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Sorventes monoliticos tém possibilitado uma maior versatilidade no preparo de amostra em
analises quimicas. Os monolitos podem ser preparados dentro de moldes com alta reprodutibilidade
em diversos tamanhos e formas, e a sua macroporosidade possibilita o fluxo de liquidos pelo seu
interior, resultando em uma alta capacidade de interac3o e alto fator de concentrac¢do dos analitos.!
Monolitos a base de silica possuem alta resisténcia mecanica e facilidade de modificacao,
possibilitando um ajuste fino de seletividade dos sorventes. No entanto, monolitos de silica se
tornam quebradicos e se encolhem significativamente quando apresentam dimensdes maiores que
aquelas produzidas no interior de tubos capilares. Assim, uma estratégia simples e eficiente para a
preparacao desses monolitos para fins de preparacdo de amostra no formato desejado é a
policondensacdo de organossilanos dentro de esponjas.? Neste trabalho foi realizado um
planejamento fatorial 23 para a otimizacdo da sintese de monolitos de silica dentro de esponjas de
melamina para uso em extragdes sortivas com monolito de silica aninhado em esponja (SiMNS, silica
monolith nested in sponge). Para o preparo do SiIMNS, primeiramente, realizou-se o tratamento das
esponjas de melamina com sol. HNOs 1% (v/v). Em seguida, a mistura monomérica com
tetraetoxissilano (TEOS), ureia e polietilenoglicol (PEG-10k) foi preparada em sol. acido acético 10
mmol L7, sendo adicionada dentro de cubos de 1 cm?3 das esponjas pré-tratadas. As esponjas
embebidas com a solugdao monolitica foram submetidas a tratamento térmico a 80 °C por 20 h,
avaliando o volume de TEOS, (350, 425 e 500 uL), massa de ureia (40, 50 e 60 mg) e temperatura de
polimerizagao (60, 70 e 80 °C) em fung¢do da densidade de formagao da estrutura monolitica nas
esponjas. Os SiMNS obtidos foram avaliados por microscopia dptica eletronica, espectroscopia no
infravermelho (1V) e Termogravimetria (TGA).
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Figura 1. Micrografias dpticas de esponjas de melamina antes (a) e apds a formagdo de monolitos de silica (b).

De acordo com a Figura 1, é possivel observar a formacao da estrutura monolitica de silica nos poros
da esponja. Os espectros IV apresentaram sinais em 1113 e 812 cm™, atribuidos a estiramentos
simétricos (Si-O-Si) e assimétricos (Si-OH), respectivamente. Em 3440 cm™ foi registrada uma banda
intensa devido a vibragdo O-H dos grupos silanéis, confirmando o sucesso da policondensacao do
TEOS. As condi¢Oes 6timas para obtencdo do SiMNS foram com 450 ulL de TEOS, 60 mg de ureia e
80 °C de temperatura, resultando em SIMNS com alta drea superficial (>100 m? g) e a maior
densidade massica da estrutura monolitica.
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