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duto afimdesedeterminarascondi
çıesideaisdetrabalho ondeograu
dehidrólise quesempreexiste seja
insuficienteparaimporperdasconsi
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Determinaçªodograudehidró
lise MØtodos

Figura2 Mecanismode açªodacolaASAao tornarhidrofóbicaafibra NªohÆmetodologiaoficialmente
celulósica reconhecida TAPPI ISO paraade
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çªodaquantidaderelativadeHASAradiaçªocujoconteœdo energØticoØemdiferentescomprimentosdeonda
noextratonªoaquoso porespectrossuficienteparaprovocarasvibraçıesNocasoespecíficodoASA nor
copianaregiªodoInfravermelhomolecularesquandoabsorvidopelamalmenteexplicaseaocorrŒncia das

matØria Comocadatipodeligaçªoduasabsorçıesatribuídasàscarboni
químicapossuicaracterísticasprópri las videfigura4 aoestiramentosi
asdevidoaocomprimentodaligaçªomØtrico 1860cm eaoestiramen1

diferençadeeletronegatividadeentretoantisimØtrico 1780cm dogru1

FundamentosdaEspectroscopianoosparticipantesdaligaçªo diferençapofuncionalanidrido Ahidrólisedo
Infravermelho demassaentreosÆtomosparticipanASAprovocaaquebradoanelepro

Adeterminaçªoquantitativadetes etc easabsorçıessóseremdeduzoHASA quepassaaapresentar
substânciasporespectroscopiaØmui tectadasquandohÆvariaçªonomo umaœnicabandadeabsorçªodevido
toempregada nosmaisdiversoscammentode dipolodaligaçªo Øespera acarbonila em 1710 cm1
posdaindœstria AregiªodoespectrodoquecadatipodeligaçªoabsorvaOfatodepossuíremabsorçıesca
eletromagnØticocorrespondenteaoenergiaquantizadaemníveisespecí racterísticasemdiferentescomprimen
InfravermelhomØdiocorrespondeàficos caracterizandoentªoabsorçıestosdeondaconferetrŒsbandasdeab

sorçªodistintasàsmisturasde ASAe
HASA Afigura5mostraaregiªodos
espectrosexpandida compreendida
entre 2000 1500 cm ondeselo1

calizamasbandasdascarbonilasde
misturasdediferentesconteœdosde
ASAHASA

Énítidoque quantomaiora con
centraçªorelativadeHASAmaisin
tensaØabandadevidoàcarbonila do
Æcido emenosintensasasbandasde
vidoàscarbonilasdoanidrido Traba
lhandocomarazªodeintensidadesde
absorçªo transmissªodasdiferentes
bandasrelacionadasàscarbonilas e
representandoasnum grÆficoemfun
çªodaconcentraçªo Øpossíveldeter
minarquantitativamenteoníveldeFigura4 Espectroscompletos 4000 450cm deabsorçªonoIVdo1

hidrólisedacolaASApuraouemulsiASAedeseuhidrolisado HASA
ficada Destamaneira umconteœdo
desconhecidodeHASApodeserestu
dadoesuaconcentraçªorelativade
terminadaporcomparaçªocomuma
curvadecalibraçªopreviamentede
terminadaoucalculadaatravØs da
equaçªoobtidanaregressªo

AespectroscopianoIVpossibilita
nocasodadeterminaçªodograudehi
drólisedacolaASA umavantagemsig
nificativaquandocomparadoàsmeto
dologiasqueutilizama titulometria
comoprincípio seja pelarapidezoupela
confiabilidade Odesenvolvimentode
equipamentosdeespectroscopiacomFigura5 Expansªodaregiªodeabsorçªo dascarbonilas compreen
transformadadeFourier FTIR tornoudidaentre2000e1500cm de espectrosdeabsorçªono IVdemisturas1

aobtençªodeespectrosmuitorÆpidaecomconteœdo crescentedeHASA I 100 ASA II 1725 HASA
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maximizaçªodarelaçªosinal ruído quebradaemulsªo ASAHASA doHexano comorestantedaAceto
tornandoatØcnicamuitosensívelere Amido atravØsdaadiçªodeAcena permanecendonapartesuperior
produtível Isso porsuavez possibilitatona quepermitequeacolaper
o trabalhocomdiminutasquantidadesmaneça dispersaounamisturaConstruçªo deumacurvade
dematerial Normalmente poucosmi`guaAcetonae calibraçªo
ligramasde materialsªosuficientespara extraçªodo ASAedoHASAcomOprimeiropassoparaaconstru
seobterumbomespectrooauxíliodoHexano quepossibi çªodeumacurvadecalibraçªoØa

litaasolubilizaçªodomaterialoleobtençªodoHASApuro Essemate
Fundamentosdametodologiade oso ASA HASA devidoàmairialpodesersintetizadoapartirde
senvolvida orafinidadequímicaentreelesumaamostradeASAcomercial for

Aadiçªodaquantidadeespecificaçandoa hidrólisedoprodutopela
ExtraçªodoASAHASAdeemulsıes da tantodeAcetonaquantodeHexaadiçªodeumaquantidadesuficiente
em solventeapolar nogaranteaformaçªodasduasfasesdeÆgua Paraseverificarseahidró

