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Grafting de tecido de algodao com 2-hidroxipropil-B-
ciclodextrina para obtencao de artigo biofuncional

Grafting of cotton fabric with 2-hydroxypropyl-B-
cyclodextrin to obtain a biofunctional article

RESUMO

As ciclodextrinas (CD) sdo biopolimeros, compostas por unidades de glicose, que unidas
originam estruturas ciclicas tronco-cénica. Sua estrutura contem caracteristicas
hidrofilicas em seu exterior e hidrofébicas em seu interior possibilitando uma melhor
complexacao de moléculas bioativas que podem ser aplicadas a fibras de algodao. Neste
trabalho utilizou-se a 2-hidroxipropil-B-ciclodextrina, que foram aderidas em algodao por
processo de pad-cure em foulard vertical e realizou-se a cura em rama. Foi utilizado acido
citrico como agente reticulante e hipofosfito de sédio como catalisador. Apoés foi feito a
adsorcao de citronela no tecido modificado em solucdo agua:etanol (1:3) sob agitacio.
Avaliou-se o grafting peal reacdo de esterificacdo das hidroxilas presentes nas CD, no
acido citrico e na fibra de algoddo por meio da espectroscopia FTIR. Os resultados
mostram que obteve-se 12,55+1,85% de grafting, nas condicdes de temperatura 170°C e
tempo de 5 min. Com este estudo foi possivel comprovar que o método utilizado funciona
e abre possibilidade para estudar a complexacdo de novas substancias nas CD e entao
aplica-las em algodao, permitindo tornar o tecido biofuncional.

PALAVRAS-CHAVE:
Biofuncional.
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ABSTRACT

Cyclodextrins are biopolymers, composed of glucose units, which together give rise to
trunk-conic cyclic structures. Its structure contains hydrophilic characteristics in its
exterior and hydrophobic in its interior allowing a better complexation of bioactive
molecules that can be applied to cotton fibers. In this work the 2-hydroxypropyl-B-
cyclodextrin was used, which were adhered in cotton by pad-cure process in vertical
foulard and cure was performed in rama. Citric acid was used as the crosslinking agent and
sodium hypophosphite as the catalyst. After adsorption of citronela was made in the
modified fabric in water: ethanol (1: 3) solution under stirring. Grafting was evaluated by
the esterification reaction of the hydroxyls present in cyclodextins, citric acid and cotton
fiber by FTIR spectroscopy. The results show that 12.55 + 1.85% of grafting was obtained,
under the conditions of temperature 170°C and time of 5 min. With this study it was
possible to prove that the method used works and opens the possibility to study the
complexation of new substances in the CD and then apply them in cotton, allowing to
make the fabric biofunctional.

KEYWORDS: 2-hydroxypropyl-B-cyclodextrin; grafting; esterification; biofunctional textile.
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INTRODUGAO

As ciclodextrinas (CD) sdo oligossacarideos ciclicos, compostas por unidades
de glicose, que unidas originam estruturas ciclicas tronco-conicas. A sua estrutura
e a orientacido dos grupos hidroxilicos para o exterior |hes conferem
propriedades fisico-quimicas Unicas, capazes de solubilizar-se em meio aquoso e
encapsular no seu interior moléculas hidrofébicas. Devido a sua estrutura, as CD
apresentam habilidade de formar complexos com compostos sélidos, liquidos e
gasosos. Permitem assim a formacdo de complexos de inclusdo estaveis com
diversos farmacos, (CUNHA-FILHO e SA-BARRETO, 2007). Estas caracteristicas
chamam a atencdo da industria téxtil para a modificacdo e funcionalizacdo de
seus produtos.

Romi et al. (2005) afirmam que a demanda mundial por novos tipos de
tecido vem crescendo, com propriedades mecanicas e fisico-quimicas especificas,
como retardador de chama, hidrofdbicos e lipofébicos e assim por diante. Uma
dessas propriedades é a repeléncia de insetos.

De acordo com Mendes et al.(2007) O6leos essenciais sdo esséncias
concentradas extraidas de diferentes partes das plantas, contendo uma grande
variedade de substancias, mas apenas algumas delas realmente caracterizam a
fragrancia. Dentre os quais se pode destacar o 6leo esséncia de citronela, Silva
(2007) afirma que o o6leo essencial de citronela tem mais de oitenta
componentes, destes os mais importantes sdo citronelal, geranial e limoneno e
que sao responsaveis pelas propriedades repelentes do 6leo.

