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RESUMO 

Os polímeros são macromoléculas derivadas da junção de muitas unidades de 
moléculas pequenas, os monômeros. Um polímero bastante utilizado e famoso é a 
polianilina (PAni). O presente estudo teve como objetivo avaliar a possibilidade de 
polimerizar a anilina através do processo de ozonização sem precisar de um agente 
oxidante ou um codopante. Para a realização da síntese polimérica da anilina em 
meio ácido através do processo de ozonização, os ensaios experimentais foram 
realizados em soluções com diferentes valores de pH (2,00, 4,00 e 6,00) em três 
temperaturas (4, 25 e 50 °C) com três tempos de ozonização (30, 60 e 90 s), tendo 
um tempo de 4 dias de descanso das amostras após o processo de ozonização. 
Após esses experimentos foi escolhido o melhor pH de reação que foi o 2,00, no 
melhor tempo de ozonização (90 s), na temperatura mínima e máxima de 4 e 50 °C, 
com um intervalo de descanso de 4 e 8 dias. As amostras foram caracterizadas por 
meio de Análise Termogravimétrica (TGA), Calorimetria Exploratória Diferencial 
(DSC), Espectroscopia de Infravermelho com Transformada de Fourier (FTIR), 
Microscopia de Varredura Eletrônica (MEV) e gravimetria. Com base nas análises de 
TGA e DSC, constatou-se que mesmo com as mudanças de temperatura e dos 
tempos de descanso não houve alteração nas análises térmicas das amostras, 
mostrando que mesmo com essas alterações a resistência térmica continuou a 
mesma nas quatro amostras escolhidas. Com a análise por FTIR foi possível 
observar os grupos funcionais presentes nas amostras através das bandas de 
estiramento. A análise por MEV serviu para analisar a estrutura morfológica das 
amostras. A partir das caracterizações realizadas, foi possível verificar que ocorreu a 
produção da polianilina oxidada em meio ácido através do processo de ozonização, 
possuindo um grande potencial de aplicação em células solares, LEDs, coberturas 
anticorrosivas entre outras inúmeras aplicações. 

Palavras-chave:  polianilina; ozonização; polímero. 
 
 
 

 
 
 

 



 

ABSTRACT 

Polymers are macromolecules derived from the joining of many small molecule units, 
the monomers. A widely used and famous polymer is polyaniline (PAni). The present 
study aimed to evaluate the possibility of polymerizing aniline through the ozonation 
process without the need for an oxidizing agent or a codopant. To carry out the 
polymeric synthesis of aniline in an acidic medium through the ozonation process, 
the experimental tests were carried out in solutions with different pH values (2.00, 
4.00 and 6.00) at three temperatures (4, 25 and 50 °C) with three ozonization times 
(30, 60 and 90 s), with a rest period of 4 days for the samples after the ozonization 
process. After these experiments, the best reaction pH was chosen, which was 2.00, 
the best ozonation time (90 s), minimum and maximum temperature of 4 and 50 °C, 
with a rest interval of 4 and 8 days. The samples were characterized by 
Thermogravimetric Analysis (TGA), Differential Scanning Calorimetry (DSC), Fourier 
Transform Infrared Spectroscopy (FTIR), Scanning Electron Microscopy (SEM) and 
gravimetry. Based on the TGA and DSC analyses, it was found that even with 
changes in temperature and rest times there was no change in the thermal analysis 
of the samples, showing that even with these changes the thermal resistance 
remained the same in the four chosen samples. With the FTIR analysis it was 
possible to observe the functional groups present in the samples through the stretch 
bands. The SEM analysis was used to analyze the morphological structure of the 
samples. From the characterizations carried out, it was possible to verify that the 
production of oxidized polyaniline in an acidic medium through the process of 
ozonation, has a great potential for application in solar cells, LEDs, anticorrosive 
coatings, among other numerous applications. 
 
Keywords: polyaniline; ozonation; polymer. 
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1 INTRODUÇÃO 

Polímeros são macromoléculas derivadas da junção de muitas unidades de 

moléculas pequenas, os chamados monômeros. Os polímeros podem ser 

subdivididos em dois grandes grupos: os naturais e os sintéticos. Os polímeros 

naturais ocorrem na natureza e podem ser extraídos por meio de métodos físicos ou 

químicos, como exemplos é possível citar o algodão, o amido, o colágeno, e o DNA. 

Alguns polímeros sintéticos que podem ser citados são os poliésteres, as borrachas, 

as poliamidas, os polipropilenos, os polietilenos etc. (BRAUMAN, 1991; LIU et al., 

2018; COLMENARES; KUNA, 2017).  

Os polímeros têm grande importância nos dias de hoje, sendo que o 

conhecimento sobre eles surgiu na segunda metade do século XIX. Porém foi 

somente em 1922 que a expressão polímero começou a ser utilizada com o mesmo 

teor que é usada nos dias de hoje. Esse fato se deu através do cientista alemão 

Hermann Staudinger (1881 − 1963), que apontou a teoria da macromolécula. O 

maior trunfo da descoberta dos polímeros, são que eles podem substituir materiais 

de maneira a manter, ou até mesmo, melhorar o funcionamento técnico e a 

qualidade dos produtos que irão constituir. Como exemplo disso, é possível citar os 

telefones celulares, que continuariam grandes e pesados se não fosse o avanço nos 

estudos sobre polímeros, entre tantas outras melhorias que eles possibilitam 

(NUNES; LOPES, 2014).  

A primeira citação que relata o uso da polianilina data de mais de 150 anos 

atrás. A polianilina, também nomeada como PAni, é um polímero condutor que 

pertence ao grupo dos polímeros flexíveis, sendo ela o resultado da polimerização 

oxidativa da anilina em meio ácido. Em 1910 a síntese de polimerização da PAni foi 

enfim caracterizada por Green e Woodhead (FARIA, 2016; LEITE FILHO, 2018).  

Já em 1980 MacDiarmid e seus colaboradores iniciaram as revisões de 

trabalhos que eram anteriores a eles e então perceberam que ao realizar a dopagem 

para semicondutores inorgânicos em polímeros na polianilina, quando ela está na 

sua forma de sal de esmeralda (ES), é possível perceber a existência de 

condutividade elétrica na partícula. Foi a partir dessa descoberta que ocorreu um 

crescimento nessa área de pesquisa (WALLACE, 2009). 
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O que fez com que a polianilina começasse a se destacar foi o fato de que 

ela é capaz de manifestar diversas propriedades físicas que podem se igualar às 

dos semicondutores convencionais. A polimerização da PAni é de fácil obtenção, e 

ela possui uma boa estabilidade térmica, possuindo um baixo custo em comparação 

a outros semicondutores. Por unir as propriedades ópticas e elétricas dos metais e 

dos semicondutores orgânicos, os polímeros condutores são conhecidos também 

como metais sintéticos. Esse polímero condutor pode ser utilizado em diversos 

campos da tecnologia, como em: proteção contra corrosão (BARROS, 2011), 

supercapacitores, sensores químicos e biológicos (HANSEN, 2017), células 

fotovoltaicas (MOREIRA, 2017), materiais condutores (SCHEMID, 2001) e 

construção de dispositivos eletromecânicos e eletrocrômicos (AUGUSTO, 2009; 

LIMA et al., 2018). 

São grandes as dificuldades que se encontram na hora de sintetizar 

partículas nanométricas, uma delas é a dificuldade de evitar que aconteçam a 

aglomeração dessas partículas. Existem vários métodos para efetuar a síntese de 

polímeros que possam ser modificados para se tornarem polímeros condutores, no 

entanto existem duas principais, são elas: a polimerização química, como no estudo 

“A comparative study of reaction kinetics of in-situ chemical polymerization of 

polypyrrole onto various textile fibres” (CHATTERJEE; MAITY, 2017), e a 

polimerização eletroquímica, como no estudo “Electrochemical Polymerization 

Provides a Function-Integrated System for Water Oxidation” (IWAMI et al., 2021). 

