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Resumo - A Espectroscopia de Infravermelho é, atualmente, uma das mais importantes técnicas
instrumentais utilizadas em Ciéncia, sendo Util tanto na realizacéo de trabalhos de controle de qualidade,
como na identificacdo de estruturas moleculares complexas. A uma freqiiéncia especifica ao longo do
tempo, mudanc¢as no carater ou na quantidade de uma ligagdo em uma particular podem ser medidas; isso
€ especialmente Util na medida do grau de polimerizacdo na manufatura de polimeros. Quitosana € um
polissacarideo linear obtido da desacetilacdo da quitina. Derivados hidrofobicos da quitosana obtidos por
reacdo de esterificacdo com cloretos de acila foram caracterizados pela espectroscopia de infravermelho. A
presente Proposta tem por objetivo utilizar a técnica para caracterizar materiais produzidos em laboratério

levando em conta os principios eletro-eletrénicos envolvidos na aquisicdo dos dados.
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Introducao

A espectroscopia de infravermelho é um
tipo de espectroscopia de absorcéo e usa a regido
do infravermelho do espectro eletromagnético
(BUENO, 1989). Baseia-se no fato de que as
ligacdes quimicas das substéncias possuem
freqUiéncias de vibracdo especificas, as quais
correspondem a niveis de energia da molécula
(chamados nesse caso de niveis vibracionais). A
radiacdo infravermelha provoca vibracdo de
atomos ou grupos de 4tomos em um composto e
estas vibragbes podem ter amplitudes e
velocidades diferentes. As energias das vibracbes
sdo quantizadas, ou seja, existem determinadas
quantidades de energia que fazem o0s grupos
vibrarem.

Um detector ou sensor de radiacao
infravermelha é um transdutor de energia
eletromagnética, isto €, um dispositivo que
converte a energia radiante incidente sobre o
mesmo em alguma outra forma conveniente de
sinal mensuravel, geralmente, um sinal elétrico
(COLTHUP, 1964). O espectro obtido no
infravermelho fornece um agregado muito rico de
bandas de absorcdo. A andlise das bandas
caracteristicas de determinados grupos funcionais
de uma molécula fornece, através de um simples
exame do espectro e consulta a tabelas de dados,
um conjunto valioso de informacdes sobre a
estrutura da molécula.

Com a perspectiva de aplicacdes reais o
artigo atual investiga um método para a
hidrofobizacdo da quitosana pela reagcdo com o
cloreto de estearoila e de lauroila e a
caracterizagdo de seus produtos (GOOSEN,
1996).

Devido ao grande leque de aplicacdes da
técnica, a proposta busca descrever o0
funcionamento do equipamento e os principios
tedricos envolvidos na maneira simples e objetiva
para usuarios pouco familiarizados, mostrando
como ele pode ser (til na caracterizacdo de
produtos naturais e sintéticos com aplicacdo em
Bioengenharia e Engenharia Biomédica.

Materiais e Métodos

Um feixe de luz infravermelha é produzido
e dividido em dois raios separados. Um passa pela
a amostra e o outro por uma referéncia que é
normalmente a substancia na qual a mostra esta
dissolvida ou misturada. Ambos os feixes séo
refletidos de volta ao detector, porém, primeiro
eles passam por divisor que rapidamente alterna
qgual dos dois raios entra no detector. Os dois
sinais sdo comparados e entdo os dados sao
coletados. (VIANA, 2006) (Para visualizacdo
analisar Figura 1)

E possivel obter espectros de amostras
liquidas, sdlidas e gasosas. Dependendo da
qguantidade disponivel de amostra e de suas
caracteristicas fisico-quimicas, pode-se optar por
uma técnica adequada de preparo.

Quitina (WHISTLER, BEMILLER, 1973) é
um polissacarideo encontrado geralmente na
carapaca de crustaceos como caranguejos,
camardo ou em fungos, mas a insolubilidade em
muitos solventes resulta em um ndmero pequeno
de aplicacbes. O derivado principal da quitina é a
quitosana, obtida por um processo de
desacetilagdo que é solivel em meio aquoso
acido.
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Figura 1. Aparato tipico de espectroscopia de infravermelho.

