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Introdução

As variações nas propriedades físicas de um material
polimérico podem ser explicadas pelo conhecimento deta-
lhado de suas estrutura e microestrutura[1,2].

No estudo da microestrutura a resolução espectral, em rela-
ção ao espectro de RMN de carbono-13[3-7], é muito impor-
tante, ao assinalamento dos tipos de carbono presentes. Assim
quanto melhor definida forem as linhas de ressonância mais
detalhado poderá ser o assinalamento em termos de pênta-
des[5-8]. O principal objetivo deste trabalho é avaliar a
microestrutura de materiais poliméricos atáticos em diferen-
tes formas físicas para determinar o maior número possível de
seqüências de encadeamentos das unidades monoméricas.

Experimental

Foram preparados filmes com o poliestireno (PS) por
diferentes pré-tratamentos físicos: filme vazado (solução
de clorofórmio), filme prensado e filme prensado e resfria-
do rapidamente. Após o pré-tratamento físico de cada ma-
terial, estes foram redissolvidos e avaliados por RMN 13C
em solução e a resolução espectral foi comparada com a do

poliestireno comercial.
Na avaliação do núcleo de 13C, foram utilizadas as condi-

ções padrão no equipamento de RMN, VARIAN  MERCURY
300, freqüência 75,4 MHz, que estão descritas a seguir:
Intervalo de reciclo entre os pulsos -1s,
Pulso de 90°,
Tempo de aquisição: 1,59 s
Número de pontos: 60032

Resultados e Discussão

Durante o desenvolvimento do método analítico para a
determinação dos dez tipos de pêntades do poliestireno, foi
observado que a resposta do material polimérico com rela-
ção à resolução espectral foi melhorada quando se fez o pré-
tratamento físico neste material[1]. O pré-tratamento físico
consistiu na formação de filmes vazados, filmes fundidos,
prensados ou prensados e resfriados. Quando estes filmes
eram redissolvidos para avaliação por RMN 13C em solução
geravam espectros com uma melhor resposta face à resolu-
ção espectral deste material[1]. Observou-se o aumento da
resposta na resolução espectral em análise por espectroscopia
de RMN 13C (em solução) para o poliestireno comercial.
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Conclusões

O pré-tratamento físico propiciou uma melhoria na reso-
lução espectral quando comparado com o espectro do polímero
sem tratamento. Usando as condições padrão no aparelho de
RMN foi possível obter a resolução completa em nível de
pêntades para o carbono aromático 1 do poliestireno obtido
como filme prensado e resfriado rapidamente A melhoria na
resolução espectral permitiu o assinalamento completo das 10
pêntades para carbonos substituídos ou metínicos. O
assinalamento completo em nível de pêntades permitirá ter
um melhor controle de qualidade, com base na espectroscopia
de RMN 13C em solução para o PS.

Agradecimentos

Capes e CNPq, PRONEX.

Referências Bibliográficas

1. Pedroza, O. J. O. - Tese de Mestrado, Instituto de
Macromoléculas Eloisa Mano, Universidade Federal
de Rio de Janeiro (2003).

2. Tonelli, A. E. - NMR spectroscopy and polymer
microstructure. The conformational conection, vch
publishers Inc., New York, (1989).

3. Bovey, F. A. & Miaru, P. A. - “NMR of Polymers”,
Academic Press, New York, (1996)

4. Phan, Q.; Petiaud, R.; Waton, H. and Darricades, M. F. L.
- “Proton and Carbon NMR Spectra of Polymers”,
Penton Press, London, (1991)

5. Edbon, J. R.; Huckerby, T. N. and Senogles, E. - Polymer,
24, 339, (1983)

6. Silva, E. P. and Tavares, M. I. B. - Polymer Bulletin, 41,
307, (1998)

7. Souza, C. M. G.; Pacheco, C. R. and Tavares, M. I. B. - J.
Appl. Polym. Sci., 73, 221, (1999)

8. Fraga, L. A.; Coutinho, F. M. B.; Costa, M. A. S. &  Tavares,
M. I. B. - Polímeros Ciência e Tecnologia, (2003)

Enviado: 17/06/04
Aprovado: 30/08/04

As Figura 1 e Tabela 1 mostram respectivamente os es-
pectros de RMN de 13C em solução de CDCl3 das amostras de
PS sem e com os diferentes pré-tratamentos físicos e os va-
lores de deslocamentos químicos obtidos dos espectros dos
quatro tipos de amostras.

Figura 1.Figura 1.Figura 1.Figura 1.Figura 1. Espectro de RMN 13C, em solução, das amostras de filmes de PS

Tabela 1.Tabela 1.Tabela 1.Tabela 1.Tabela 1. Assinalamentos e encadeamentos dos filmes de PS sem e com
tratamento físico, determinados por RMN 13C em solução
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rrrr 49,441 59,441 49,441 59,441

rrrm 40,541 50,541 40,541 40,541

mrrm 41,541 51,541 02,541 61,541

rrmr 81,541 91,541 02,541 91,541

mrmr 81,541 05,541 74,541 54,541

rrmm 15,541 55,541 25,541 45,541

mrmm 56,541 66,541 56,541 56,541

rmmr 57,541 67,541 57,541 67,541

rmmm 78,541 98,541 78,541 88,541

mmmm 78,541 98,541 19,541 19,541

Onde: PS FV - filme de PS obtido por vazamento
PS P - filme de PS obtido por prensagem
PS FR - filme de PS obtido por fusão e resfriamento rápido


