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RESUMO

A celulose é um polimero natural, renovavel, atéxica, biodegradavel e o mais abundante no planeta. Esta pode ter a sua
estrutura modificada para adquirir propriedades distintas. Este estudo teve como objetivo modificar a celulose de sisal
(Agave sisalana), a partir do seu xantato, com o poli (alcool vinilico) (PVA). A celulose foi caracterizada por espectroscopia
de absorcdo na regido do infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR), antes e apds modlflcagao Os espectros de
FTIR confirmaram a xantatizacio pelo aparecimento das bandas, de nimero de onda 1154 cm™ e 965 cm™, que
evidenciaram a presenca do grupo -O-C(=S)-S, e a grafitizacdo da celulose com o PVA pelo aparecimento da nova banda
de nimero de onda 880 cm™, atribuida a ocorréncia da reacéo de substituicio do grupo —OH do C-6 da celulose.

PALAVRAS-CHAVE: madificacdo de celulose, FTIR, xantatiza¢do, PVA.
1. INTRODUCAO

A celulose é o polimero natural mais abundante e pode ser modificada por meio da introducdo de
novas moléculas na cadeia principal que alterem suas propriedades fisico-quimicas e a habilitem a obtencao de
novos produtos.

As reagoes de modificagdo da celulose mais comuns sdo: esterificacdo, oxidacdo, grafitizacdo e
ligacBes cruzadas.

Estudos tém SIdO realizados para a modificagdo quimica da celulose, buscando obter materiais
sensores,” adsorventes,®* para imobilizacdo de enzimas,® aprimorar propriedades termomecanicas,’ e alterar
propriedades reolégicas e de superficie.’

O presente trabalho buscou grafitizar a celulose de sisal (Agave sisalana) com PVA, a partir de seu
xantato, o qual foi obtido por meio de reacéo de hidroxila de substrato celulésico com dissulfeto de carbono em
meio alcalino.?

2. METODOLOGIA

Materiais

Celulose de sisal (Agave sisalana) (CS), poI| (&lcool vinilico) (PVA) com peso molecular de 31.000-
50.000 e com grau de hidrolise de 99% (Sigma- -Aldrich® ), &cido sulfurico para sulfonacdo do PVA, hidroxido de
sédio para promover a deshidroxilacdo da celulose, dissulfeto de carbono para termino da reacdo de formacgéo
do xantato, acetona para terminacéo da reacao, todos da VETEC®, com grau de pureza analitico e, usados sem
purificacdo adicional.

Modificac&o da celulose

A modificacdo da celulose foi realizada em duas etapas: (i) obtengcdo do xantato celulésico e (ii)
grafitizacé@o da celulose de sisal a partir do xantato celuldsico.

(i) Obtengéo do xantato celuldsico

Antes do processo de xantatizagcdo a celulose foi submetida @ moagem em moinho de bolas, e em
seguida submetida a selecdo granulométrica a tamanho médio de particula de 250 um.

Para a obtencado do xantato, utilizou-se a metodologia descrita por Hirano et al.”, na qual o tratamento
alcalino da celulose foi realizado com solugdo de NaOH 20% (m/v) durante 4 horas. A fracdo sollvel foi filtrada
e a ela adicionada 2 mL de dissulfeto de carbono e mantido sob agitacdo magnética durante 2 horas, em
temperatura ambiente.

(i) Grafitizagdo da celulose de sisal a partir do xantato celulosico
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Antes da grafitizacdo da celulose, o PVA foi solubilizado em solugdo aquosa de acido sulfdrico 1%
(v/v), a 70°C, por 1 hora, com agitacdo magnética. A esta solucao foi adicionada o xantato a qual foi mantida em
temperatura ambiente e agitacdo magnética durante 3 horas. Em seguida, a solucdo foi vertida em acetona,
para finalizacdo da reacdo de grafitizacdo. A Figura 1, mostra de forma esquematica as reacdes envolvidas no
processo de modificacdo da celulose.