Existem vários estudos e experiências que foram feitos para realizar a 

síntese de nanopartículas de polímeros e conseguir evitar o problema de 

aglomeração dessas partículas. No meio desses estudos está o “Nova síntese de 

nanoesferas de polipirrol estáveis usando ozônio”, que desenvolveu uma nova 

metodologia simples para realizar a síntese aquosa de nanoesferas de polipirrol 

estáveis e não aglomeradas. O polipirrol (PPy) um outro tipo de nanopartícula à 

base de carbono que também é amplamente utilizado e com esse método não é 

necessário o uso de agentes oxidantes ou codopantes, ele usa apenas monômero 

de pirrol, água e ozônio (VETTER et al., 2011). 

Tendo isso em vista, o propósito deste trabalho é investigar a possibilidade 

da viabilidade técnica da utilização do ozônio para a polimerização da anilina ao 

utilizar o método do artigo citado no parágrafo anterior como referência para 

sintetizar as nanoesferas de polianilina, para isso foram realizadas as análises de 
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Análise Termogravimétrica (TGA), Calorimetria Exploratória Diferencial (DSC), 

Espectroscopia de Infravermelho com Transformada de Fourier (FTIR), Microscopia 

de Varredura Eletrônica (MEV) e gravimetria para a caracterização do material e 

apontar possíveis aplicações do material gerado. 
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2 OBJETIVOS 

2.1 Objetivo Geral 

Realizar a polimerização da anilina através do método de ozonização e 

efetuar a caracterização do material que irá ser produzido para então, poder sugerir 

áreas de aplicabilidade. 

 

2.2 Objetivos Específicos 

Os objetivos específicos deste trabalho são:  

a) Aplicar a técnica de polimerização da anilina através da ozonização; 

b) Otimizar o método de ozonização avaliando os parâmetros temperatura, 

pH e tempo de ozonização para obtenção do maior rendimento do 

polímero formado; 

c) Caracterizar o material formado através das análises por FTIR, TGA, 

DSC e MEV; 

d) A partir das análises de caracterização do material, apontar possíveis 

áreas de aplicação do polímero. 
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3 FUNDAMENTAÇÃO TEÓRICA 

Nas seções a seguir, será feita a fundamentação teórica acerca do tema em 

estudo, relatando com mais profundidade a anilina, os polímeros, a polimerização, a 

polianilina e a ozonização. 

 

3.1 Anilina 

A anilina (Figura 1), também conhecida como aminobenzeno, é uma amina 

aromática (composto orgânico) de fórmula química C6H5NH2. Na molécula de amina 

têm um anel de benzeno que está ligado a um grupo amino, que pode ser derivado 

do alcatrão de carvão. A anilina é uma substância oleosa, que tem uma cor que vai 

do translúcido ao marrom-amarelado quando sofre oxidação. Ela pode se misturar 

com diversos solventes orgânicos, inclusive a água, que é conhecida como o 

solvente universal. O aminobenzeno é líquido a temperatura ambiente e ferve a 

cerca de 180°C. Ele é uma substância inflamável que exala excessiva fumaça 

quando queimada (UNGVARSKY, 2017).  

 

Figura 1 – Representação da fórmula estrutural da anilina 

 

Fonte: Sigma Aldrich (2021) 

A anilina foi isolada pela primeira vez em 1826 por C. J. Fritzsche. Esse 

composto possui uma vasta gama de aplicações, sendo que a primeira delas foi 

como corante de tecidos. Essa descoberta ocorreu de forma acidental quando 

William Henry Perkin, em 1840, estava tentando sintetizar quinino a partir das 

aminas do alcatrão de carvão, usou um pano para limpar os tubos de ensaio que 

estava utilizando, e então notou que enquanto secava um dos tubos que continha 
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anilina, acabou manchando o pano de uma cor roxa, e então foi assim que a anilina 

se tornou o primeiro corante sintético a existir (WILLIAN, 2017).  

Ela é utilizada nos dias de hoje principalmente na indústria química, na 

produção de corantes, medicamentos, aceleradores de borracha, antioxidantes, 

isocianatos, herbicidas e fungicidas, sendo ainda um constituinte da fabricação do 

petróleo, de alguns plásticos e explosivos (UNGVARSKY, 2017). Além dessas 

aplicações, a anilina é um intermediário indispensável na fabricação de poliuretanos, 

a espuma de poliuretano pode ser encontrada em materiais de construção, colchões 

e automóveis (WINTER; MEYS; BARDOW, 2021).  

 

3.2 Polímeros 

A palavra polímero significa “várias partes” e define uma molécula extensa 

composta de unidades químicas repetidas que são ligadas por ligações covalentes. 

O que diferencia os polímeros das outras moléculas é o fato de sua cadeia ser 

composta pela recorrência de subunidades iguais, parecidas ou complementares.  

A matéria-prima para a produção de um polímero é o monômero. Sendo que 

o polímero é criado a partir da junção de vários monômeros, porém essa ação só 

pode ser realizada se o monômero tiver uma funcionalidade igual ou maior que dois. 

A funcionalidade de uma molécula pequena é a capacidade que ela tem de se ligar a 

outras moléculas, ou seja, o número de ligações que ela tem disponível. No que 

concerne a funcionalidade de um monômero, ele pode ser mono, bi, tri e 

polifuncional, salientando que uma molécula monofuncional não possui a 

capacidade de criar polímeros (SILVEIRA, 2015). 

A partir dos monômeros, podem ser formados os homopolímeros, que são 

cadeias constituídas por apenas um tipo de monômero, e os copolímeros, cadeias 

constituídas por diferentes tipos de monômeros (MATOS, 2015). 

Os polímeros ainda que tenham uma caracterização química bem definida, 

podem apresentar diversas conformações e compreender diferentes propriedades 

(ALMEIDA, 2015). Possuem massa molecular elevada e ligações interatómicas 

primárias, dispondo de segmentos químicos repetidos variados, as macromoléculas, 

que descendem de monômeros repetidos de baixo peso molecular. (MANO; 

MENDES, 2013).  
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Existem duas classes de polímeros: os naturais e os sintéticos. Os polímeros 

naturais são utilizados pelo homem desde os tempos mais antigos, como é o caso 

da seda, do amido, das ceras, da celulose, entre outros. Já a síntese de polímeros 

sintéticos foi descoberta somente no século XX, pelo químico alemão Hermann 

Staudinger (1881 − 1963), quando ele propôs a teoria da macromolécula. O começo 

das pesquisas e aplicações dos polímeros sintéticos no início do século passado 

colaborou muito na revolução tecnológica que existe atualmente (SANTOS, 2014). 

Os polímeros sintéticos mais comuns são aqueles formados por unidades repetitivas 

simples. Como exemplo de polímeros sintéticos é possível citar: o Poli(cloreto de 

vinila) (PVC), o Poli(tetrafluoretileno)/TEFLON (PTFE), o Poli(tereftalato de etileno) 

(PET), Poliuretano (PU), Policarbonato (PC), entre outros (NUNES; LOPES, 2014). 

Essas macromoléculas se tornaram essenciais nos dias de hoje, pois elas 

possuem a capacidade de entrar no lugar de materiais de forma a manter ou 

melhorar o desempenho técnico e a qualidade do produto que irão compor (NUNES; 

LOPES, 2014). Os polímeros trazem diversas vantagens, como a resistência 

mecânica e à corrosão, facilidade de processamento, leveza, transparência, entre 

outros. Suas aplicações variam de coisas simples como embalagens alimentícias a 

tecnologias mais complexas como o revestimento de naves e foguetes espaciais 

(SANTOS, 2014).  

Os polímeros podem ser utilizados para resolver diversos problemas 

relacionados à tecnologia, uma vez que sua aplicação é fácil e vasta, e eles são 

materiais leves, flexíveis e isolantes. 

 

3.3 Polímeros condutores 

A maioria dos polímeros não manifestam propriedades que o ajudem a 

conduzir eletricidade, uma vez que eles não têm uma quantidade de elétrons livres 

que seja suficiente para compartilhar durante o processo de condução (LIMA, 2018).  

