biocompativel

Fonte: (POLLETO, 2009)
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4. MATERIAIS E METODOS

4.1. MATERIAIS

Para a realizacdo dos experimentos foram utilizados os seguintes reagentes adquiridos
da empresa Sigma- Aldrich: Monémero de estireno PA (90 % de pureza), Hidroxido de sodio
PA (98 % de pureza), para lavagem do monémero e iniciacdo da sintese, Persulfato de sédio
PA (98 % de pureza), como iniciador da polimerizacédo e Isopropanol (98 % de pureza) para
lavagem do produto final obtido, agua destilada, para lavagem do monémero e como meio

para a realizacdo da sintese e nitrogénio gasoso grau 5.0 analitico adquirido da White Martins.

4.2. PLANEJAMENTO FATORIAL 22

O método de planejamento escolhido para o presente trabalho foi o planejamento 22,

gue apresenta apenas dois fatores em dois niveis, sendo realizado em 4 combinagdes.

Os fatores escolhidos foram a temperatura, com os niveis 60 °C e 80 °C, e o0 volume
de mondmero, com os niveis 8 mL e 16 mL, representando duas concentracdo diferentes uma
vez que o volume de agua se manteve inalterado. A resposta escolhida foi o tamanho do
didametro médio das particulas. A partir dos fatores determinados foi possivel estabelecer uma
matriz de planejamento que esta demonstrada na Tabela 2.

Tabela 2 - Dados do experimento fatorial

Temperatura Volume do Monbémero

60 °C 80 °C 8 mL 16 mL

Fonte: Proprio Autor
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4.3. SINTESE DAS PARTICULAS DE POLIESTIRENO POR ROTA LIVRE DE
EMULSIFICANTES

O método utilizado foi baseado no meétodo realizado por Loiola e colaboradores
(LOIOLA, 2008).

Foi realizada uma lavagem inicial do mondmero para retirada do estabilizante
4-tert-butylcatechol. Uma aliquota de 210 mL do mondémero foi lavada com 200 mL de
Hidroxido de s6dio (NaOH) 0,1 mol.L-1. A lavagem foi realizada em funil de separacdo de
200 mL por trés vezes e lavada por 3 vezes com agua destilada para retirada completa do

hidroxido de sddio residual.

Em um baldo de trés vias de 250 mL, uma aliquota de 140 mL de agua destilada (H,O)
foi aquecida a uma temperatura de 60 °C ou de 80 °C, conforme demonstrado na Tabela 3,
por 60 minutos, sob fluxo constante de nitrogénio gasoso e com agitacdo constante (agitador
magnético com aquecimento IKA; HS 7). Em outra via do baldo um condensador Graham foi
utilizado, para manter o sistema sob refluxo evitando a evaporacdo de solventes. Na terceira
boca foi utilizada uma rolha para isolamento e abastecimento do sistema. Esta etapa foi
realizada para a retirada de oxigénio dissolvido na &gua.

Simultaneamente, o volume de 8 mL ou de 16 mL, determinado para cada amostra de
monomero lavado, segundo mostrado a Tabela 3, foi aquecido para evitar a formacgédo de
pontos quentes no reator de polimerizagéo e, entdo, foi adicionado no baldo formando uma

suspensdo juntamente com a agua destilada. A suspensdo foi agitada a 1500 rpm por 60

minutos.
Tabela 3- Concentragdes utilizadas para as sinteses de PS
Amostra Temperatura °C Volume mondmero Massa Iniciador  Centrifugacéo
(mL) C)) (rpm)

A 60 16 0,050 1200
B 60 8 0,025
C 80 16 0,050 1200 + 14000
D 80 8 0,025 1200 +14000

Fonte: Préprio Autor
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Uma solugdo do iniciador de polimerizacdo persulfato de potassio foi preparada
utilizando-se a razdo molar monémero:iniciador de 1:0,0013, em 100 mL de agua destilada e
foi aquecida previamente. Entéo a solucdo de iniciador foi adicionada a suspenséo e o sistema
foi mantido por 4 horas. Apo6s este periodo, o fluxo de nitrogénio foi desligado e o sistema se
manteve isolado, sob agitacdo e temperatura constantes por 24 horas. Apos este periodo o
sistema foi desligado e entdo as particulas foram submetidas a um processo de separacdo por

filtracdo e centrifugacdo. O procedimento realizado esta demonstrado na figura 6.

