Quim. Nova, Vol. 31, No. 8, 2156-2158, 2008

ESTACIONARIAS MONOLITICAS

CONSTRUCAO DE CAMARA DE LUZ ULTRAVIOLETA PARA FOTOPOLIMERIZACAO DE FASES
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COINSTRUCTION OF ULTRAVIOLET-LIGHT CHAMBER FOR MONOLITHIC STATIONARY PHASES PHOTO-
POLYMERIZATION. The assembly of a photochemical reactor with six fluorescent lamps, used for photopolymerizations is

described. This chamber presents a mobile support, allowing the placement of samples at different heights and a safety lock that

interrupts the radiation, if it is opened during operation. The mirrored internal walls avoid the dispersion and non-uniform distribution
of light. There is no high heating because the own character of the used lamps. All parts could be purchased in commerce with less
than U$ 150,00. This reactor was successfully used for monolithic stationary phase photopolymerization.
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INTRODUCAO

Desde que foi percebida uma maior eficiéncia em alguns proces-
sos e reagdes quimicas, quando estes sio provocados por radiagdo
eletromagnética, aumentou-se consideravelmente o nimero de
equipamentos de emissdo de ondas deste tipo vendidos em todo o
mundo. Estes aparelhos incluem desde reatores fotoquimicos, capelas
germicidas até fornos de microondas, que vém sendo utilizados nos
laboratérios. Tal eficiéncia estd relacionada ao fato de que determi-
nados sistemas quimicos podem absorver energia eletromagnética de
forma mais efetiva do que, por exemplo, energia térmica. Entretanto,
os equipamentos de emissdo de ondas eletromagnéticas para labo-
ratério sdo geralmente caros e nem sempre oferecem caracteristicas
desejadas, como dimensdes e poténcia compativeis. Desta forma, a
construcdo de dispositivos alternativos com componentes de fécil
acesso pode tornar-se necessaria.

Este trabalho descreve a montagem de uma camara fotoreatora
para promover fotopolimerizagdo com emissido de luz na faixa do
ultravioleta. A camara foi utilizada na preparacio de fases estacio-
ndrias monoliticas (FEM) no interior de capilares de silica fundida
recobertos com poliacrilato para aplicagdo em eletrocromatografia
capilar (CEC).*®

PARTE EXPERIMENTAL
Materiais

0,70 m? de madeira medium density fiberboard (MDF) de 15 mm
de espessura; 0,25 m? de prancheta MDF de 3 mm de espessura; 0,45
m? de espelhos de 2 mm de espessura; 6 lampadas fluorescentes negras
(UV)de 15 W, Starlux, F15-T8; temporizador eletrdnico Masterclear
TS-EBI (timer digital) com periodo minimo de 1 min de operagao;

*e-mail: marcone.oliveira@ufjf.edu.br

3 reatores (cada um com suporte para 2 lampadas fluorescentes);
micro switch, fusivel de 1,5 A e porta fusivel; parafusos para madeira,
arruelas, porcas, alcas, dobradigas, suportes (pés) de borracha; cola
para madeira, adesivo instantaneo, lixas e verniz; soquetes, conectores
elétricos e abracadeiras para as lampadas, cabo para alimentacéo
elétrica e tomada.

Medidas de emissao das lampadas

As medidas de emissao das ldmpadas foram realizadas em um
espectrofotdmetro UV-Vis (modelo USB 2000, Ocean Optics, USA),
equipado com fibra dptica e detector CCD (1601PC, Shimadzu,
Kyoto, Japan).

Consideracdes sobre a montagem

Para a construcio do reator fotoquimico, € aconselhdvel seguir a
orientacgdo de técnicos especializados, como marceneiro e, principal-
mente, eletricista para montagem de um sistema elétrico seguro.

Pranchas de madeira MDF foram devidamente cortadas,
respeitando-se as dimensdes internas e encaixadas de maneira a nao
permitir a transmisséo de luz para o meio externo. As pegas cortadas
foram coladas e parafusadas para aumentar a resisténcia mecanica
da caixa, 0 que permite que eventuais transportes € manuseios em
geral possam ser feitos com seguranca. As portas foram instaladas
com dobradigas.