OprincípiodomØtodopropostoØnecessÆriasaoprocessodeextraçªolisefoitotal ØnecessÆrioobterum
baseadonatØcnicadeextraçªolíquido comafaseaquosacontendoparte daespectrodeIVcomomaterial A
líquido ondeumsolutosolœvelemacetonaadicionadaocupandoaparteausŒnciadebandasem1860cme1113 1

doissolventesdiferenteseimiscíveisinferiordamisturanotuboourecipi 1780cm demonstraqueareaçªo1

entresi tendeasesolubilizarnasduasenteutilizadoparaaextraçªo eafasefoicompleta
faseslíquidasmantendo noequilíbrio
umarazªobemdeterminadaentreas
concentraçıesemcadafasequedepen
dedaafinidadequímicadosolutocom
cadafase Ametodologiapropostanes
setrabalhoparte entªo deumvolume
reduzidodecolaASApuraoudapró
priaemulsªodeASAemamido semque
hajaanecessidade deseconhecerare
laçªoamidoASAou suaconcentraçªo
específica opH ovolumeutilizadoou
outroparâmetroqualquer poisoobjeti
voØdeterminararazªodeconcentra Figura6 FasesdoprocessodeextraçªodoASAeseuhidrolisado
çıes molaroupercentual deHASAnaHASA atravØsdaadiçªodeAcetonapara proporcionaraquebrada
amostraapartirdocÆlculodarazªoen emulsªoeaadiçªodeHexano pararetirarosmateriaisoleosos
treasintensidadesdasbandasdascar
bonilasnoespectrodeIVdamesma

Parao ASApuronªoØnecessÆrio
realizarqualquerextraçªo vistojÆes
tarnaformaecondiçªonecessÆriapara
aobtençªodeumespectronoInfraver
melho exigindosomenteumadiluiçªo
emsolventevolÆtiladequado Acetona
ouHexanopa paraquesejapossível
aplicarumapequenaquantidadedo
materialsobreascelasdeNaClouKBr
produzindoumfilmefinoehomogŒ
neo No casodasemulsıes entretanto
ØnecessÆrioprimeiramenteliberaro
ASAeoHASAqueestªoprotegidos
peloamidocatiônico paraqueasolu
bilizaçªonumsolventeapolarpossaserFigura7 Determinaçªodaamplitude dasbandasdascarbonilas parao
conseguida AsfasesdoprocessodeASA 1863e1785cm eparaoHASA 1715cm emespectroda1 1
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Paraaconstruçªodacurvadecali
braçªo misturasdeconcentraçªoco
nhecidausandoASApuroeoHASA
sintetizadodevemser preparadaspor
pesagemembalançaanalítica Algumas
gotasdecadauma dassoluçıesprepa
radasdevemserdepositadas separada
mente sobrecelasdeNaClouKBr
própriasparaautilizaçªonoIV afim
deproduzirumfilmefinodamistura
ASA HASAsobreamesma Aobten
çªodoespectronosequipamentosde
FTIRnormalmenteØsimples erÆpida

OsequipamentosdeFTIRsªo
dotadosdesoftwareparaotratamen

Figura8 CurvadecalibraçªoconstruídaapartirdarelaçªodasAbsorbântodosdadoseposterioranÆlisedos
ciasdasbandasem1710cm HASA e1860cm ASA vibraçªosimØtrica1 1espectrosAopçªodeanÆlisedoes
das carbonilas emfunçªodaconcentraçªopercentualdeHASAnamisturapectroporcÆlculosmatemÆticosper

miteaobtençªodasamplitudesdas
bandasoudesuasÆreas tantoparao
espectrorepresentadoemTransmicomisturasdeconcentraçıesdifetanto mencionarquantidadesemtermos
tânciaquantoemAbsorbância Arentesparaconstruirumaboacur percentuaissimplificasignificativamen
medidadaÆreadabandanoespectrovadecalibraçªo Casonªohajaateoentendimentodasrelaçıesentreos
deAbsorbância normalmenterepredisponibilidadedeASAisentodemateriais principalmentenodiaadia
sentadeformamaisadequadaa conHASA ØpossívelestimaraquantideumafÆbrica Podesedemonstrar
tribuiçªodaespØcienamistura masdadedeHASAnoASApuro proentretanto quearelaçªoentreascon
aamplitudetambØmpodeoferecerlongandoacurvacalculadaatØocentraçıesmolaresC CpodeserHASAASA
correlaçªoadequada NocasodestevalornulodarazªoAHASA AASAobtidaapartirdasconcentraçıespercen
trabalho foiutilizadoumEspectro Ovalornulodevecorresponderatuais atravØsde
fotômetroInterferomØtricoporTrans umaconcentraçªo negativa mas
formadadeFourier ModeloMB100 igualemmóduloàconcentraçªoreC C 1HASAASAHASAHASA

Bomem munidodesoftwareparasidualdeHASAnoASA Esseva100 M M ondeASAHASA

anÆlisenumØricadasÆreaseampli lorpodeentªoserutilizadopara
tudesdasbandas encontraroteorrealdoHASAnasM 99gmoleM 117gmolASAHASA