Figura 6 - Esquema de Sintese do poliestireno

Monémero Solucéo de
Puro Perssulfato
de sédio

Fonte: Proprio Autor
4.4, ROTA DE SEPARAQAO DAS PARTICULAS

Apbs a sintese, a suspensdo foi filtrada em papel de filtro faixa azul adquirido da
empresa Unifil, e o filtrado foi diluido em isopropanol na proporcdo volumétrica
filtrado:isopropanol de 3:7, utilizando-se tubos Falcon. Estas diluicbes foram submetidas
a centrifugacdo com rotacdo de 1200 rpm por 120 min. Essas duas etapas foram conduzidas

para remocao de possiveis grandes aglomerados

O sobrenadante contendo em suspenséo as particulas produzidas foi centrifugado com
rotacdo de 14000 rpm por 15 minutos em centrifuga Eppendorf 5410. O sobrenadante foi
reservado e o precipitado recolhido foi novamente suspenso em isopropanol, sendo submetido
a Sonicacao (Unigue — USC-700) por 10 minutos, e novamente centrifugado com rotacédo de
14000 rpm por 15 min. Os sobrenadantes foram descartados e o precipitado foi submetido a
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secagem em temperatura ambiente por 72 horas em placas de petri. O procedimento realizado

esta demonstrado nas Figuras 7 e 8.

Figura 7 - Esquema de Purificacdo das particulas

i —> Nanoesferas de poliestireno v

|:> =) Isopropanol

\Fa

"

|I‘l‘\‘|‘

%

CILAS 1090

Fonte: Proprio Autor

Figura 8 - Esquema de purifica¢do das particulas

- Secagem

‘ ) 72 h
|:> @) 2 |:> T=amb

Fonte: Proprio Autor

4.5. CARACTERIZACAO DO PRODUTO

Foram realizados ensaios de distribuicdo granulométrica a laser (Cilas 1090), de uma
aliquota ainda em suspensao, para avaliacao da distribuicdo do tamanho das particulas. A taxa
de obscuracéo prevista foi de 12 % entretanto as obtida foram dependente de cada solugdo. A

suspensdo foi diluida em agua e submetido a ultrassom por 60 segundos antes da leitura.

Apos a centrifugacdo foram realizados os ensaios de Microscopia Eletronica de
Varredura (MEV), no SSX-550 da Shimadzu, para avaliacdo da morfologia das particulas e da
distribuicdo do tamanho. Para a realizacdo do MEV as amostras foram maceradas em

almofariz e aderidas em fita de carbono e metalizadas com ouro em tensdo de 1 kV durante
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1 minuto no Quick Coater SC 701 da Shimadzu, afim de que a amostra se tornasse condutora

evitando a degradagéo do material.

Também foram realizadas andlises de Espectroscopia de infravermelho com
transformada de Fourier (FTIR), modo de reflexéo total atenuada (ATR), no espectrometro IR

Prestige-21 da Shuimadzu, para verificacdo da composic¢éo quimica do produto final obtido.

As analises termogravimétricas (TGA) foram realizadas com 12,180 mg de amostra
em atmosfera de ar com fluxo de 50 mL/min e aquecimento de 10 °C/min, de temperatura
ambiente a 900 °C no DTG-60H da Shimadzu para verificacdo da perda de massa em fungéo

da temperatura.

Andlise de calorimetria exploratoria diferencial (DSC) foram conduzidas no DSC-60
da Shimadzu em atmosfera de nitrogénio com fluxo de 50 mL/min e taxa de aquecimento de
10 °C/min, de temperatura ambiente a 400 °C afim de verificar a temperatura de transicéo

vitrea do polimero.
5. RESULTADOS E DISCUSSOES
5.1. SINTESE DE ESFERAS DE POLIESTIRENO

A montagem do sistema foi realizada em capela de exaustdo, conforme mostrado na

Figura 9.
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Figura 9 - Montagem dos equipamentos para a sintese do Poliestireno

Fonte: Prdprio Autor

Durante a primeira lavagem do monémero com o NaOH, foi possivel perceber que a
parte aquosa adquiria coloracdo rosada, devido a presenca do estabilizante
4-tert-butylcatechol. Nas lavagens posteriores, a parte aguosa permaneceu incolor e o

mondmero adquiriu coloracdo amarelo claro, diferente da coloragéo incolor inicial.