Dimensoes internas da cimara

A largura longitudinal permite comportar colunas capilares
estendidas com até 50 cm de comprimento sem a necessidade de
torcdo. Esta configuragdo favorece uma homogénea polimerizacdo
ao longo da coluna. Além disso, as ldmpadas utilizadas possuem
aproximadamente 46 cm de comprimento. Portanto, esta largura foi
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devidamente determinada levando-se em consideracdo o tamanho
das colunas e das lampadas.

A largura transversal de 21,5 cm foi calculada em fung¢do do
nimero de 1dmpadas utilizadas, bem como dos espacos entre elas (6
lampadas x (2,5 cm de diametro + 1 cm de espaco)).

A altura de 16,0 cm possibilita a disposi¢do da amostra em di-
ferentes distancias a partir da fonte de emissdo, além de contribuir
para a dispersdo de calor gerado pelas 1ampadas ap6s algum tempo
em funcionamento.

Caracteristicas das paredes internas

Todas as paredes internas, com exce¢ado da base, foram recobertas
com espelhos de 2 mm utilizando-se cola de madeira. Para o apoio
da amostra, foi feita uma prateleira, também espelhada, com uma
prancha de MDF de 3 mm de espessura. Esta prateleira pode ser
apoiada na prépria base da cdmara ou sobre um macaco mecanico,
permitindo ajustar a distincia entre a amostra ¢ as lampadas. No
caso dos capilares transparentes de silica, € possivel que o material
fotopolimerizdvel seja totalmente exposto a luz sem a necessidade
de gird-lo, como mostra a Figura 1.
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Figura 1. Esquema mostrando diferentes dngulos de incidéncia da luz sob a
solugdo fotopolimerizdvel na se¢do transversal do capilar

Duas portas independentes foram instaladas, sendo uma frontal
mais leve, para manuseio da amostra e uma outra superior, para manu-
tengdo, limpeza e troca de lampadas. A Figura 2 mostra desenho com
as caracterfisticas internas e a Figura 3 mostra a cdmara fechada.
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Figura 2. Reator fotoquimico com as portas frontal e superior abertas, mos-
trando as lampadas e o espago interno disponivel para amostras
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Figura 3. Reator fotoquimico fechado, mostrando a aparéncia externa e
algumas dimensoes

Circuito elétrico

Para o funcionamento das lampadas fluorescentes, s3o necessdrios
reatores elétricos especificos para cada faixa de poténcia. A cdmara
foi montada com trés reatores, sendo um para cada duas lampadas.
Como as lampadas foram instaladas no teto, a melhor posi¢do para a
instalagdo dos reatores foi acima da porta superior, permitindo maior
facilidade na instalag@o elétrica. Desta maneira, as lampadas ficaram
separadas dos reatores pelo espelho e pela tampa de madeira de 15
mm. Para fornecer um ambiente arejado aos reatores, o seu compar-
timento foi perfurado na parte posterior. Uma tampa de MDF de 3
mm foi parafusada a cerca de 3 cm acima dos reatores.

A Figura 4 mostra o esquema do circuito elétrico implementado
na camara, composto por um timer eletronico doméstico, com a fun-
¢do de controlar a chave liga-desliga no tempo desejado, associado aos
trés reatores elétricos em paralelo com suporte para duas lampadas de
15 W cada. Desta forma, o funcionameto de cada uma das seis lam-
padas € independente, sendo possivel conectar um nimero inferior,
caso seja necessdrio. Os reatores, protegidos por um fusivel de 1,5 A,
foram configurados para operar com voltagem em 110 V.

E importante que um equipamento que emita luz com comprimen-
tos de onda na regido do ultravioleta ofereca seguranga ao operador.
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Figura 4. Esquema do circuito de alimentagdo elétrica utilizado na montagem
da camara. F: fase; N: neutro; T: terra; FI: fusivel; MS: micro switch; L1-6:
lampadas fluorescentes
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Em funcgdo disto, entre o timer e os reatores, foi instalado um micro
switch, dispositivo que interrompe a passagem de corrente elétrica,
caso as portas sejam abertas (efeito similar ao de um microondas
doméstico), evitando que o operador seja exposto a radiagdo.