Figura 1 - Representacdo esquematica do mecanismo proposto para a modificacédo da celulose (CSM)
a partir de xantato de celulose de sisal com PVA.
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Celulose modificada (CSM)

Caracterizacdo de grupos funcionais presentes no sistema em estudo

Espectroscopia na regido do infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR) foi utilizada para
identificacao da insercdo do agente modificante (PVA) na cadeia da celulose, por meio do espectrofotbmetro da
marca Thermo Scientific, modelo Nicoletti S10, com varredura na faixa do nimero de onda de 4000 — 400 cm™
aplicando 64 scans de varredura e resolucéo de 1 cm™.

3. RESULTADO E DISCUSSAO

Os espectros de FTIR da celulose de sisal (CS), do PVA e da CSM sdo mostrados na Figura 2 (a, b,
c).
Na Figura 2(a), espectro da amostra de CS, observa-se a presenca da banda de nimero de onda
3361 cm™, correspondente as vibracdes de estiramento -OH; a banda de numero de onda 2888 cm™,
relacionada & deformagcao axial de C-H; as bandas de nimero de onda 1429 cm™ e 1319 cm™, relacionadas ao
estiramento assimétrico e simétrico da ligacéo -CH,, respectlvamente a banda de nimero de onda 1161 cm™
que pode ser atribuida a deformacgédo angular de ligagcdes C-O; o numero de onda 1055 cm™, atribuido a banda
de absorgao das ligacdes C-O-C, que representa a vibragédo do anel de piranose; e, o numero de onda 897 cm’
!referente & ligagdes B-glicosidicas do anel de glicose da celulose,”™ todos caracteristicos da celulose
Na Figura 2(b), espectro do PVA, observa-se a banda de nimero de onda 3341 cm™, atr|bU|da ao
estlramento do grupo -OH. Observa-se também, as bandas de nimero de onda 2922 cm™, 1651 cm™, 1417 cm’
' e 1091 cm correspondentes a vibragdo de estiramento assimétrica -CH, alongamento de carbomla C=0,
vibracdo de flexdo C-H de -CH2 e estiramento C-O dos grupos acetila, respectivamente.”
Na Figura 2(c), o espectro da CSM mostra a banda de niimero de onda 3005 cm™ atribuida & vibragéo
de alongamento do grupo -OH presente na estrutura tanto da celulose quanto do PVA. Seu alargamento e
perda de intensidade pode ser atribuido a perda de hidroxilas durante a reacdo de modlflcagao e combinacgdo
de grupos -OH com CS,; observa-se tambem a banda de nimero de onda 1634 cm™ corresponde aos grupos
C=0, de nGmero de onda 1154 cm™ e 965 cm™ fornecem a evidencia de eX|b|<;ao do grupo -O-C(=S)-S.
Observa-se uma nova banda no niimero de onda 880 cm™ gue pode ser atribuida a substituicdo em grupos —
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OH do C-6 da xantana celulosica pelo PVA, e, a banda de nimero de onda 1428 cm™ relacionada a dobra
simétri%aBde -CH,, com aumentou de largura e altura, confirmando que a reacdo de substituicdo nos grupos -OH
do C-6.™

Figura 2— Espectro de infravermelho da celulose de sisal pura (CS), do PVA e da celulose modificada (CSM).
105

1004

954 \ \‘ fine A
s 1634
J/ [ || [l

| |
|‘ 880
‘I1154'

L t -
3341 ” 985

904
85+

80+
754 | F

Transmitancia ( %)

704 |+
654 |k L
—c9 | [=m —csh 128

60 T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T
4500 4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500 4500 4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500 4500 4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Nimero deonda (em')

(@) (b) (©)
4. CONSIDERAGOES FINAIS

A partir da analise de FTIR realizada concluiu-se que é possivel modificar a estrutura da celulose
através da insercdo do PVA na sua molécula. Para tanto, é preciso inicialmente que a celulose seja submetida
a processo de xantatizacao para tornar a sua estrutura suscetivel @ modificagdo, por meio da sua fragdo amorfa
e exposicdo das hidroxilas dos carbonos, C-2, C-3 e C-6. Os espectrogramas de FTIR confirmaram a
modificacdo pelos aparecimentos das bandas de absorcdo de nimeros de onda 1154 cm™ e 965 cm™ que
evidenciaram a presenc¢a do grupo -O-C(=S)-S advindo da xantatizacdo da celulose e um novo pico de nimero
de onda 880 cm™ indicando que as reac¢des de substituicdo ocorreram em grupos -OH do C-6 da celulose.
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