Durante a sintese, foi possivel perceber a saida de bolhas de ar através do condensador
Friedrich indicativo do fluxo de nitrogénio no sistema. Com a adicdo do mondmero de
estireno o sistema passou de transparente para turvo, devido a presenca das goticulas
formadas, também foi possivel perceber a presenga do mondmero em goticulas superficiais de
coloragdo amarelada. Depois de aproximadamente 2 horas da adi¢cdo do iniciador de
polimerizagéo, o sistema encontrava-se com coloragdo branca leitosa intensa, que foi mantida
na suspensdo. A suspensdo se manteve estdvel por trés meses, sem a precipitacdo de
particulas.

Em teste inicial, foi possivel perceber que a centrifugacdo a 1200 rpm por duas horas
se mostrou eficiente apenas para particulas muito grandes, porém a solucdo se manteve com

coloracdo branca intensa, sendo necessario realizar uma centrifugagdo a rotacGes mais altas,
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como a de 14000 rpm, e apOs esta centrifugacdo foi possivel obter um sobrenadante
transparente e precipitado branco. Este precipitado, apds secagem, apresentava granulometria

fina e coloracéo branca intensa.

Na amostra B, a polimerizag&o ndo ocorreu, sendo obtida no final, uma solugéo turva,

com odor de mondémero de estireno, que ndo foi possivel realizar nenhuma anélise de

caracterizacao.

5.2. PLANEJAMENTO FATORIAL 22

A resposta obtida para os fatores determinados estd demonstrada na Tabela 4.

Tabela 4 - Planejamento fatorial 22 para otimiza¢do do tamanho de particula de poliestireno

Amostra Temperatura Volume Diametro médio
Monémero (um)
A - + 11,29 £ 0,04
B - - -
C + + 1,02 + 0,04
D + - 0,61 +0,04

Fonte: Proprio Autor

A partir dos dados obtidos nas Tabelas 1 e 5 a representacdo grafica dos efeitos
do modelo foi realizada e estd demonstrada na Figura 10 abaixo.
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Figura 10 - Representacdo Graéfica dos efeitos do modelo de planejamento 22
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Fonte: Proprio Autor

Para analise dos efeitos mais significativos para o sistema, seguiu-se 0 modelo descrito
por Montgomery & Runger (MONTGOMERY & RUNGER, 2013), que estabelece as

equacdes 1, 2 e 3:

Efeito Principal Temperatura = % [D+C—A-—B] 1)
Efeito Principal Volume Monomero = % [A+ C— D — B] (2
Efeito de Interacio dos fatores = % [C+B—D —A] (3)

Utilizando as equac@es 1, 2 e 3, o efeito principal da temperatura obtido foi de -1,1975
+ 0,04, ja o efeito principal do volume de monémero foi de 8,14525 + 0,04 e o efeito de

interacdo dos fatores foi de -1,35 + 0,04.

Apds a analise dos efeitos € necessario determinar o valor da soma dos quadrados por
efeito, a partir do qual € possivel determinar quais valores foram determinantes para o

aumento do tamanho da particula e esse valor é dado pelas equacdes 4, 5 e 6.
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D+C—A—-B]?

$Qr = [T (4)
A+C—-D-B]?
SQvm = % ()
C+B-D-A]?
SQriym = lcxBD-A] (6)

16

Utilizando as equac0es 4, 5 e 6 obtiveram-se os valores de Soma dos quadrados da
temperatura de 5,74 = 0,0016, soma dos quadrados do volume de mondmero de 8,44 + 0,0016

e soma dos quadrados de interacdo dos fatores de 7,29 + 0,0016.

A partir desses dados € possivel inferir que o parametro de volume do monémero €é o
maior responsavel pelo aumento do tamanho das particulas, o que confirma a hipotese
levantada, de que quanto maior for o volume de mondmero no sistema para uma mesma
quantidade de &4gua, maior sera o didmetro médio das particulas formadas. E possivel inferir
também que o efeito sinérgico dos fatores de temperatura e volume de monémero também ¢é

relevante para o tamanho de particulas, confirmando os dados da Tabela 2.