RESULTADOS E DISCUSSAO
Espectros de emissao das lampadas

A Figura 5 apresenta os espectros de emissao de uma lampada negra
e de uma branca, obtidos com auxilio de uma fibra ética e o espectro de
absorgao do reagente fotoiniciador utilizado (Irgacure 819, cedido pela
CIBA, S@o Paulo). O espectro da lampada branca € mostrado apenas
para lembrar que a faixa de comprimentos de onda de emissdo pode ser
alterada em fungdo da obtencdo de lampadas com emissdo compativel
com a faixa de comprimento de onda de absor¢io do material reagente
de interesse. A cAmara configurada para o presente trabalho consistiu
de seis lampadas negras, com faixa espectral de emissdo abrangendo
parte do espectro de absor¢do do fotoiniciador.
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Figura 5. Espectro de absorbdncia do Irgacure 819 dissolvido em tolueno
0,03% (m/v) e espectros de emissdo de uma lampada negra e uma branca,
obtidos da camara

Aplicacio da cAmara na preparacio de FEM

A fotopolimerizagdo das fases estaciondrias foi realizada via
método sol-gel, onde uma solucio na fase liquida denominada sol
contendo um precursor polimérico (metacriloxipropiltrimetoxissilano
- MPTMS), um solvente organico (tolueno), d4gua, catalisador (HCI)
e fotoiniciador perde totalmente sua fluidez, formando um gel.” O
sol foi inserido no capilar pré-tratado e o gel foi obtido através da
fotopolimerizagao in situ.® O processo de fotopolimerizac@o € possivel
gracas a ativacdo de um reagente fotoiniciador, presente na solucéo
monomeérica, que absorve fétons em torno de 370 nm e se rompe,
liberando radicais. Estes dao inicio ao processo de polimerizacio
pela adi¢@o as duplas C=C dos grupos metacrilato presentes nos
precursores poliméricos.’

Amostras de solucio fotopolimerizével foram irradiadas na cima-
ranos capilares. Para a polimerizag@o das colunas, o tempo necessério
foi em torno de 20 min. E importante ressaltar que o aquecimento na
amostra € minimo, quando comparado com camaras de lampadas de
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diferentes naturezas, como as halégenas ou as de vapor de merctrio
a alta pressdo. Com o propdsito de medir o aquecimento gerado no
ambiente, um béquer com dgua e termometro foi exposto a radiacio
da camara por 1 h e a temperatura interna manteve-se inferior a 40
°C. Além disso, a polimerizacio € visivelmente reproduzida para um
determinado tempo de exposi¢ao, fato que nem sempre ocorre com
camaras com lampadas que necessitam de grande tempo de aqueci-
mento para total funcionamento (vapor de mercurio a alta pressao)
ou aquecem excessivamente o ambiente da amostra (halégenas).
Recentemente, Vaz et al. demonstraram a aplicagdo da cimara através
da preparacdo de fases estaciondrias monoliticas fotopolimerizadas,
as quais foram caracterizadas por microscopia eletronica de varre-
dura (MEV) e avaliadas com éxito na separagdo de mistura padrao
contendo tiouréia, propilbenzeno, fenantreno e pireno."

CONCLUSOES

Neste trabalho, foi proposta a constru¢@o de um reator fotoquimi-
co home-made de luz UV equipado com seis lampadas fluorescentes
negras de 15 W de poténcia. Levando em consideracdo todos os cus-
tos, a montagem da cimara ndo ultrapassou a quantia de R$ 300,00. E
importante ressaltar que uma camara comercial importada equipada
com fungdes semelhantes foi cotada em US$ 1,650.00 na mesma épo-
ca da construgdo. Além disto, algumas modificacdes podem ser feitas,
como numero, tipo e poténcia das ldmpadas, geometria e tamanho
da caixa e até janela para observagdo, de acordo com a conveniéncia
e propdsito da aplicagdo desejada para o fotoreator.
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