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RESUMO - Os polimeros sdo umas das classes de materiais mais versateis, tendo
uma grande aplicacao dentro dos mais diversos ramos da industria. Sendo assim,
foram preparados filmes de amido e CMC com e sem adigdo de 6xido de
magnésio (MgO), e realizados estudos de caracterizagdo espectroscopica no
infravermelho e testes de solubilidade para analisar as caracteristicas das blendas
formadas. As analises espectroscopicas mostram que houve pouca alteragdo nas
bandas de interesse, em comparagdo com os espectros dos filmes puros. A adigdo
de (MgO) ndo exerceu influéncia nas blendas. A analise visual dos filmes nao
indica a presenga de fase nos mesmos. No teste de solubilidade, o filme contendo
amido (I1g) e MgO em concentragcdo de 0,002g apresenta menor porcentagem de
material seco solubilizado (%MS).

1. INTRODUCAO

De acordo com Canevarolo (2006), os polimeros sdo macromoléculas, formadas pela
repeticdo de unidades menores denominadas monomeros. De acordo com suas caracteristicas,
os polimeros podem ser classificados em diversos grupos, porém, de maneira geral, estes sao
divididos em dois grupos, relacionados a sua origem, sendo eles, os polimeros naturais —

aqueles encontrados na natureza - e os sintéticos — produzidos em laboratorio. (MANO;
MENDES, 1999).

A celulose, e o amido estdo inclusos na classe dos polimeros naturais, € sdo compostos
abundantes na natureza. Devido a caracteristicas de grande importancia como
biodegradabilidade e, por serem recursos renovaveis, ambos o0s compostos podem ser
empregados nas mais diversas aplicagdes e estdo entre os principais polissacarideos de
interesse industrial.

Como forma de obtencdo de materiais com propriedades melhoradas, como, por
exemplo, a resisténcia mecanica e térmica, as blendas poliméricas surgem como uma boa
alternativa para as diversas necessidades apresentadas pelas industrias, tendo, assim como os
polimeros puros, sua aplicagdo destinada aos mais variados setores, deste a industria de
embalagens a farmacéutica (TONHI; PLEPLIS, 2002).
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O objetivo deste trabalho foi produzir filmes de amido de mandioca e
carboximetilcelulose (CMC), na presenca e auséncia de 6xido de magnésio, em diferentes
proporgdes. Estes materiais foram caracterizados por espectroscopia, solubilidade em agua e
miscibilidade aparente.

2. MATERIAIS E METODOS

2.1. Preparo dos filmes

Os filmes foram preparados dissolvendo-se as quantidades de amido e CMC
separadamente em béqueres contendo 100 mL de 4gua destilada, de acordo com as
proporcdes mostradas na tabela abaixo (Tabela 1). A solugdo contendo amido foi aquecida até
80°C por um periodo de 30 minutos sob agitacdo magnética. A CMC foi preparada deixando
a solucao sob agitacdo por 1 hora sem aquecimento. As blendas de amido e CMC foram
preparadas com e sem o MgO e as solucdes foram deixadas sob agitagdo por 1 h. As
proporcdes trabalhadas sdo apresentadas na tabela 1. As solucdes filmogénicas foram
adicionadas em placas de pétri e deixadas secar em estufa com circulagdo de ar sob
temperatura de 40°C por 48h. Os filmes foram preparados utilizando-se fécula de mandioca
(amido) obtida em comércio local, carboximetilcelulose - CMC (Synth) e 6xido de Magnésio
(MgO).

Tabela 1 — Proporg¢des dos filmes poliméricos

Filme CMC Amido Amido MgO MgO

0,5¢ 1,0g 2,5¢ 0,002¢g 0,004¢g
1 v
2 v
3 v
4 v v
S v v v
6 v v v
7 v v
8 v v v
9 v v v

2.2. Analise Espectroscopica

Essas analises foram realizadas na regido do infravermelho médio com transformada
de Fourier, em um equipamento modelo Perkin-Elmer equipado com acessério UATR e
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cristal de carbono (diamante). A area dos filmes para a analise foi de 1,0x1,0 cm. As amostras
foram submetidas a uma alta pressdo a fim de se obter um espectro de melhor qualidade. A
faixa espectral considerada foi de 4000 a 400 cm!, realizando 16 varreduras ¢ utilizando uma
resolucdo de 4 cm™!.

2.3. Solubilidade em agua e miscibilidade

A miscibilidade dos filmes foi analisada a olho nu, observando-os contra a luz. A
solubilidade em agua foi determinada, retirando-se uma amostra de 4 cm?, as quais foram
pesadas e submersas em 5 mL de 4gua destilada. O sistema foi deixado em repouso durante
24h em temperatura ambiente. Apos este periodo as amostras foram secas em estufa com
circulagdo de ar (105°C -12h). Este método foi adaptado a partir da metodologia utilizada por
Tongdeesoontorn et. al. (2011). A solubilidade foi calculada utilizando-se a equagao 1:

Pl - PF
PI

%MS = ( )xlOO

; (1)

onde: %MS ¢ a porcentagem de material seco solubilizado; PI € o peso inicial do
material seco; e PF ¢ o peso final do material seco nao solubilizado.