No entanto por volta da década de 50, surgiu a ideia de unir as propriedades 

elétricas dos metais com as propriedades mecânicas dos polímeros, ocorrendo 

então a criação dos polímeros condutores extrínsecos, nos quais a carga condutora 

precisa ser adicionada ao processo. Já a partir da década de 70, os polímeros 

condutores intrínsecos começaram a ser estudados, essa classe de polímero 
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conduz corrente elétrica sem precisar da inserção de cargas condutoras. Os 

polímeros condutores foram descobertos de maneira acidental em 1976 por um 

estudante do Instituto de Tecnologia de Tóquio, Hideki Shirakawa, que ao tentar 

sintetizar o poliacetileno (pó preto), sem a intenção, usou uma quantidade 1000 

vezes maior de catalisador do que precisava, e produziu um filme prateado, após 

esse incidente, Shirakawa se juntou a MacDiarmid e Heeger, em 1977, para estudar 

melhor a síntese ocorrida. Foi a partir dessa colaboração que os estudos da 

condutividade elétrica em polímeros foram aperfeiçoados. A síntese do poliacetileno 

revelou que não há motivos para que um polímero orgânico não possa ser um 

condutor de eletricidade adequado (FAEZ, 2000).  

 Os polímeros condutores dispõem de uma capacidade chamada 

eletrocrômica, isso significa que um material pode mudar, de maneira reversível, sua 

cor, quando uma tensão elétrica externa é aplicada. Essa alteração de cor ocorre 

quando existe uma certa redução, ou oxidação, através de uma diferença de 

potencial elétrico. A partir disso, é possível dizer que todos os polímeros condutores 

possuem potencial para serem eletrocrômicos, no entanto, os mais utilizados são os 

aromáticos derivados de polianilina (PANi), polipirrol (PPy) e politiofeno (PT) (Figura 

2) (LIMA, 2018). 

 

Figura 2 – Representação da fórmula estrutural do Politiofeno, do Polipirrol e da Polianilina 

 
Fonte: Lima (2018) 

Com essas novas propriedades, os polímeros condutores, também 

conhecidos atualmente como metais sintéticos, estabeleceram um nível alto de 

competição com materiais condutores, sendo amplamente usados. Com as 
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propriedades semicondutoras e eletroquímicas dos polímeros, eles começaram a ser 

aplicados em diversas áreas, como em: dispositivos eletrocrômicos (AUGUSTO, 

2009; LIMA et al., 2018), dispositivos fotovoltaicos (MOREIRA, 2017), sensores 

(HANSEN, 2017), diodos emissores de luz, músculos artificiais, LEDs, 

anticorrosivos, entre outros (FAEZ, 2000). 

 

3.4 Polimerização 

A polimerização é uma reação na qual moléculas pequenas, os monômeros, 

que podem ser do mesmo tipo ou de tipos diferentes, são combinados quimicamente 

para gerar estruturas maiores, as macromoléculas.  

A reação de polimerização só acontece se os monômeros possuírem uma 

funcionalidade igual ou maior que dois, isso porque a reação de polimerização 

depende do número de ligações disponíveis que um monômero dispõe, se ele tiver 

apenas uma ligação disponível, ele pode no máximo formar um dímero. 

Em 1929, Wallace Carothers, químico estadunidense, dividiu a 

polimerização em duas categorias com base na estrutura dos polímeros, a 

polimerização por condensação e a polimerização por adição. Já em 1953, Paul 

John Flory, outro químico estadunidense, separou os tipos de polimerização em 

cadeias e etapas com base no mecanismo da reação. As duas classificações são 

muito próximas, a polimerização do tipo etapas é uma condensação que acontece 

entre monômeros polifuncionais ou diferentes, e a polimerização do tipo cadeia é 

uma reação de adição de monômeros insaturados, na qual subprodutos são 

formados (SILVEIRA, 2015). 

 

3.4.1 Polimerização por condensação 

A polimerização por condensação (Figura 3), também conhecida como 

polimerização em etapas, engloba as reações em que o monômero é polimerizado 

por etapas, ou passo a passo, liberando moléculas de baixa massa molecular 

relativa, como a molécula de H2O. Porém, existem reações nas quais essa molécula 

não é liberada, como é o caso do poliuretano. Cada etapa desse tipo de 

polimerização é basicamente uma reação entre grupos funcionais de moléculas, 
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fazendo com que a polimerização por condensação seja mais lenta do que a pôr 

adição. O polímero de condensação não precisa possuir insaturações em sua cadeia 

carbônica, no entanto, é necessário que os monômeros possuam grupos funcionais 

em suas cadeias carbônicas, dando origem a novas funções orgânicas no polímero. 

Exemplos desse polímero são o poliéster e o poliuretano, como foi mencionado 

anteriormente (RODRIGUES, 2012). 

 

Figura 3 – Representação da polimerização por condensação 

 
Fonte: Autoria própria (2021) 

3.4.2 Polimerização por adição 

Na polimerização por adição (Figura 4) o monômero é completamente 

absorvido no polímero. Esse processo de síntese ocorre a partir da repetição de 

adição de um mesmo monômero, sendo que esses monômeros possuem 

insaturações em sua cadeia carbônica, diferentemente da polimerização por 

condensação. A reação de polimerização por adição compreende diversos passos, 

como a iniciação, na qual há a formação de um sítio reativo a partir de um iniciador e 

um monômero, a propagação da reação a partir dos centros reativos, e a terminação 

da reação, onde o polímero para de crescer. Um exemplo desse tipo de polímero é o 

poliestireno (RODRIGUES, 2012). 

 

Figura 4 – Representação da polimerização por adição 

 
Fonte: Autoria própria (2021) 
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3.5 Polianilina 

A polianilina (Figura 5), também conhecida como PAni, é um polímero 

condutor que faz parte da família dos polímeros flexíveis. A síntese da polianilina 

ocorre devido a polimerização oxidativa da anilina em meio ácido.  

 

Figura 5 – Representação da fórmula estrutural da polianilina 

 
Fonte: Autoria própria (2021). 

3.5.1 História da polianilina 

As primeiras informações sobre o uso da polianilina datam por volta de 1860, 

quando ela era utilizada como corante de algodão e era conhecida como negro de 

anilina. O tempo foi passando e pouco foi estudado sobre esse composto químico. 

Foi somente em 1910 que a sua síntese foi enfim caracterizada por Green e 

Woodhead. Já em 1980, MacDiarmid e seus companheiros acadêmicos iniciaram as 

revisões bibliográficas de trabalhos que eram de antes de sua época e, então, 

perceberam que ao aplicar o conceito de dopagem para semicondutores inorgânicos 

na polianilina, quando ela está na sua configuração de sal de esmeralda, era 

possível criar uma condutividade elétrica (FARIA, 2016). 

A PAni começou a se sobressair devido a sua capacidade de manifestar 

diversas propriedades físicas que são muito semelhantes à de materiais 

semicondutores tradicionais. A polianilina é um dos polímeros mais utilizados, uma 

vez que a sua polimerização é de fácil obtenção, além disso, ela possui uma boa 

estabilidade térmica e um baixo custo. Por unir as propriedades ópticas e elétricas 

dos metais e semicondutores inorgânicos, a polianilina é conhecida como um metal 

sintético, sendo um polímero condutor (AUGUSTO, 2009). 
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3.5.2 Polimerização da anilina 

Atualmente, a oxidação da anilina em meio ácido é um dos métodos mais 

utilizados para realizar a síntese do polímero. Para a obtenção desse composto 

químico, é importante que o pH da solução seja ácido, normalmente, abaixo de 2,5, 

uma vez que a anilina é uma base fraca, e reage melhor em meios acidificados 

(GOULART, 2019).  

Existem duas formas principais de se realizar a síntese da polianilina, em 

solução ácida, a polimerização oxidativa química e a eletroquímica. 

 

3.5.2.1  Polimerização química 

A polimerização química (Figura 6) é um método simples, sendo capaz de 

produzir grandes quantidades de polímeros condutores (WALLACE, 2009). Para que 

a síntese da anilina seja realizada por via química, é necessário que seja fornecido 

um material oxidante, os mais utilizados atualmente são (NH4)2S2O8 e FeCl3. É 

necessário que o pH da solução seja ácido, entre 0 e 2,5. Se a polianilina que foi 

obtida entrar em contato com algum tipo de substância alcalina, ocorre o efeito de 

desdopagem, fazendo com que a sua condutividade seja significativamente 

diminuída, mostrando que a condutividade deste polímero, depende fortemente do 

pH do meio (GOULART, 2019). 