De acordo com Specos (2010) a complexacio de repelentes em tecidos seria
uma forma de oferecer uma protecao prolongada, no entanto a aplicacao direta
de repelente em tecidos se mostrava ineficiente, mas com a tecnologia de
microencapsulamento houve um aumento na duracdo dos efeitos de
acabamento de tecidos. Dessa forma, o objetivo deste trabalho é produzir tecidos
biofuncionais a partir da reacdo de esterificacdo entre a fibra de algodao e a
ciclodextrina, permitindo assim a adsorcao do 6leo de citronela.

METODOS

As amostras de tecido de algoddo (3x8 cm), foram lavadas (AT1 SW-Kimak)
com detergente n3o iénico (Golden Technology) 2 g/L por 20 minutos a 60°C,
logo apds as amostram foram secadas em Rama (Mathis) por 3 minutos a 150°C.

O processo de insercao de CD se deu utilizando 80 g/L de 2-hidroxipropil-p-
CD (Sigma Aldrech), 80 g/L de acido citrico (Synth) e 20 g/L de hipofésfito de
sddio (Synth), por 20 minutos a 60°C.

Apbs, as amostras passaram pelo processo Pad-cure, em Foulard vertical
(Texcontrol), pick-up de 100% e cura em rama, nos seguintes tempos e
temperatura: 3, 5, 10, 15, 20, 30 e 40 minutos, 150°C e 170°C.

O rendimento da aplicacao das CD foi realizada a partir do ganho em massa
do tecido de algodao apds a cura, este foi denominado de porcentagem de
rendimento do grafting (G%) de acordo com a Equacdo (1):
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G(%):hx 100 (1)
M

Sendo M; e M, sdo as massas das amostras antes e depois do grafting
respectivamente

Para a avaliacdo dos grupos funcionais, utilizou-se da espectroscopia de
infravermelho com transformada de Fourier (FTIR). O equipamento empregado
nesta andlise foi FT-IR (Frontier - Perkin Elmer), com resolucido de 1 cm™ e 64
acumulacoes, e a técnica selecionada foi de refletancia total atenuada (ATR) na
faixa do infravermelho médio compreendida entre 650 e 4.000 cm-1. Sendo esta
realizada no tecido sem o tratamento, tecido tratada e o tecido tratado apods
lavagem alcalino. Foi realizada também a adsorcao de citronela na amostra de
tecido sem tratamento e em amostra de tecido tratada, com um banho de 15mL
de agua e 45mL de etanol(1:3), e 50 uL de citronela por 30 minutos a 50°C sob
agitacao.

A eficiéncia de encapsulacao foi obtida seguindo metodologia adaptada de
Wang e colaboradores (2009), indiretamente na fase liquida por UV/VIS,
equipamento UV-240 LPC, Shimadzu com Software UVProbe [photometric] 2.43.
Em principio realizou-se a varredura, 500 - 250 nm, para verificacdo do pico de
absorvancia do 6leo essencial de citronela em solucdo (1:3) de acetona (v:v),
respectivamente. Em seguida, fez-se a curva de calibracao.

As aliquotas para verificacdo da eficiéncia do processo foram retiradas das
solucdes com o tecido tratado e sem tratamento. Para o calculo da eficiéncia do
processo foi utilizada a equacao (2) a seguir:

E(‘V)—@xwo
o)== (2)

t
Sendo que C; é a concentracdo tedrica do oleo essencial e C4 é a
concentracao do 6leo essencial que permaneceu na solucao de banho.

RESULTADOS E DISCUSSAO

GRAFTING

O grafting foi calculado de acordo com a Equacdo (1). Na Tabela 1 pode ser
observado os ganhos de massa das amostras de tecido a 150 °C e 170 °C.

Tabela 1 - Grafting das amostras

Tempo (min) 150°C 170°C
3 08,66 £ 1,91 11,92 £1,30
5 10,96 +0,44 12,55 +1,85
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Tempo (min) 150°C 170°C
10 10,19 0,96 11,28 +0,26
15 11,89 +0,82 09,92 +0,72
20 12,54 +2,38 10,57 +1,57
30 10,28 +0,99 08,78 +1,51
40 10,80 +0,56 10,19 +1,31

Fonte: Autoria propria (2018).

