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SINTESE E CARACTERIZACAO HIDROFILICA E
ESPECTROSCOPICA DE HIDROGEIS NANOESTRUTURADOS

Adriel Bortolin"*", Fauze A. Aouada®?, Luiz H. C. Mattoso’, Caue Ribeiro®

IDepartamento de Quimica - UFSCar, 13560-905, Sdo Carlos, SP; *Laboratério Nacional de Nanotecnologia
para o Agronegécio, Embrapa Instrumentagdo, 13560-970, Sdo Carlos, SP; *Laboratério Interdisciplinar de
Eletroquimica e Cerdmica (LIEC), Instituto de Quimica, Universidade Estadual Paulista, 14801-907,

Araraquara, SP. *drielb@hotmail .com

Projeto Componente: PC5

Plano de Acao: PA2

Resumo

Neste trabalho foi sintetizado um novo hidrogel constituido por poliacrilamica (PAAm),
polissacarideo biodegraddvel metilcelulose (MC) e o argilomineral montmorilonita
cdlcica em diferentes formulagdes. Este novo material nanoestruturado foi caracterizado
por suas propriedades hidrofilicas, cinéticas e espectroscépicas. A presenca de argila
montmorilonita cdlcica faz com que o hidrogel intumesca menos, porém a presenca da
mesma reduz consideravelmente o preco do material e aumenta a velocidade de
absorc¢do de dgua. O que pode viabilizar a sua aplicagdo na agricultura.

Palavras-chave: argila montmorilonita cdlcica; nanocompdsitos; intumescimento; FTIR; agricultura.

Publicac¢des relacionadas

BORTOLIN, A.; AOUADA, F.A.; RIBEIRO, C.; MATTOSO, L..H.C. Sintese e caracterizag@o hidrofilica e
espectroscopica de hidrogéis nanoestruturados - apresentado na 34* Reunido Anual da Sociedade Brasileira

de Quimica (34" RASBQ) como poster.

Introducao

Para o sucesso em um cultivo agrondmico, €
necessdrio levar em conta diversos fatores, entre
eles, o fornecimento equilibrado de elementos
necessdrios para um bom desenvolvimento dos
cultivares, proporcionando assim uma agricultura
sustentdvel e  economicamente  vidvel. A
disponibilidade de dgua, nutrientes, micronutrientes
disponiveis no solo € um fator importantissimo para
o crescimento, aumento de produtividade e
qualidade de plantas e cultivares. Porém a maior
parte desses elementos contidos nos solos sdo
perdidos por lixivia¢do, volatilizagdo, entre outros
[1]. Portanto, uma parte reduzida desses elementos €
de fato aproveitada pelas plantas, sendo necessdrio
assim associar tecnologias que permitam reter
determinados nutrientes, liberando-os em periodos
criticos, tais como perfodos de baixa precipitagdo ou
de alta insolagdo. Nesse sentido, desenvolveu-se o

hidrogel, que sdo materiais poliméricos que
possuem a propriedade de absorver grande
quantidade de dgua ou uma solugc@o nutritiva e
disponibilizd-la para as plantas por um longo
periodo de tempo, reduzindo-se as perdas, impactos
ambientais, entre outros.

Porém um fator que ainda limita a aplicag@o
desse material € seu custo relativamente alto.
Contudo, esse problema pode ser controlado
adicionando materiais de baixo pre¢o na sintese do
hidrogel e que ainda tem caracteristicas que
melhoram algumas propriedades importantes dos
hidrogéis. Um desses materiais € a montmorilonita
cdlcica, que foi estudada em alguns tipos de
hidrogéis e sua presenca melhorou propriedades
mecénicas e de controle de liberagdo de nutrientes
[2.3]:

Assim, neste trabalho, realizou-se a sintese de
um novo hidrogel nanocompdsito, utilizando-se o
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polissacarideo biodegraddvel MC e montmorilonita
cdlcica como modificantes e tais materiais foram
caracterizados por suas propriedades hidrofilicas,
espectroscopicas e  cinéticas. Os  hidrogéis
sintetizados foram nomeados como hidrogel 1, 2, 3,
4 e 5, com concentragdes de 50,0; 25,0; 12,5;625 ¢
0 % (m/m) massa de argila por massa de hidrogel,
respectivamente.

Materiais e métodos

A sintese dos novos hidrogéis foi realizada por
meio de polimerizagdo quimica do mondmero
acrilamida (AAm), em solu¢do aquosa contendo
metilcelulose (MC), agente de reticulagdo N’-N-
metilenobisacrilamida (MBAAm) ¢ montmorilonita
cdlcica, utilizando N.,N,N’ N’-tetrametil-
etilenobisacrilamida (TEMED) como catalisador.
Persulfato de sédio foi adicionado com intuito de
iniciar a reagdo de polimerizagdo via radical livre
[4].

Os valores de grau de intumescimento (Q)
foram calculados pela razio entre a massa do
hidrogel intumescido, e a massa do hidrogel seco.
Os hidrogéis secos foram colocados diretamente em
contato com 4dgua Milli-Q® e em determinados
tempos retirava-se os hidrogéis da dgua e pesava-os,
permitindo-se calcular o valor de Q.