 

Figura 6 – Representação do mecanismo de reação da polimerização da anilina através da 
oxidação química com persulfato de amônio 

 
Fonte: Adaptado de ALONSO (2017) 
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3.5.2.2  Polimerização eletroquímica 

Para que a polimerização eletroquímica (Figura 7) da polianilina seja 

realizada, é necessário que a síntese possua um eletrodo de trabalho, normalmente 

composto de platina, um eletrodo auxiliar e um eletrodo de referência, ela 

normalmente é realizada em uma célula que possui compartimento único ou duplo. 

Esse tipo de polimerização é relativamente simples e tem a vantagem de conseguir 

um polímero condutor ao mesmo tempo que é dopado. Essa síntese produz filmes 

poliméricos finos que se ligam à superfície do eletrodo de trabalho (GOULART, 

2019). Assim como a polimerização química, a eletroquímica também normalmente 

é realizada em uma solução ácida. O pH baixo ajuda a solubilizar o monômero que 

está na fase líquida, gerando assim o sal de esmeralda (WALLACE, 2009). 

Figura 7 – Representação do mecanismo de reação para polimerização eletroquímica de 
anilina. 

 
Fonte: Adaptado de BEREGOI et al (2015) 
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3.5.3  Aplicações da polianilina 

As primeiras aplicações intecionais comerciais da polianilina datam do ano 

de 1980, quando ela era utilizada em sua forma pura ou misturada a outros 

polímeros, sendo aplicada para a proteção contra descargas eletrostáticas e em 

combate à interferência eletromagnética (ALMEIDA et al., 2003).  

Com o destaque que a polianilina alcançou devido a sua fácil obtenção e a 

sua diversidade de utilização, vários foram os estudos de aplicações que surgiram 

ao longo dos anos, entre eles está o estudo que emprega a polianilina em 

sensores/biosensores, fotocatalisadores, transitores, entre outras (VARGAS. et al, 

2018).  As propriedades desse polímero também permitem a aplicação dele como 

coberturas antiocorrosivas em tintas, células solares como fonte de energia 

alternativa, para músculos artificiais em transdutores mecânicos na área da robótica, 

LEDs de monitores e mostradores, entre outras inúmeras aplicações (VIDIGAL, 

2015). 

Moreira (2017) fabricou e caracterizou células solares de CdTe/CdS com 

eletrólito polimérico, sendo que o principal componente do eletrólito foi a polianilina. 

Em seu trabalho, Moreira, adotou técnicas de deposição por banho químico 

eletrodeposição pulsada para a obtenção de films de CdS e CdTe, que funcionam 

como janela óptica e a camada absorvedora das células, respectivamente. 

Hansen (2017), sintetizou quimicamente a polinanilina na presença de 

poli(óxido de etileno) e também na presença de ácido cloroáurico para formar 

nanopartículas de ouro (NPAu), as quais poderiam ser utilizadas na fabricação de 

biossensores eficientes para glicose.  

Tanto o trabalho de Moreira (2017) e o de Hansen (2017) mostram algumas 

das aplicações possíveis da polianilina. 

 

3.6 Ozonização 

O ozônio (O3) é um gás natural formado a partir do O2, sendo muito menos 

estável que o oxigênio. Esse gás é produzido de forma natural na atmosfera pela 

ação fotoquímica dos raios ultravioleta sobre as moléculas de oxigênio. Outra forma 

de produção natural do ozônio é através das tempestades, quando há relâmpagos, 
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isso ocorre, pois, a descarga elétrica realiza a dissociação da molécula de oxigênio e 

dois átomos de oxigênio, e então esses dois átomos se combinam com outras 

moléculas de oxigênio.  

O ozonizador (gerador de ozônio de forma artificial), reproduz esse 

fenômeno natural de descarga elétrica, porém de forma controlada (CHAVES et al. 

2016). Há alguns anos o ozônio vem sendo empregado em diversas áreas, dentre 

elas o controle biológico e a esterilização, o tratamento de efluentes domésticos e 

industriais, o processo de conservação de alimentos e bebidas (BARRETO CAMILO, 

2018).  

Foi em 1906 que o processo de ozonização foi utilizado pela primeira vez, foi 

na França, mais especificamente em Nice. O processo foi utilizado para tratar água 

potável, e desde então a ozonização tem sido utilizada ao redor do mundo para o 

tratamento de efluentes. O processo de ozonização é um procedimento de oxidação 

química que proporciona a decomposição total ou parcial de poluentes orgânicos 

que são difíceis de serem degradados. Um dos motivos do ozônio ser bastante 

utilizado nos processos de oxidação, é que ao passar pelo processo de 

decomposição total de materiais orgânicos, ele produz CO2 e H2O; já quando o 

processo de decomposição é parcial, o processo de ozonização transforma as 

moléculas em moléculas menores, ou seja, menos complexas, no entanto, isso não 

significa que essas novas moléculas sejam menos ou mais tóxicas dos que as 

originou (CHAVES et al. 2016). 

O ozônio vem se destacando pelo falo de ser o segundo agente mais 

oxidante. Atualmente ele tem sido mais aplicado em áreas que lidam com tratamento 

de efluentes, uma vez que interage de forma rápida com compostos orgânicos que 

se encontram nesses efluentes (ASSALIN; SILVA; DURÁN, 2006). No entanto, o 

ozônio também vem sendo estudado para agir como o agente oxidante em 

processos de polimerização química oxidativa. 

O principal motivo de se utilizar o gás ozônio para realizar o processo de 

oxidação polimérica, é por ele ter um alto poder de oxidação, quando comparado a 

outros oxidantes como o peroxidissulfato de amônio, dicromato de potássio, 

peroxidissulfato de cetiltrimetilamônio, entre outros, e por ser de fácil geração. A 

ozonização é vantajosa também por aumentar a velocidade da reação e por não 

gerar resíduos tóxicos. 
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4 PROCEDIMENTOS METODOLÓGICOS 

A metodologia adotada neste trabalho, se resume as reações de 

polimerização da anilina através da ozonização em meio ácido para a obtenção de 

um polímero livre de agentes oxidantes e codopantes, além da caracterização do 

material obtido através das análises propostas. 

 

4.1 Preparação da anilina 

A anilina foi obtida da marca Sigma Aldrich com pureza ≥ 99,5%. Ela passou 

por um processo de destilação no equipamento Evaporador rotativo, da marca 

Fisatom, modelo 801, junto da bomba de vácuo, tipo Jato d’água, modelo 830, 

também da marca Fisatom, como mostra Fotografia 1. Em seguida a anilina foi 

inertizada através do nitrogênio e acondicionada em refrigerador a fim de que ela 

ficasse o mais pura possível para os experimentos que foram realizados. 

Fotografia 1 − Processo de destilação da anilina no Evaporador rotativo, modelo 801 da 

Fisatom 

 

Fonte: Autoria própria (2021) 

 

4.2 Delineamento experimental da síntese da polianilina 

Para que fosse possível determinar a melhor condição de síntese de 

polimerização da anilina, foi feito um planejamento experimental. As condições de 

ozonização são exibidas na Tabela 1, na qual estão indicados –1 e +1 como os 
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pontos mínimos e máximos, respectivamente, e 0 representando ponto central das 

condições de ozonização. Dessa forma, foi realizado um delineamento composto 

central rotacional (DCCR) 2³, com 3 variáveis independentes (pH da solução, 

temperatura e tempo de ozonização) em dois níveis e duplicata no ponto central. 

 

Tabela 1 − Dados das variáveis independentes do DCCR (Delineamento Composto 
Central Rotacional 23) 

Discriminantes  Níveis 

Variáveis independentes Unidade -1 0 +1 

Temperatura (± 2) o C 4,0 27,0 50,0 

Tempo (± 2) s 30,0 60,0 90,0 

pH (± 2) - 2,00 4,00 6,00 

Fonte: Autoria Própria (2021). 