2.3. Espessura dos filmes

A medida da espessura dos filmes foi realizada com micrometro digital Insize (0-
25mm/0-17), efetuando medi¢des em 4 regides distintas dos filmes e considerando o valor
médio entre elas.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1. Analise dos espectros de infravermelho

Os espectros obtidos para as amostras de filmes puros de amido sdo mostrados nas
figuras 1(b) e 2(b). Observa-se uma banda intensa, em 3301 cm™' devido ao estiramento do
grupo OH. Em 2923 cm! observa-se uma banda que ¢ atribuida ao estiramento do grupo C-H.
Também na regido entre 1646 e 1649 cm! os espectros mostram uma banda que indica a
presenca de agua ligada a estrutura do polimero, enquanto que em 1411 cm™!' e 1365 cm! ha
bandas atribuidas ao dobramento dos grupos CH, e C-OH, respectivamente. O estiramento do
grupo C-O-C pode ser observado na regido de 1144 cm!. Esses resultados corroboram com os
observados por Tongdeesoontorn et. al. (2011). Segundo Vicentini (2003) as bandas que
ocorrem na regido de 1000 cm™! estdo relacionadas a estrutura cristalina do amido, assim, as
bandas observadas nas Figuras 1 e 2 do presente trabalho, em 994 cm™! e 1013 cm’!, sugerem
que o filme possui estrutura amorfa, seguindo também em concordancia com o mencionado
por VanSoest et. al. (1995) apud Henrique et. al. (2007).
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Os espectros dos filmes puros de CMC (figuras la e 2a) mostraram, também em 3301
cm’!, uma banda referente a vibragdo de estiramento do grupo OH, enquanto que a banda
atribuida ao estiramento CH ocorreu na regido entre 2886-2917 cm!. Em 1411 cm! e 1319
cm! as bandas com picos intensos referem-se a vibragdo de dobramento dos grupos CH, e
OH, respectivamente. Em torno de 1052 cm' a banda observada deve-se, provavelmente, ao
estiramento CH-O-CH,. O espectro mostrou também, uma banda em 1587 cm™' que é
atribuida a vibracdo antissimétrica do grupo COO-.

As blendas de Amido ¢ CMC (sem MgO) analisadas mostram um pequeno
deslocamento da banda referente ao estiramento do grupo OH, observada em 3295 cm.
Também ¢ possivel observar um deslocamento da banda referente ao dobramento de C-OH do
amido, que ocorre em 1326 cm!. A banda atribuida a presenca de agua ligada a estrutura do
polimero, observada anteriormente na regido de 1646-1649 cm!' praticamente ndo €
observada com a adicdo de CMC. Os resultados obtidos para a CMC também seguem em
concordancia com os valores observados por Tongdeesoontorn et. al. (2011).

A andlise espectroscopica dos materiais indicou que a adi¢do de 6xido de magnésio nao
exerceu efeito sobre a intensidade ou deslocamento das bandas. Os espectros obtidos e
analisados das amostras puras e blendas produzidas, sdo mostrados nas figuras 1 e 2 a seguir:

Figura 1 — FTIR: (a) CMC pura — controle; (b) amido puro (1,0g) — controle; (¢) adi¢ao
de CMC - 0,5g; (d) adicao de MgO — 0,002g; (e) adicao de MgO — 0,004g.

1 . 1 N . 1 . 1 . 1 . 1 . 1
4000 2500 2000 2500 2000 1500 1000 500
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Figura 2 - FTIR: (a) CMC pura — controle; (b) amido puro (2,5g) — controle; (c) adi¢do de
CMC - 0,5g; (d) adigao de MgO — 0,002g; (e) adicao de MgO — 0,004¢g
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3.2. Analise de solubilidade em agua e miscibilidade

A espessura média obtida das amostras analisadas foi de 0,069mm, com os valores
variando entre 0,048mm e 0,105mm. Os valores de %MS obtidos para cada amostra sao
mostrados na tabela a seguir (Tabela 2). A numeragdo das amostras segue o padrio aplicado
anteriormente na tabela 1.

Tabela 2 — Valores de %MS — porcentagem de material seco solubilizado das amostras e
espessura média dos filmes (E,,f) em milimetros (mm)

Filmes 1 2 3 4 5 6 7 8 9

%MS 97,0 0,5 13,0 85,7 8,8 26,2 13,4 13,9 18,5

Ems 0,054 0,061 0,105 0048 0068 0,051 0,086 0063 0,085

Observa-se que o filme com maior porcentagem de solubilidade foi aquele composto
apenas por CMC (filme 1), sendo que o que obteve melhor desempenho no teste aplicado foi
o filme puro de amido 1g (filme 2). As blendas produzidas com maior teor de amido (2,5g)
apresentaram valores proximos de solubilidade, variando entre 13,4% e 18,5%, enquanto que
as blendas com menor teor de amido (1,0g) mostraram valores mais dispersos, sendo que o
melhor desempenho foi observado no filme contendo 6xido de magnésio em menor
concentracao.

Em relacdo a miscibilidade dos filmes produzidos, as amostras apresentaram boa
homogeneidade, sendo que, em alguns casos, por conta do ambiente de secagem nao possuir
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um controle rigoroso de humidade, os filmes apresentaram pequenas areas de opacidade,
atribuida ao fato de a secagem nao ocorrer uniformemente nas placas.

4. CONSIDERACOES FINAIS

Os filmes preparados ndo apresentaram formacao de fase aparente. A caracterizagdo
espectroscopica realizada indicou que a adi¢do de MgO ndo exerceu influéncia nos filmes,
com relacao a miscibilidade aparente e caracterizagdo espectroscopica. Nas misturas sem a
adi¢do do oxido, os espectros indicam pequenas mudangas que seguem em concordancia com
valores observados em literatura, no entanto, quando submetidos a teste de solubilidade, a
blenda que obteve um melhor desempenho foi aquela em que havia MgO em menor
concentracao.
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