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RESUMO (Times New Roman, tam 12)

Foi desenvolvido um sorvente para extracdo de escopolamina de bebidas, baseado na imobilizagdo do polimero poli(metiloctilsiloxano)
(PMOS) em monolitos de silica preparados dentro de esponjas de melamina. A estratégia buscou superar a fragilidade de monolitos de silica
convencionais ao utilizar a esponja como suporte, conferindo resisténcia mecénica ¢ manuseio facilitado. A imobilizagdo térmica do PMOS
aumentou a seletividade e estabilidade térmica do material, conforme evidenciado por espectroscopia no infravermelho e andlise
termogravimétrica. Os monolitos obtidos ocuparam cerca de 87,5% da estrutura da esponja e mostraram-se promissores para aplicagdo em
extracdo em fase microssolida de escopolamina de amostras de bebidas alcodlicas. As etapas de caracterizacdo por BET e MEV e os testes de

extracdo com o material produzido se encontram em andamento.
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Introduciao
A escopolamina ¢ um alcaloide presente em diversas plantas da
familia  Solanaceae, frequentemente associada a efeitos

farmacologicos e toxicologicos. A determinacdo analitica da
escopolamina tem se mostrado relevante, por ser adicionada em
bebidas, de forma criminosa, numa pratica conhecida como “Boa
noite, Cinderela” (1). Devido ao efeito causado mesmo em baixa
dosagem e a presenca de intimeras substincias nas bebidas que
dificultam sua identificacdo, torna-se necessaria uma eficiente
preparagdo de amostra para o adequado isolamento e purificagdo o
extrato.

Sorventes monoliticos hierarquicamente porosos tém se destacado
devido a sua eficiéncia na extragdo e purificacdo de compostos em
amostras complexas. Os monolitos podem ser preparados dentro de
moldes em diversos tamanhos e formatos, com elevada porosidade e
area superficial, resultando em uma alta capacidade de interacdo e
alto fator de concentracdo dos analitos (2).

A silica possui alta resisténcia mecanica e facilidade de modificacao,
possibilitando um ajuste fino da seletividade dos seus sorventes. No
entanto, monolitos de silica sdo frageis e quebradigos quando
empregados com dimensdes milimétricas (3). Uma solucdo recente
tem sido a sintese de monolitos aninhados em esponjas, conferindo
maior robustez ao material. A sintese do monolito ocorre dentro da
estrutura porosa de uma esponja, resultando em um material de maior
dimensdo, com alta resisténcia mecanica, formato ajustavel e
integridade estrutural (3).

Neste trabalho foram sintetizados monolitos de silica dentro de
esponjas de melamina para uso como sorvente em extragdo em fase
microssolida (uUSPE) de escopolamina de bebidas alcodlicas. Para
melhorar a seletividade e eficiéncia do sorvente, foi estudada a
imobilizagdo térmica de um polimero (5), o poli(metiloctilsiloxano)
(PMOS), na superficie e poros dos monolitos de silica — Si(PMOS),
caracterizando estrutural e morfologicamente o material otimizado.

Experimental

Sintese de monolitos de silica dentro de esponjas de melamina

Inicialmente, cilindros de 1 cm de didmetro por 1,5 cm de
comprimento foram tratados com sol. HNOs 1 % v/v. Em seguida, a
solugdo precursora contendo 1,5 mL de tetractoxissilano (TEOS),
0,27 g de ureia e 0,3 g de polietilenoglicol (PEG) 1000 em 3 mL de
acido acético 0,1 mol L' foi gotejada dentro das esponjas. As
esponjas foram entdo submetidas a tratamento térmico a 80 °C por
12 h. Apds este periodo, os monolitos de silica foram lavados com
agua para remocgao de reagentes excedentes e da acidez.

Imobilizagdo termica de PMOS

Para a imobilizag@o polimérica, as esponjas contendo os monolitos
de silica foram adicionadas a uma solugdo de PMOS a 10 % (m/v)
em cloroféormio, e submetidas a agitacdo por 3h a temperatura
ambiente. Em seguida, cada esponja foi isolada para evaporagao total
dos solventes a 25 °C por 24 h. As esponjas secas foram entdo
submetidas a imobilizagdo térmica do PMOS a 140°C por 8 h.
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Resultados e Discussao

A obtengdo dos monolitos de silica aninhados em esponja de
melamina-formaldeido foi confirmada pela analise das esponjas em
esteromicroscopio binocular, Figura 1. Na imagem, as regides
escuras referem-se a ocupagao da esponja pelos monolitos de silica.
A analise por contraste da imagem e conversdo em pixels por
software, indicou uma ocupacdo de 87,5 % do volume da esponja
com silica monolitica.

Figura 1. Imagem ampliada por estereomicroscopio binocular de
monolito de silica aninhado em esponja melaminica.

A efetividade da imobilizagdo do PMOS na superficie e poros dos
monolitos de silica foi avaliada por espectroscopia na regido do
infravermelho, andlise termogravimétrica. A Figura 2(a) apresenta o
espectro de infravermelho dos monolitos de silica aninhados na
esponja antes e ap6s a imobilizacdo do PMOS.
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Figura 2. (a) Espectro de infravermelho e (b) curvas
termogravimétricas dos monolitos de silica e Si(PMOS) aninhados
em esponja melaminica.

Os espectros de infravermelho dos monolitos de silica, antes e apos
a imobilizacdo térmica do PMOS, apresentam como principal
diferenca o presenca dos sinais em 2960 e 2850 cm™, atribuidos ao
estiramento C-H de grupos CH; e CHa, respectivamente, presentes
na cadeia organica do PMOS. Além do aumento da intensidade do
sinal em 1100 cm™' atribuido ao estiramento da ligagdo Si-O-Si da
estrutura da silica e da cadeia polimérica do PMOS. Esses sinais
evidenciam a modificagdo da silica pelo PMOS dentro da esponja.
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As curvas termogravimétricas (TG) da Figura 2(b) indicam uma
maior estabilidade térmica para os monolitos de Si(PMOS) até cerca
de 300 °C, sem perda de massa, devido a mudanca da polaridade do
sorvente. Nos monolitos de silica, os grupos silandis adsorvem agua,
que ¢ perdida entre 60 e 150 °C, seguida da desidroxilacdo da silica
até 450 °C. O evento de perda de massa na curva TG da Si(PMOS)
esta associado a degradac¢ao do PMOS entre 408 ¢ 521 °C.

Os monolitos de silica aninhados na esponja melaminica, com e sem
a imobilizagdo térmica do PMOS, estdo sendo caracterizados por
area superficial BET e microscopia eletronica de varredura nesse

momento e serdo empregados na extracdo de escopolamina de
bebidas.

Conclusoes

Os resultados obtidos até o momento confirmam o sucesso na
preparagdo de monolitos de silica aninhados em esponja melaminica
e sua funcionalizacdo com PMOS. O recobrimento polimérico dos
monolitos de silica dentro da esponja melaminica foi evidenciado por
espectroscopia no infravermelho e analise termogravimétrica,
ocupando quase 90% do volume da esponja. O material obtido
mostra potencial para aplicagdes na extragdo em fase microssolida de
escopolamina de bebidas de forma eficiente. Estudo que se encontra
em andamento.
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