Na Tabela 2, encontram-se os ensaios que foram realizados, relacionando o 

pH da solução, respectivas temperaturas e os tempos de ozonização. A fim de se 

identificar as condições operacionais que favoreciam o processo de ozonização em 

estudo, foi avaliada como variável resposta o rendimento de polianilina. Os valores 

definidos para o pH foram 2,00, 4,00 e 6,00, os de temperatura foram 4°C, 27°C e 

50°C, e os tempos de ozonização foram 30s, 60s e 90s. Os valores dessas variáveis 

foram escolhidos com base no estudo “Nova síntese de nanoesferas de polipirrol 

estáveis usando ozônio” (VETTER, 2011, tradução nossa). 

Tabela 2 − DCCR (Delineamento Composto Central Rotacional 2³) 

(continua) 

Ensaio 

Variáveis codificadas Variáveis reais 

Temperatura  
Tempo de 

ozonização 
pH  Temperatura (ºC) 

Tempo de 
ozonização (s) 

pH 

1 -1 -1 -1 4,0 30,0 2,00 

2 -1 -1 1 4,0 30,0 6,00 

3 -1 1 -1 4,0 90,0 2,00 

4 -1 1 1 4,0 90,0 6,00 

5 1 -1 -1 50,0 30,0 2,00 

6 1 -1 1 50,0 30,0 6,00 

7 1 1 -1 50,0 90,0 2,00 

8 1 1 1 50,0 90,0 6,00 

9 -1 0 0 4,0 60,0 4,00 

10 1 0 0 50,0 60,0 4,00 

11 0 -1 0 27,0 30,0 4,00 
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Fonte: Autoria Própria (2021). 

4.3 Preparo das soluções 

O preparo das soluções foi feito em béqueres de 250 mL, com o auxílio de 

agitação magnética. Foram colocados nos béqueres 100 mL de água destilada e 

então foi realizada a aferição do pH no equipamento pHmetro PG1800 da marca 

GEHAKA, como mostra a Fotografia 2. Nos casos que foram necessárias a correção 

do pH, uma solução ácida de HCl (0,05 mol L-1) ou básica de NaOH (0,05 mol L-1) foi 

utilizada. Após feita as correções necessárias no pH, os béqueres foram para a 

capela para receber 1,3 mL de anilina cada, sendo que esse valor foi obtido através 

de cálculos substituindo o pirrol por anilina no trabalho do Vetter (2011). Os ajustes 

de temperatura foram feitos com banho de gelo ou banho maria, para que as 

soluções permanecessem nas variações que foram propostas. 

 

Fotografia 2 − Processo de ajuste do pH nas soluções 

 
Fonte: Autoria própria (2021) 

Tabela 2 − DCCR (Delineamento Composto Central Rotacional 2³) 

(conclusão) 

Ensaio 

Variáveis codificadas Variáveis reais 

Temperatura  
Tempo de 

ozonização 
pH  Temperatura (ºC) 

Tempo de 
ozonização (s) 

pH 

12 0 1 0 27,0 90,0 4,00 

13 0 0 -1 27,0 60,0 2,00 

14 0 0 1 27,0 60,0 6,00 

15 © 0 0 0 27,0 60,0 4,00 

16 © 0 0 0 27,0 60,0 4,00 
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O processo de ozonização foi feito no exaustor, ainda nas placas de 

agitação com o equipamento gerador de ozônio da OzônioBras Ltda (modelo S009) 

que foi alimentado por ar através de uma bomba elétrica. A vazão do ar que passava 

da bomba elétrica para o ozonizador foi mantida constante em 0,3 L/min utilizando 

um medidor de ar com válvula de controle. A mangueira que saia do ozonizador 

permaneceu em contato com a solução pelo tempo que foi definido anteriormente. 

Após esse tempo, as soluções foram reservadas em tubos de polietileno com tampa 

e permaneceram em ambiente escuro a temperatura ambiente por quatro dias para 

que o processo de polimerização ocorresse. Os equipamentos, como bomba de ar e 

o ozonizador podem ser visualizados na Fotografia 3. 

 

Fotografia 3 − Bomba de ar e ozonizador  

 

Fonte: Autoria própria (2021) 

 

4.4 Preparação da anilina para a pesagem 

Após os 4 dias de descanso as soluções foram para a centrífuga, por 

aproximadamente 90 minutos a uma velocidade de 2500 rpm, para que a parte 

sólida pudesse se separar da parte líquida como na Fotografia 4. A seguir, foi 

retirada a parte líquida da amostra com o auxílio de uma pipeta, para que houvesse 

a máxima preservação do composto sólido e, então, o que restou da solução com o 

composto sólido foi depositado em placas de petri como mostra na Fotografia 5 e 
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levadas à estufa à 65°C até que estivessem totalmente secas como mostra a 

Fotografia 6.  

 

Fotografia 4 − Solução que contém a polianilina após sair da centrífuga 

 
Fonte: Autoria própria (2021) 

Fotografia 5 − Amostras recém centrifugadas e prontas para irem para a estufa 

 

Fonte: Autoria própria (2021) 

Fotografia 6 − Amostras secas na estufa prontas para serem raspadas da placa e pesadas 

 
Fonte: Autoria própria (2021) 
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Depois que a secagem foi realizada as amostras foram raspadas das placas 

de petri e colocadas em papeis que foram previamente pesados, e então foram 

levadas à balança para que pudessem ser pesadas. Foi utilizada a Equação 1 para 

determinar a massa da amostra. 

                            (1) 

Depois de feitas as pesagens dos experimentos contidos na Tabela 2, foi 

observado quais condições obtiveram o melhor rendimento mássico das amostras 

(pH = 2,00 e tempo = 90 s). Com esses dados foi possível pegar o melhor pH e 

tempo de ozonização para a realização de uma nova etapa de experimentos. Nessa 

nova etapa os experimentos foram refeitos utilizando o pH 2,00, um tempo de 

ozonização de 90 s e um tempo de descanso de 4 e 8 dias, essa diferença no tempo 

de descanso serviu para analisar se ele iria influenciar no rendimento da polianilina. 

E utilizando as temperaturas extremas, de 4 e 50°C para observar se a temperatura 

interferiria no aspecto estrutural da partícula. 

 

4.5 Preparo das soluções que obtiveram o melhor rendimento 

As soluções foram preparadas com pH 2,00 e expostas a um tempo de 

ozonização de 90 s. As temperaturas de 4°C e de 50° foram avaliadas. O 

planejamento experimental de síntese da polianilina nestas condições se deu como 

mostra a Tabela 3. 

Tabela 3 − Dados das variáveis de melhor rendimento 

pH Tempo (s) Temperatura (°C) Dias 

2,00 90 4 4 

2,00 90 50 4 

2,00 90 4 8 

2,00 90 50 8 

Fonte: Autoria Própria (2021) 

O preparo dessa nova rodada de soluções e a pesagem se deu da mesma 

maneira que as soluções iniciais foram preparadas. 
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4.6 Teste de polimerização 

Todas as análises de polimerização foram realizadas com base nas 

metodologias dos artigos “Produção de polipirrol por polimerização química usando 

dopantes aniônicos e catiônicos: a influência das condições de síntese e da cinética 

da reação” (BRUSAMARELLO, 2020, tradução nossa) e “Nova síntese de 

nanoesferas de polipirrol estáveis usando ozônio” (VETTER et al., 2011, tradução 

nossa). 

 

4.6.1 Análise termogravimétrica (TGA) e Termogravimetria Derivada (DTG) 

A análise de TGA é uma técnica termoanalítica que interpreta a modificação 

que ocorre na massa da amostra. Essa análise analisou a estabilidade térmica do 

polímero. A análise de DTG é um arranjo matemático, onde DTG é a derivada 

primeira da TGA (DENARI; CAVALHEIRO, 2012). O equipamento que realizou as 

análises de TGA e DTG foi o analisador termogravimétrico (TGA-DTA-DSC) modelo 

SDT Q600, TA Instruments, que se encontra no laboratório Multiusuário Central de 

Análises (CA), situado na Universidade Tecnológica Federal do Paraná, campus 

Pato Branco. Para a realização dessas análises foi utilizada uma variação de taxa de 

aquecimento de 0,5 a 100 °C min-1. E o tipo de atmosfera de forno escolhida foi a de 

ar sintético. 