Os pardmetros da cinética de intumescimento
[expoente difusional (n) e constante de difusdo (k)]
foram calculados utilizando a Equacéo 1 [5]:

M

t

= kt"

€q

)

onde ¢t é o tempo, k é a constante de difusdo e
depende do tipo do hidrogel e do meio de
intumescimento, n € o expoente difusional, que
fornece informacdo sobre o tipo de mecanismo de
transporte que impulsiona a libera¢do/sor¢do de um
dado soluto. M, e M4 sdo as massas do hidrogel em
um tempo “t” de intumescimento e no estado de
equilibrio, respectivamente.

Para a obtencdo dos espectros FTIR, os
hidrogéis sintetizados foram retirados do meio de
intumescimento, liofilizados, misturados com
brometo de potdssio (KBr) e prensados em alta
pressdo. Os espectros de FTIR foram obtidos
registrando 128 varreduras de 400 a 4000 cm’', com
resolugio de 2 cm™. Os espectros dos hidrogéis

nanoestruturados foram obtidos utilizando um
espectrometro Perkin Elmer Spectrum (modelo
Paragon 1000).

Resultados e discussio

A Tab. 1 mostra os resultados obtidos para o
grau de intumescimento no equilibrio (Q.) e os
pardmetros cinéticos n e k para os hidrogéis
sintetizados. O grau de intumescimento se mostrou
totalmente dependente da concentragdo de argila.
Quando se aumenta a concentracdo de
montmorilonita cdlcica na matriz polimérica do
hidrogel, o grau de intumescimento se reduz
consideravelmente de 902 + 1,7 g/g no hidrogel
sem argila para 45,8 + 1,7 g/g no hidrogel 1, ou seja,
com 50% (m/m) de argila. Isto pode estar
relacionado ao aumento dos entrelacamentos fisicos
entre as cadeias formadora do hidrogel e as placas
constituintes da argila montmorilonita célcica. Outro
fator que também pode contribuir ¢ o aumento da
resisténcia mecanica do hidrogel.

Tab. 1: Grau de intumescimento no equilibrio e
pardmetros cinéticos n e k para os hidrogéis
sintetizados.

Hidrogel Qe (g/2) k(™ n
1 458+ 1,7 027 +£0,04 0,63 +0,02
2 60,7 1,1 022 +001 0,57 £0,02
3 623+10 0,19+ 0,01 0,64 +0,02
4 729+05 0,18 0,01 0,65 +0,03
5 90,2+1,7 0,17 +0,01 049 +0,02
Porém, levando-se em conta somente a

quantidade de hidrogel utilizada durante a sintese,
como € mostrado na Fig. 1, os valores de grau de
intumescimento para o hidrogel 1 e para o hidrogel
5 sdo praticamente 0 mesmo.

Levando-se em conta os valores das constantes
cinéticas n e k reportados na Tab. 1, observa-se que
para os hidrogéis contendo montmorilonita cdlcica
(de 1 a 4), os valores de n se encontram entre 0,5 e
1,0. Indicando que a difus@o ocorre por transporte
andmalo. Enquanto para o hidrogel sem a presenca
da argila, o valor de n foi préximo de 0.5,
correspondendo a difusdo Fickiana. Pelo pardmetro
cinético k, nota-se que a presenga de argila na matriz
polimérica faz com o hidrogel absorva dgua mais
rapidamente a medida que se aumenta a
concentragdo de montmorilonita cdlcica. O hidrogel
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1 absorve dgua cerca de 1,6 vezes mais rdpido que o
hidrogel 5.

%100

80+

60

401

Grau de intumescimento no equilibrio (Q

Hidrogel

Fig. 1: Grau de intumescimento no equilibrio,
considerando apenas a fragdao de hidrogel utilizada.

A incorporagdo de argila montmorilonita na
matriz polimérica foi também confirmada pelas
mudancas espectrocdpicas da matriz de hidrogel. A
Fig. 2 mostra espectros FTIR para os hidrogéis com
¢ sem o argilomineral e da argila pura. O hidrogel 1
apresentou  bandas  caracteristicas tanto do
argilomineral puro nas regides de 400 a 800 cm
referente a deformagdes angulares de ligagdo Si-O-
M; 900 a 1110 cm™ referentes as diferentes
frequéncias de vibragdo angular Al-OH-Al;
deformacgdes axiais da ligagdo Si-O da rede, fora do
plano e no plano, e na regido entre 3620-3630 cm™
na qual se refere a deformacgdo axial de hidroxila
estrutural; como do hidrogel sem bentonita nas
regides de 1466 cm™, 1606 cm™, 1668 cm™ e 2990-
3600 cm™.
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Fig. 2: Espectro FTIR para os hidrogéis composto
por PAAm e MC (hidrogel 5), por PAAm, MC e
montmorilonita cdlcica (hidrogel 1) e da bentonita.

Conclusoes

Foi possivel obter um novo hidrogel
nanoestruturado constituido por PAAm, MC e
montmorilonita cdlcica. A presenca do argilomineral
foi comprovada pelos espectros FTIR e provocou
uma diminuigdo dos valores de Q. devido a
compactagdo das cadeias poliméricas do hidrogel.
Os beneficios observados pela incorporagdo de
montmorilonita cdlcica nesse trabalho sdo o
aumento da velocidade de absorc¢do de dgua, fator de
suma importdncia para a aplicagdo do material no
campo e redugdo no custo do material. Tais fatores
estudados indicam uma grande viabilidade para
aplicagio desses materiais na agricultura.
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