Entretanto tambØmØpossívelcal misturaspreviamentepreparadasoquetornapossívelmontaracurvade
cularaamplitudedasbandasmanual IssofarÆcomqueacurvacalculadacalibraçªonaformaestritamenteindi
mente simplesmenteimprimindoosnecessariamentepassepelozeroecadaparaverificarobediŒnciaquanto
espectroscompletosouaexpansªodesejaabsolutamenteadequadaparaàLeideBeer AFigura9apresentaos
umdeterminadointervalodefreqüŒn estimaraconcentraçªodeHASAemmesmosdadosda Figura8 comesem
cias medindocomescalamilimetraqualqueroutraamostradeASAouacorreçªodarelaçªodeconcentraçıes
daadistânciaentreomÆximodabanemulsªodamesmamencionada
dadeTransmissªoouAbsorçªoealiAopçªoderepresentarasconcen ObservasenaFigura9queocor
nhadebasepreviamentetraçada AtraçıesdoASAoudoHASAemtermosrerealmenteumalinearizaçªosig
definiçªodalinhadebasepodeserpercentuaistrazalgunsinconvenientesnificativadarelaçªoentreaconcen
verificadanaliteratura masnor pois numaanÆlisecriteriosa a leidetraçªodoHASAearazªodasAb1415

malmentebastaumaretatangencian BeerprevŒrelaçªolinearsomenteentresorbâncias masamelhorcurvade
dooslimitesdabanda Figura7 É aAbsorbânciaeaconcentraçªo molarregressªoaindademonstraumdes
possívelaindaestimaraÆreadasban Édeseesperar portanto queascurvasviopositivo daLeideBeer suge
dasemespectrosimpressos porØmØobtidasutilizando seospercentuaisrindoumcomportamentodiferenci
tarefadifícilepropensaaerros razªo comoabscissas nªoapresentemocomadoda misturaASA HASA como
pelaqualfoidescartada portamentolineardesejado fatoclararesultadodaprovÆvelinteraçªoen
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Aavaliaçªodaconcentraçªocal
culadaparaasemulsıespreparadas
commisturasdeconcentraçªoconhe
cidadeHASA demonstrouqueatro
cadeenergiaqueocorredurantea
emulsificaçªoprovocaahidrólisedo
ASAdeformamaisintensaquanto
menoro teorinicialdomaterialhidro
lisado HÆumarelaçªolinearentre
acrØscimonoteordohidrolisado que
Ø inversamenteproporcionalaoteor
inicialdeHASA quantomenoroteor
deHASAinicial maioroteorfinaldo
hidrolisado Acausadestefenômeno
deveapresentarumcampobastante

Figura9 Linearizaçªo dacurvadecalibraçªo atravØsdatransformaçªoda interessanteparafuturasinvestigaçıes
concentraçªopercentualparaconcentraçªomolar videtexto DesviodaLei pois possivelmente envolvaaforma
deBeerposterioràcorreçªodaconcentraçªosugerecomportamento çªodeestruturascomplexasnomeioanômalo dosistema ASA HASA que dealgumaforma protegemopró

prioASATabela1 CÆlculodaconcentraçªofinaldeHASA ASAhidrolisada ememulsıes
Aosecompararosresultadosobtipreparadasapartirdemisturasdeconcentraçªo conhecidadeHASAemamido dosparaosdiversosmodelosapresencatiônicodemandioca empH41a4 deconcentraçªo Tempo deemulsificaçªo tadosnaTabela1 ficaevidenteaconde3minutosparacadasituaçªo a12000rpm CÆlculosexecutadosapartirde cordânciadosresultadosetendŒncias

diferentesmodeloseformasdeaquisiçªodedados paraoteorfinaldeHASAnasmistu
ras Entretanto existemalgumaslimi
taçıestØcnicas naobtençªodosmo
delos Porexemplo embaixasconcen
traçıesdeHASA abandacorrespon
denteaoÆcido 1710cm apresenta1

amplitudemuitoreduzida oquedifi
cultaamediçªomanualcomaescala
OmodeloobtidoporessemØtodo pos
sibilitaentªoadeterminaçªodaordem
degrandezadahidrólise mascom
baixograudeexatidªonovalorda

Finalmente ocÆlculodoteor concentraçªo determinada
dematerialhidrolisadonumaamosAfimdeconfirmaraaplicabili Adiferençaentreo valorencontra
traqualquerpodeserrealizadoadadedametodologiapropostaforam doeaconcentraçªo inicialmentepre
partirdadeterminaçªodarazªoen confeccionadasemulsıesdeASA paradaparaoteorde HASAnasmis
treasÆreasdasbandasdasdiferenpuroemisturasdeASAHASAem turas confeccionadasparaavaliara
tescarbonilasnosespectrosdeAbemulsificadordelaboratóriofabrica metodologia podeseratribuídoaoele
sorbância TransmitânciadaamosdopelaTokushu KikaKogioCO vadocisalhamentoprovocadopelo
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