 

4.6.2 Calorimetria exploratória diferencial (DSC) 

A DSC, é um método calorimétrico, no qual é possível realizar a medição da 

variação da entalpia da amostra, quando ela é aquecida ou resfriada a uma 

determinada taxa. Com os dados obtidos nessa análise, foi possível determinar o 

ponto de fusão, de ebulição, de cristalização e de transição vítrea, entre ouras 

ocorrências térmicas (ABREU, 2008). Essa análise foi feita no mesmo equipamento 

que a análise de TGA, o analisador termogravimétrico (TGA-DTA-DSC) modelo SDT 

Q600, TA Instruments, que se encontra no laboratório Multiusuário Central de 

Análises (CA), situado na Universidade Tecnológica Federal do Paraná, campus 
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Pato Branco. As mesmas condições que foram utilizadas na análise de TG e DTG, 

foram utilizadas na de DSC. 

 

4.6.3 Espectroscopia de infravermelho médio com transformada de Fourier (FTIR) 

O FTIR fornece análises qualitativas. Esse modelo de análise é uma das 

mais relevantes, uma vez que mostra os grupos funcionais e as ligações presentes 

na amostra (UFRGS, 2020). Essa análise foi realizada no equipamento PerkinElmer 

Frontier, que se encontra no laboratório Multiusuário Central de Análises (CA), 

situado na Universidade Tecnológica Federal do Paraná, campus Pato Branco. A 

região escolhida para realização da análise foi a de 400 a 4000 cm-1. 

 

4.6.4 Microscopia de varredura eletrônica (MEV) 

Microscopia de varredura eletrônica (MEV) é uma técnica analítica, que é 

utilizada na caracterização morfológica, na composição química, na determinação da 

estrutura atômica, e associação de fases da substância estudada (DEDAVID; 

GOMES; MACGADO, 2007). Essa análise foi feita no equipamento Zeiss, modelo 

EVO MA 15, que se encontra no Centro Multiusuário de Caracterização de Materiais 

(CMCM), localizado na Sede Centro do Campus Curitiba da Universidade 

Tecnológica Federal do Paraná (UTFPR). Para a análise por MEV, foi utilizada a 

magnificação de 100x. 
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5 RESULTADOS E DISCUSSÃO 

5.1 Síntese da anilina através da ozonização 

Ao realizar os experimentos em diferentes pHs (2,00, 4,00 e 6,00), como 

foram identificados na Tabela 2, na qual foi feito o delineamento composto central 

rotacional 2³, foi observado que o pH que melhor obteve o rendimento em massa de 

polímeros, foi o pH mais ácido, já que a anilina é uma base fraca, e reage melhor em 

meios acidificados, então pHs na faixa de 0 e 2,00 são meios ótimos para a síntese 

polimérica da polianilina (GOULART, 2019). Por isso o pH 2,00 foi escolhido para 

ser utilizado na preparação das amostras que iriam para as análises. Já as 

temperaturas de 4 e 50°C foram escolhidas para verificar se elas influenciariam nas 

análises termogravimétricas da amostra. As amostras preparadas em maiores 

temperaturas obtiveram maiores rendimentos, como mostra a Tabela 4. 

A reação para a preparação do polímero aconteceu em apenas uma etapa, 

utilizando o método de polimerização oxidativa em meio ácido. Sendo uma reação 

rápida, com duração média de 90 s. O resultado foram partículas granuladas de 

coloração preta, conforme Fotografia 7. Além do aspecto físico do polímero, notou-

se que, conforme a temperatura aumentava, maior era o rendimento em massa da 

polianilina, de acordo com as pesagens realizadas.  

Fotografia 7 − Polianilina polimerizada em meio ácido através da ozonização¹ 

 
Fonte: Autoria própria (2021) 

1 Para a amostra 1 com pH 2,00, temperatura de 4°C, tempo de 90 s e 4 dias de descanso obteve 
uma massa de 0,4000g. A amostra 2 com pH 2,00, temperatura de 4°C, tempo de 90 s e 8 dias de 
descanso obteve uma massa de 0,4865 g. A amostra 3 com pH 2,00, temperatura de 50°C, tempo de 
90s e 4 dias de descanso obteve uma massa de 0,5971g. A amostra 4 com pH 2,00, temperatura de 
50°C, tempo de 90 s e 8 dias de descanso obteve uma massa de 0,5454 g. 
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Na Tabela 4 é possível verificar as pesagens do polímero obtido nas 

condições de pH de 2,00, temperaturas de 4 e 50°C, tempo de 90 s e tempo de 

descanso de 4 e 8 dias. 

Tabela 4 − Resultados das pesagens da polianilina 
N° da amostra Dias Temperatura (°C) Peso (g) 

1 4 4 0,4000  
2 8 4 0,4865 
3 4 50 0,5971 
4 8 50 0,5454 

Fonte: Autoria própria (2021) 

Na Figura 8 é possível observar o gráfico de Pareto com 95% de confiança, 

nele pode-se observar quais condições possuem significância quando se quer o 

maior rendimento mássico das amostras. A significância ocorre quando a linha 

vermelha do gráfico é cruzada, no caso das amostras realizadas somente o pH 

mostrou significância, o valor negativo de –3,676 quer dizer que que o pH é 

significativo para menos, ou seja, quanto menor o pH, mais próximo de zero, mais 

significativo ele é. Já ao observar o tempo e a temperatura, é possível observar que 

para o intervalo escolhido com base no VETTER et al. (2011), essas condições não 

são significativas. 

Figura 8 − Gráfico de Pareto levando em conta somente os efeitos lineares com 95% de 
confiança 

 
Fonte: Autoria própria (2021) 

As Figuras 9, 10 e 11 representam superfícies de respostas, em 3D e em 

2D, correlacionando as três variáveis independentes: temperatura, tempo e pH. 

Sendo que a massa formada de polianilina é a variável dependente. 



38 

 

 

Figura 9 − Superfícies de respostas, em 3D e em 2D, respectivamente, correlacionando as três 
variáveis independentes: tempo e temperatura. A variável dependente é a massa formada de 

polianilina. 

 
Fonte: Autoria própria (2021) 

Figura 10 − Superfícies de respostas, em 3D e em 2D, respectivamente, correlacionando as 
três variáveis independentes: pH e temperatura. A variável dependente é a massa formada de 

polianilina. 

 
Fonte: Autoria própria (2021) 

Figura 11 − Superfícies de respostas, em 3D e em 2D, respectivamente, correlacionando as 
três variáveis independentes: pH e tempo. A variável dependente é a massa formada de 

polianilina. 

 
Fonte: Autoria própria (2021) 
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Nas Figuras 9, 10 e 11 as áreas em vermelho significam maior rendimento 

mássico, enquanto as verdes significam um menor rendimento das amostras. A 

Figura 9 mostra que ao aumentar a temperatura e o tempo de ozonização, a 

produção de polianilina aumenta. Já a Figura 10 mostra que quanto menor o pH e 

maior a temperatura, maior é o rendimento da amostra. E por fim a Figura 11 que 

relaciona o pH com o tempo de ozonização também demonstra que ao diminuir o pH 

da solução e ao aumentar o tempo de ozonização da solução, a produção do 

polímero é maior. 

5.2 Análise Termogravimétrica (TGA) e Termogravimetria Derivada (DTG) 

A análise de TG, consiste em uma técnica na qual a massa da amostra em 

uma atmosfera controlada é registrada continuamente em função do tempo ou da 

temperatura conforme a temperatura da amostra aumenta, ou seja, essa técnica 

analisa o ganho ou a perda de massa em função da temperatura (UFJF, 2016).  

A análise termogravimétrica (TG) proporciona o estudo da variação de 

massa da amostra, decorrente de uma transformação química, como a oxidação, 

degradação e decomposição, ou então de uma transformação física, como por 

exemplo, evaporação, condensação, sublimação. Sendo essa uma análise 

quantitativa (POLICOM, 2021).  

Vários são os fatores que podem afetar os resultados das análises de TG. 