5.3. ANALISE GRANULOMETRICA POR DIFRACAO A LASER

Foram realizadas andlises de distribuicdo granulométrica por difracdo a laser, a fim de
determinar o tamanho das esferas obtidas. Os dados obtidos durante as analises estdo

dispostos na Tabela 5 e no Gréfico 1, Gréafico 2 e Gréfico 3.

Tabela 5 - Resultados Analise Granulométrica

Amostra  Temperatura Volume Obscuracdo Diametro Diadmetro Didmetro  Diémetro

(°C) Monémero % al0% a50 % a90 % médio
(mL) (um) (um) (um) (um)
A 60 16 3 1,01+0,05 4,97+0,03 33,11+0,05 11,29+0,04
B 60 8 - - - - -
C 80 16 17 0,06+0,05 0,26+0,03 3,28+0,05  1,02+0,04
D 80 8 7 0,30+0,05 0,56+0,03 0,98+0,05 0,61+0,04

Fonte: Proprio Autor
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Grafico 1 - Andlise Distribuicdo Granulométrica a Laser Amostra A
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Grafico 2 - Andlise Distribuicdo Granulométrica Amostra C
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Grafico 3 - Andlise Distribuicdo Granulométrica Amostra D
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Né&o foi possivel realizar a analise de distribuicdo granulométrica da amostra B, devido
a baixa temperatura e a baixa concentracdo de reagentes, combinacdo que levou a néo
polimerizacdo, ndo sendo possivel realizar a analise por falta de obscuragdo da amostra. O

procedimento foi realizado duas vezes, porém com o mesmo resultado.

As amostras C e D apresentam menor tamanho das particulas formadas em relacdo a
amostra A e isso se deve ao aumento da temperatura do sistema. Esse aumento pode levar a
uma diminuicdo da viscosidade do sistema, que, para a mesma agitacdo e taxa de
cisalhamento entre a dgua e as gotas dispersas da emulsdo a quebra das goticulas foi

facilitada, resultando em um tamanho menor de particula final.

Este fato é confirmado a partir do Gréfico 1, que mostra que o sistema ndo obteve uma
distribuicdo de tamanho de particulas homogéneo, por ndo haver dispersdo correta da
emulsdo, levando a coalescéncia e floculacdo das gotas da solucdo resultando em uma
dispersdo instavel e com tamanhos finais de particula maiores e dispersos em ampla faixa de
tamanhos de particula. (BOEIRA, MOYSES, & AMORIM, 2015)

Para amostras obtidas a temperatura 80 °C observa-se que a amostra C obteve
tamanho medio de particula maior que a amostra D, com menor concentragdo de monémero.

Isso de deve ao fato de que com maior concentracdo de monémero para um mesmo volume de
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agua, aumenta-se a quantidade de gotas formadas que durante a agitacdo do sistema tem
maior probabilidade de chocarem-se umas contra as outras e ocorrendo o fenémeno de
coalescéncia, que desestabiliza a emulséo e leva a formacéo de particulas de maior tamanho e
ampla faixa de dispersdao (BOEIRA, MOYSES, & AMORIM, 2015).

Este fato é confirmado nos Graficos 2 e 3, onde no Grafico 2 é possivel observar a
formacéo de particulas em ampla distribuicdo de tamanhos, o que diminui a produtividade do
sistema e faz com que o tamanho medio das particulas seja maior, apesar de apresentar
didmetros a 10 % e a 50 % menores que da amostra D, porém por ocorrer o fenébmeno de
coalescéncia com maior intensidade, percebe-se a presenca de particulas de maior tamanho,
ainda que em pouca quantidade. J& a amostra D por ser mais estavel e apresentar menor
coalescéncia das gotas, apresenta dispersdo mais homogénea e maior produtividade em um

tamanho de particula mais centralizado na faixa de 400 nm a 600 nm (+ 40 nm).

Seguindo rotas de sintese proximas, Sem (SEM, 2004) obteve particulas de
poliestireno com variacdo entre 230 nm e 857 nm, Dumont (DUMONT, 2016) obteve
particulas com variago entre 68 nm e 968 nm com tamanho médio de 466 nm ( 318 nm). E
importante ressaltar que o0 método de medicdo do tamanho de particula utilizado pelos autores
foi a contagem do tamanho de particulas a partir de analise da amostra em MEV, o que pode
levar a discrepancia dos resultados obtidos pelos mesmos e os resultados apresentados no

presente trabalho, devido a diferenca de sensibilidade dos métodos utilizados.