A Tabela 1 descreve os reagentes utilizados.

Tabela 2- Razdes molares usadas para sintese
dos lauroila (QL) e estearoila (QS) derivados de

Tabela 1- Reagentes utilizados. quitosana.
Reagentes Grau Procedéncia Amostra Razdes | Quito- | Cloreto | TEA
Quitosana peso 75 — 85% ALDRICH Molares sana de
molecular de desacetilada Acila
50.000 QS-1 1:1:6,7 0,006 0,006 |0,040
0,
Ci‘;ﬁtc‘)’ﬂie 98% Oégiﬁlis Qs-3 1.0.33:6.7 | 0,006 | 0,0060 |0,040
il
(dOdeca”O'ao) oL-1 1167 | 0,006 | 0,006 |0,040
CH3(CH2)10<CI QL-3 1:0.33:6.7 | 0,006 0,006 |0,040
Cloreto de 99% ALDRICH
estearoila Os espectros de infravermelho das amostras
(octadecanoila) foram  obtidos pela  Espectroscopia de
CH(CHY) C/ Infravermelho pela Transformada de Fourier (FT-
S IR, spectrum Perkin 2000 Elmer). As amostras
Trietilamina 99% ACROS foram preparadas em pastilhas de KBr (5mg de
(TEA) ORGANICS produto em 200mg de KBr) e estabilizadas sob
KBr 99+% FTIR ALDRICH umidade relativa controlada antes de adquirir o

A quitosana foi adicionada lentamente e sob
agitacao sobre 100 mL de uma solucéo aquosa de
acido acético 1%. Ap6s 20 minutos todo o
polissacarideo foi solubilizado e entéo a sintese de
derivados de quitosana e caracterizacdo foram
conduzidos conforme descrito por Rodrigues
(2002), conforme a Tabela 1.

A proporgdo entre os reagentes é dada na
Tabela 2.

espectro.
Resultados

A Espectroscopia de FT-IR foi usada para
confirmar a estrutura quimica de derivados da
quitosana. A Figura 2 da o espectro da quitosana
e de seus lauroila e estearoila derivados. Os
demais espectros obtidos foram semelhantes a
estes.
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Figura 2— Espectro de FT-IR da quitosana (Q) e seus derivados, Q-L1 e Q-S1.

Discusséao

No espectro da quitosana (Figura 2) pode
ser observado uma absorcdo na faixas de 2900
cm™, atribuido ao estiramento do C-H, e em 3400
cm™, devido aos grupos terminais do hidroxila e
alguns picos especificos deste polissacarideo:
amida | (~1700 cm-1), amida Il (~1585 cm-1), e
amida Il (~1320 cm-1) de acordo com a literatura
(CAMPANA, SIGNINI, 2001; SANTOS, SOARES,
DOCKAL, CAMPANA FILHO, CAVALHEIRO,
2003).

Os espectros de derivados de quitosana
com os cloretos de lauroila e estearoila podem ser
vistos na Figura 2, respectivamente, como Q-L1 e
Q-S1. A regido entre 2900 - 2800 cm-1 foi
modificada e esta é uma conseqiéncia da
colocacéo de diversos grupos -CHs ha estrutura da
quitosana apoés a reacdo da substituicdo. Pode-se
observar o aparecimento de uma absorcdo em
~1800 cm™ que corresponde ao grupo éster
formado na reacdo de esterificacdo, que estava
ausente na quitosana. O pico da amida | foi
intensificado e foi deslocado de ~40 cm™ ao
mesmo tempo que o0 pico da amida Il foi
diminuido, sugerindo um pseudo-grau de
acetilacdo mais elevado.

Conclusao

Os resultados mostram que o]
polissacarideo quitosana pode ser modificado por
reacdo de esterificacdo com cloretos de acila.
Observa-se também o aparecimento de novos picos
de absor¢éo devido a mudancas estruturais apds a
reacao.

A técnica de  Espectroscopia de
Infravermelho por Transformada de Fourier
mostrou-se muito Util no estudo e identificacdo de
estruturas moleculares de compostos, tornando

possivel a caracterizacdo do polissacarideo
guitosana e seus derivados de forma a confirmar
gue a modificacéo ocorreu conforme o esperado.
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