Dentre esses fatores está a variação da taxa de aquecimento e o tipo de atmosfera. 

Para a realização dessas análises o tipo de atmosfera de forno escolhida foi a de ar 

sintético, sendo que a escolha da atmosfera interfere na decomposição na amostra. 

Dessa forma, o ideal é escolher um gás que influencie pouco na estabilidade da 

amostra. Os gases mais utilizados são o nitrogênio, uma vez que ele é um gás 

inerte, e o ar sintético, pois nele há a predominância do nitrogênio (PALANIAPPAN e 

NARAYANA, 1993; FERREIRA, 2012).  

A termogravimetria derivada (DTG), permite determinar em qual temperatura 

na qual a taxa de variação de massa é máxima. Sendo que nessa análise é possível 

obter a derivada da variação de massa em relação ao tempo (CANEVAROLO, 2017; 

DENARI e CAVALHEIRO, 2012). 

A Figura 8 apresenta a curva de TG e DTG para todos os experimentos, 1, 

2, 3 e 4, como descritos na Tabela 4. A partir dela foi possível observar que apesar 
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da temperatura em que a polimerização foi feita e os dias de descanso sofrerem 

alterações, essas condições não influenciaram na perda de massa em função da 

temperatura. Também foi possível observar que até a temperatura de 

aproximadamente 115 °C a massa inicial das amostras era constante. Nesse ponto 

normalmente há a evaporação da água, uma vez que a mesma evapora a partir de 

100 °C. A estabilidade térmica retorna na faixa de temperatura de 280 °C à 380 °C, e 

então depois na faixa de 650 °C e assim continua até os 800 °C, temperatura final 

da análise. 

 

Figura 12 − Termogravimetria e Termogravimetria Diferencial para todas as amostras de 
polianilina obtida pela ozonização em meio ácido  

 
Fonte: Autoria própria (2021). 

A partir da Figura 12, para um melhor entendimento das análises que se 

seguirão, foi construída a Tabela 5, essa tabela traz a nomenclatura das amostras 

utilizadas nas análises, bem como a temperatura, o pH, o tempo de ozonização e os 

dias de descanso de cada uma. 

 

Tabela 5 − Nomenclatura das amostras de polianilina obtida pela ozonização em meio ácido e 
suas condições 

Amostras Temperatura (°C) pH Tempo (s) Dias 

K1 4 2,00 90 8 

K2 50 2,00 90 4 

K3 50 2,00 90 8 

K4 4 2,00 90 4 

Fonte: Autoria própria (2021). 

A Figura 13 apresenta a curva de TG e DTG da amostra K1, nela é possível 

observar que, a partir da temperatura de 116,79 °C, o processo de decomposição da 
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amostra se inicia, sendo que a massa residual nesse ponto é de 94,38%. A 

decomposição térmica termina na temperatura de 671,87 °C com uma massa 

residual de 1,077%. O pico de DTG começou na temperatura de 112,25 °C e 

terminou em 192,41°C. Os picos da termogravimetria derivada delimitam as áreas 

proporcionais às alterações de massa sofridas pela amostra.  

Figura 13 − Termogravimetria e Termogravimetria Diferencial para a amostra K1 

 

Fonte: Autoria própria (2021). 

 

Ao observar a Figura 14 é possível verificar que para a amostra K2 o 

processo de decomposição se iniciou na temperatura de 130,10 °C, com uma massa 

residual de 93,83%. O processo teve fim na temperatura de 586,41 °C, onde a 

massa residual é de 1,456%. Em 109,23 °C pode-se observar o início do pico de 

DTG e o término dele se dá na temperatura de 215,10 °C, esse pico de DTG mostra 

onde a massa da amostra está variando mais rapidamente. 

Figura 14 − Termogravimetria e Termogravimetria Diferencial para a amostra K2 

 
Fonte: Autoria própria (2021). 
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A análise da amostra K3 se encontra na Figura 15, nela pode-se observar 

que em 130,40 °C o processo de decomposição começou, com um percentual de 

massa de 92,75% e terminou em 624,22 °C, com um percentual de massa de 

2,383%. Sendo que o pico de DTG começou em 113,01 °C e terminou em 215,01 

°C, representando assim a temperatura na qual a massa da amostra está variando 

mais rápido. 

 

Figura 15 − Termogravimetria e Termogravimetria Diferencial para a amostra K3 

 
Fonte: Autoria própria (2021). 

 

A Figura 16 traz o gráfico correspondente às análises de TG e DTG da 

amostra K4, nele é possível observar que o processo de decomposições se deu 

início a uma temperatura de 121,33 °C com um percentual de massa de 95,11% e 

teve fim na temperatura de 602,29 °C, com 4,854% de massa. 

Figura 16 − Termogravimetria e Termogravimetria Diferencial para a amostra K4 

 
Fonte: Autoria própria (2021). 

Ao relembrar a Figura 12, pode-se observar que a curva de TGA das 

amostras possui dois estágios principais de decomposição térmica. De acordo com 
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Wang et al (2007), o primeiro estágio acontece em torno de 100°C e se refere a 

perda inicial que ocorre por conta da evaporação da água e então a segunda 

decomposição térmica que ocorre entre 350°C a 790°C é o estágio no qual ocorre a 

degradação da cadeia polimérica de polianilina. 

 

5.3 Calorimetria Exploratória Diferencial (DSC) 

A Calorimetria Exploratória Diferencial determina a temperatura e o fluxo de 

calor de transições nos materiais, em função do tempo e temperatura de um forno. 

Nessa análise é possível obter temperaturas de transição dos polímeros como de 

fusão (endotérmica), cristalização (exotérmica) e transição vítrea (mudança de linha 

de base), e além de conseguir medir o calor específico, entalpia de fusão, cinética 

de reação e estabilidade (CCDM, 2021). O DSC é uma técnica qualitativa e 

quantitativa na qual o método calorimétrico é medido em diferenças de energia.  

Se uma curva de DSC for representada por uma reta conforme há a variação 

de temperatura em relação ao tempo, significa que não ocorreu nenhum fenômeno 

físico ou químico com a amostra. Caso haja um pico para cima na curva (liberação 

de calor/pico negativo), essa inflexão no perfil-temperatura-tempo mostra um 

processo exotérmico. Caso haja um pico para baixo (absorção de calor/pico 

positivo), significa que ocorreu um processo endotérmico, ou seja, houve uma 

diminuição de temperatura na amostra (BERNAL et al, 2002). 

A Figura 17 apresenta a curva de DSC para todos os experimentos descritos 

na Tabela 5. 

 

Figura 17 − Calorimetria Exploratória Diferencial para todas as amostras de polianilina obtida 
pela ozonização em meio ácido 

 
Fonte: Autoria própria (2021). 
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Na Figura 17 é possível observar que as curvas de DSC para a amostra de 

polianilina possuem ambos os picos, sendo o primeiro pico aparente o endotérmico 

e o segundo pico o exotérmico. O pico exotérmico é o mais importante na análise 

desse polímero, pois é nele que acontece a transição vítrea. Segundo Canevarolo 

(2017), a temperatura de transição vítrea (Tg), é a temperatura na qual ocorre o 

movimento de seguimentos da cadeia polimérica, ou seja, a passagem de um 

estado mais ordenado para um estado mais flexível (estado de “borracha”). No caso 

das amostras em questão essa transição vítrea ocorre na temperatura aproximada 

de 470 °C. Essa transição é importante para os polímeros, pois ela confere o estado 

flexível deles, facilitando assim as suas aplicações, como as de filmes, plásticos, 

revestimentos, entre outras aplicabilidades. 

 

5.4 Espectroscopia de infravermelho médio com transformada de Fourier 
(FTIR) 

A análise de FTIR exerceu a função de elucidar as estruturas de grupos 

funcionais predominantes presentes na polianilina em estudo. Para cada amostra foi 

realizado o estudo do gráfico de FTIR, porém como o gráfico de cada amostra era 

extremamente semelhante, para um maior entendimento e facilidade na leitura foi 

elaborado apenas um gráfico, o que se encontra na Figura 18. 