Os efeitos da temperatura e do volume de monémero no sistema foram confirmados

matematicamente a partir de planejamento fatorial de experimentos.
5.4. MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA
Foram realizadas analises de MEV somente para a amostra A, pois, ela representa as
condicBes iniciais do modelo proposto e a analise foi conduzida para a observagdo e

comprovacao da morfologia que a rota de sintese é capaz de produzir.

A amostra “A” foi preparada durante o desenvolvimento do procedimento

experimental, sem as etapas de filtracdo, de centrifugacdo a 14000 rpm e sonicagdo e 0s
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resultados das analises do precipitado obtido e do sobrenadante da suspensdo estdo
demonstrados na Figura 11 (a) e (b).

Figura 11 - Imagens obtidas em MEV de particulas de poliestireno da amostra A. (a) escala 50 um (b)
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Na Figura 11 (a) e (b) € possivel observar particulas de formato uniforme com
geometria esferica, porém, possuem distribuicdo larga do tamanho de particula, sendo
observadas particulas de 179 nm a 45 micrémetros. Durante a polimerizacdo, sdo formadas
esferas de diversos tamanhos, sendo necessario realizar etapas de separacdo do tamanho das
particulas, essa separacdo foi realizada por filtracdo seguida de lavagem em isopropanol e
centrifugacdo a 14000 rpm. Porém, devido a amostra A ter sido obtida em procedimento
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inicial, ndo foram realizadas as etapas de filtracdo e centrifugacdo a 14000 rpm e sim a 1200

rpm, o que justifica a dispersdo ndo homogénea das particulas.

Na Figura 11 (b) é possivel perceber melhor a morfologia esférica das particulas,
pois, foram obtidas devido a formacdo de micro goticulas da emulsdo formada pelo
mondmero e a agua durante a sintese. Pode ser percebida também a presenca de material
contaminante, por falta de lavagem adequada, da polimerizacdo, como o iniciador e

mondmero residual.

Com os resultados obtidos foi possivel desenvolver os pardmetros necessarios para a
modificacdo do procedimento experimental, sendo possivel determinar o procedimento final
descrito. Para a determinacdo da distribuicdo do tamanho de particula foram realizadas

andlises granulométricas a laser.

5.5. ESPECTROFOTOMETRIA DE INFRAVERMELHO COM
TRANSFORMADA DE FOURIER

Os resultados obtidos na andlise de FTIR estéo dispostos na Figura 12.

Figura 12 - Analise FTIR obtida para a Amostra D

T T

- 80
- 70
- 60
- 50
- 40
- 30

Transmitancia %

3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Numero de onda/cm-!

Fonte: Proprio Autor



40

Os valores tipicos para anélises de FTIR para amostras de poliestireno estdo dispostos
na Tabela 6 abaixo descrita por Wibawa e colaboradores (2011).

E possivel observar a presenca de quase todas as bandas presentes na tabela, o que
indica a presenca de grupos fenilicos, caracterizados pela presenca de vibrac6es de v C=C-C
conjugado, cujas bandas estdo presentes de forma na banda de 1494 cm™, e que confirmam a
presenca da estrutura da unidade de repeticdo do poliestireno.

As bandas de 450, 650 e 700 sdo bandas correspondentes aos anéis aromaticos
presentes na estrutura da unidade de repeticao.

As bandas presentes em 3030 e 2900 s&o correspondentes aos carbonos secundarios e
terciarios da estrutura da cadeia principal do mero.

E possivel perceber bandas de baixa intensidade, nos comprimentos de onda de 1600 e
1650, que podem representar a presenca de mondmero residual, pois apresentam as duplas

ligagdes presentes na estrutura do estireno — precursor do poliestireno.

Tabela 6 - Atribuicdes das principais bandas FTIR do Poliestireno

Numero de Onda Modo Vibracional associado
3100 v C-H fenilico
3056 v C-H fenilico
3020 v C-H fenilico
2920 v H-C-H fenilico
2848 v H-C-H fenilico
1601 v C=C-C conjugado
1494 v C=C-C conjugado
1443 6 C-H fenilico
1069 0 C-H fenilico
1026 6 C-H fenilico
752 v fenilico
694 v fenilico

Fonte: (WIBAWA, 2011)
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5.6. ANALISE TEMOGRAVIMETRICA

Os resultados obtidos na analise Termogravimétrica do Poliestireno estdo dispostos na
Figura 13.