Os espectros de infravermelho com transformada de Fourier na região de 

4000 a 400 cm-1 da polianilina produzida através da ozonização em meio ácido são 

apresentados a Figura 18. 

Figura 18 − Espectroscopia de infravermelho médio com transformada de Fourier para todas 
as amostras de polianilina obtida pela ozonização em meio ácido 

 
Fonte: Autoria própria (2021). 
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De acordo com a literatura as bandas vibracionais situadas entre 3383 e 

3592 cm-1 representam a estrutura de N-H, tendo o H livre, sendo que o 

alongamento da cadeia de N-H ocorre em 3178 cm-1. Já a banda vibracional situada 

em 3037 cm-1 se refere a vibração C-H do anel aromático. A banda vibracional de 

1670 cm-1 é devida a C=O e/ou C=N derivada do grupo quinoneimina e a banda de 

1598 cm-1 possui C=C a 1520 e 1402 cm-1. A ligação C-N de aminas aromáticas se 

encontram entra as bandas vibracionais de 1380, 1300 e 1230 cm-1. Já as bandas 

vibracionais de 1115, 1010 e 833 são referentes ao C-H do anel aromático 1,4-

dissubstituído do benzeno (RODRIGUES et al, 2002).  

De acordo com Yang e Chen (2005), os picos de absorção 1598, 1490, 1167 

e 833 cm-1 são atribuídas as ligações N=Q=N e N-B-N (onde Q representa o anel 

quinóide e B representa o benzonoide).  A banda de 2925 cm-1 representa o 

estiramento C-H do grupo alquila e o pico em torno de 2260 cm-1 corresponde aos 

grupos de isocianato livre (-NCO) (PENHA, 2017; VARGAS et al, 2017; ZHANG et 

al., 2018). Já a banda a partir de 745 cm-1 represente a ligação C-H fora do plano do 

anel quinóide (BRUSAMARELLO, 2014). 

Na Tabela 6 se encontram os números de comprimento de onda e os grupos 

funcionais discriminados presentes nas amostras que foram obtidas pela 

polimerização através da ozonização em meio ácido. 

Tabela 6 − Atribuição das principais bandas de absorção dos espectros de FTIR para a 
polianilina obtida pela ozonização em meio ácido 

(continua) 

Número de onda (cm-1) Grupos funcionais Referência 

745 C-H fora do plano do anel quinóide BRUSAMARELOO, 2014 

833 a 1115 
C-H do anel aromático 1,4 

dissubstituído do benzeno 

RODRIGUES, et al. 2002 e 

PENHA, 2017 

1230 a 1380 C-N de aminas aromáticas 
RODRIGUES, et al. 2002 e 

VARGAS, et al. 2017 

1402 a 1598 C=C 
RODRIGUES, et al. 2002 e 

VARGAS, et al. 2017 

1670 
C=O e/ou C=N derivada do grupo 

quinoneimina 

RODRIGUES, et al. 2002, 

VARGAS, et al. 2017 e 

ZHAN, et al. 2018 

2925 Estiramento C-H do grupo alquila PENHA, 2017 

2260 Isocianato livre (-NCO) PENHA, 2017 

3037 Vibração de C-N do anel aromático RODRIGUES, et al. 2002 
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Tabela 6 − Atribuição das principais bandas de absorção dos espectros de FTIR para a 
polianilina obtida pela ozonização em meio ácido 

(conclusão) 

3383 a 3592 N-H 
RODRIGUES, et al. 2002 e 

ZHANG, et al. 2018 

Fonte: Autoria própria (2021) 

Os principais picos que são característicos da polianilina são atribuídos as 

bandas 1490 e 1562 cm-1, sendo que esses picos significam o alongamento de C-C 

dos anéis benzenoide e quinóide, respectivamente, como mostra a Figura 19 

(WANG, et al. 2007). Isso indica fortemente que o polímero foi formado. 

Figura 19 − Espectroscopia de infravermelho médio com transformada de Fourier para todas 
as amostras de polianilina obtida pela ozonização em meio ácido dando ênfase nas bandas de 

1490 e 1562 cm-1 

 
Fonte: Autoria própria (2021) 

 

5.5 Microscópio de varredura eletrônica 

A microscopia eletrônica de varredura é um tipo de microscopia em que um 

feixe de elétrons focalizado varre a superfície da amostra, esse feixe de elétrons 

interage com a amostra e gera diferentes tipos de sinais que são capazes de 

oferecer informações sobre a morfologia e a composição química do material 

(AFINKO, 2020). 

No presente estudo a análise por MEV foi utilizada para observar a 

morfologia da amostra, uma vez que para a análise de composição química foi feita 

por FTIR. Com a Figura 20 foi possível analisar a morfologia do polímero K4. As 

outras amostras K1, K2 e K3 obtiveram morfologias muito semelhantes à da amostra 

K4. 
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Pela MEV foi possível observar que, obteve-se um polímero aglomerado. 

Todas as amostras enviadas para a análise por MEV formaram aglomerações. Essa 

aglomeração pode ter ocorrido por conta do somatório de forças de atrações 

eletrostáticas de Van der Waals e de acordo com o tempo em que as suspenções 

coloidais ficaram em suspensão, ocasionando assim a sedimentação, o que gera 

instabilidade nas partículas. E essa aglomeração ocorre também quando as 

partículas estão unidas livremente em um conjunto que pode ser quebrado por 

forças mecânicas (ZAMBERLAN; BORIN; FAGAN, 2015; BETIOLI, 2017). 

Figura 20 − Análise por Microscopia de Varredura Eletrônica para a amostra K4 

 
Fonte: CMCM UTFPR (2021). 

 
 

A partir das análises feitas por análise Termogravimétrica (TGA), por 

Calorimetria Exploratória Diferencial (DSC), por Espectroscopia de Infravermelho 

com Transformada de Fourier (FTIR), por Microscopia de Varredura Eletrônica 

(MEV), e observando os gráficos e imagens que foram feitos a partir dos resultados 

obtidos por elas, pode-se perceber que mesmo alterando os parâmetros de 

temperatura e de descanso, as propriedades físicas e químicas delas não foram 

alteradas, permaneceram praticamente constantes. Essas informações demonstram 

que o polímero formado é um polímero estável, pelo menos dentro das condições 

que foi submetido pelas análises. 
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6 CONSIDERAÇÕES FINAIS 

O presente estudo teve como objetivo realizar a síntese polimérica da anilina 

através do processo de ozonização em meio acidificado. Ao realizar esse 

procedimento, foi possível obter um polímero livre de surfactantes, de fácil e rápida 

obtenção. Outra vantagem foi a de não precisar utilizar agentes oxidantes e 

codopantes e, consequentemente assim, eliminar o processo de separação que 

seria necessário. 

Ao realizar os experimentos, foi possível determinar que o melhor pH para o 

meio é o de 2,00, corroborando assim com a literatura. Outro resultado obtido foi o 

tempo de ozonização da amostra, tomando o cuidado para não a degradar, ao 

aumentar o tempo de ozonização aumenta-se também o rendimento mássico de 

polianilina. Outro fator que ajuda a aumentar o rendimento da amostra é o tempo de 

descanso que ela fica após o processo de ozonização, um maior tempo de descanso 

significou um maior rendimento polimérico. Mesmo alterando os parâmetros de 

temperatura e o tempo de descanso da amostra, ao examinar as análises feitas, 

como FTIR, TGA e DSC, foi possível determinar que a alteração desses parâmetros 

não afeta as propriedades físicas ou químicas do polímero, apenas influencia no 

rendimento mássico dele. 

Assim, os dados do presente trabalho indicam que foi possível obter um 

polímero condutor em um meio livre de surfactantes apenas utilizando o processo de 

ozonização em um meio ácido. 
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7 SUGESTÕES PARA TRABALHOS FUTUROS 

• Estudar outros níveis de pH, temperatura, tempo de ozonização e tempo de 

descanso, para ver a influência deles no rendimento da polianilina; 

• Avaliar possíveis aplicações do polímero produzido pela reação proposta no 

presente trabalho; 

• Produzir o material polimérico utilizando ozônio produzido através de oxigênio 

puro ao invés de ar, e utilizar água Mili-Q ao invés de água destilada. 
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