Figura 13 - Anélise Termogravimétrica Amostra D
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E possivel perceber que a Amostra em questdo apresentou uma perda de massa de
aproximadamente 1 % entre as temperaturas de 100 °C e 300 °C que podem ser atribuidos a
agua residual presente na amostra mesmo ap6s centrifugacdo e secagem. Percebe-se também
perda de massa acentuada entre as temperaturas de 310 °C e 400 °C caracterizando a
degradacdo do polimero e apresentando uma temperatura de degradacdo final de 438 °C,
porém ha uma perda acentuada na temperatura de 425 °C, que se deve a instabilidade
apresentada pela balanca do equipamento. Os valores encontrados estdo em concordancia com
a literatura, Moraes & Botan (MORAES & BOTAN, 2014) obtiveram temperatura de
degradacdo para o poliestireno puro de 445 °C, Dominguini et al, (DOMINGUINI,
P1ZZOLO, POLLA, MARTINELLO, & FIORI, 2014) obtiveram temperatura de degradacéo
de 435 °C para poliestireno puro.
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5.7. ANALISE DE CALORIMETRIA EXPLORATORIA DIFERENCIAL

Os resultados das analises de DSC estdo descritos na Figura 14.

Figura 14 - Analise de calorimetria exploratéria diferencial (DSC) para a amostra D
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Fonte: Proprio Autor

E possivel notar a presenca de um pico exotérmico na temperatura de 109 °C, que representa
a temperatura de transicdo vitrea do polimero, ndo sendo possivel notar a presencga de picos
endotérmicos no mesmo, pois a analise foi realizada até a temperatura de 350 °C, e conforme
ja encontrado, a temperatura na qual o polimero € completamente degradado é de
aproximadamente 438 °C. A Temperatura de transicdo vitrea encontrada nesta anélise é
coerente com resultados obtidos em literatura para o poliestireno puro, Oliveira et al (2013),
obtiveram uma temperatura de transicdo vitrea para o poliestireno puro de 101°C
(OLIVEIRA, 2013), por sua vez, Moraes & Botan (MORAES & BOTAN, 2014) obtiveram
uma temperatura de transicdo vitrea de 107,04 °C para o poliestireno puro, sendo possivel

constatar que o polimero em questdo é poliestireno.
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6. CONCLUSOES

Foram sintetizadas esferas de poliestireno a partir de rota de sintese livre de
emulsificantes em emulsdo estavel 6leo/agua com condigdes 6timas de 80 °C e 8 mL de
Monbmero de estireno. A partir da analise de microscopia de varredura foi possivel verificar a

morfologia esférica das particulas e a dispersdo uniforme das particulas.

A partir das andlises granulométricas a laser foi possivel determinar o tamanho médio
6timo de particulas de 610 £ 40 nm, que ndo era de acordo com o esperado, porém foi
possivel determinar o padrdo de influencia dos fatores temperatura e volume de monémero no
tamanho e distribuicdo do tamanho de particulas. Recomenda-se a analise com as condicdes
Otimas estabelecidas, utilizando agitacdo mecanica, para que com o aumento do cisalhamento

gerado pelas altas rota¢des, que pode levar a tamanhos de particula ainda menores.

A partir da analise dos efeitos do planejamento fatorial 22 foi possivel determinar que
0 volume de mondmero foi fator determinante para 0 aumento do tamanho de particulas.

Recomenda-se a realizagdo de novos experimentos utilizando mais fatores para analise.

A partir das analises de TGA, FTIR e DSC, foi possivel determinar que as esferas
formadas eram de poliestireno e tinham temperatura de transi¢do vitrea de 109 °C e

temperatura de degradacéo de 438 °C.

7. SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Recomenda-se a continuacdo do trabalho utilizando agitacdo mecanica nas condi¢fes
Otimas e em outras temperaturas, a fim de verificar se com o0 aumento da taxa de
cisalhamento provocada pelo aumento da agitacdo, havera diminuicdo do tamanho de

particula.

Recomenda-se também realizar a sintese em condi¢des controladas, utilizando
magnetita solubilizada na fase organica, a fim de que ocorra o encapsulamento da

magnetita, para uso em hipertermia magnética.
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