Analisando o Tabela 1 vemos que a amostra de tecido que obteve melhor
resultado foi a tratada a 170°C por 5 minutos com um ganho de 12,55% + 1,85%,
esse ganho pode ser justificado pela esterificacdo causada esterificacdo formada
entre as hidroxilas do algodao e da CD, todos os teste a seguir foram realizados
em amostras que passaram pelo processo de cura nas condicdes de 170°C por 5
minutos.

FTIR

Realizou-se a avaliacdo por FTIR nos seguintes artigos: algoddao sem
tratamento, algoddo tratado (5 minutos a 170 °C) e algodao tratado apds sofrer
lavagem alcalina de 0,1mol/L de NaOH, por 3 minutos a temperatura ambiente e,
secas a 90°C por 10 minutos(BHASKARA et al., 2014). Na Figura 1 é apresentado
os espectros da andlise de FTIR-ATR representam (a) amostra de algodao que ndo
passou pelo grafting, (b) amostra de algodao tratada com CD apés banho alcalino
e a (c) amostra de algodao tratada com CD.

Figura 1- Espectroscopia na regido do infravermelho com transformada de Fourier das
amostras de tecido: sem tratamento, tratada e, com tratamento apés lavagem alcalina.
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Fonte: Autoria proépria (2018).

A andlise FTIR-ATR mostrou que a partir de ligacbes quimicas houve
modificacdes estruturais na superficie téxtil, caracterizando a funcionalizacao
aplicada ao algod3o. Segundo Lopes e Fascio (2004) os picos de 1724 cm™ s3o
referentes a um éster formado, através da ligacdo com os grupos hidroxila da 2-
hidroxipropil-B-ciclodextrina com os grupos hidroxila do algodao.

Porém, segundo Medronho (2012), a banda de 1727 cm™ também pode ser
atribuido a um acido carboxilico que formou uma ligacdo de éster com grupos
hidroxila da CD e do algodao, observa- se também que as carbonilas da celulose
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podem existir em trés formas: ésteres, acido carboxilicos e anionscarboxilatos, no
FTIR a banda de uma ligaco de éster aparece préximo a 1727 cm™ mas a banda
de um acido carboxilico também aparece na mesma regiao, assim ndo podemos
afirmar com certeza que houve a formacao de uma ligacido de éster. No entanto,
podemos separar a banda do éster da banda do acido carboxilico convertendo o
acido a um anioncarboxilato através de um banho alcalino. Como vemos na curva
(b) um novo pico surge em 1580cm™ confirmando a existéncia dos aniéns
carboxilatos enquanto mantem a banda 1727 cm™ atribuida as ligacdes de éster
entre a CD, o algodao e o acido citrico.

CITRONELA

Para avaliar o rendimento do processo foi realizado a espectroscopia na
regido do ultra violeta da solucdo apéds a realizacdo do processo. Em principio,
fez-se a varredura do OC para que pudesse ser encontrado o pico maximo de
absorvancia em solucao de alcool, varredura de 250 a 550 nm, obtendo maximo
de absorvancia em 333 nm. Este foi o comprimento de onda a partir do qual foi
construida a curva de calibracdo. A equacao obtida é a seguinte:

abs,,,;=12,66 xC,,—0,0359 (3)

Sendo, C,; a concentracio de 6leo essencial de citronela, em mg mL™;
abs a absorvancia em comprimento de onda de 333 nm, em %.

O tecido sem o tratamento apresentou rendimento de absorcao de 19,23%,
enquanto o tecido de algoddao com o tratamento apresentou rendimento de
27,36%, ou seja um aumento de 42,28% de adsorcao de citronela, dessa forma, o
tecido torna-se biofuncional, podendo liberar a citronela de forma controlada.

CONSIDERAGOES FINAIS

Com o estudo da incorporacao da B-CD nos tecidos de algodao notou-se que
houve esterificacdo comprovada pelo teste de espectroscopia de infravermelho
por transformada de Fourier (FTIR-ATR) confirmando a presenca da CD no
substrato téxtil.

A partir disso, o tecido torna-se funcional, assumindo novas caracteristicas
fisicas e quimicas permitindo que novos estudos de complexacdo de agentes
hidrofébicos nas CDs possam ser realizados posteriormente. Com a insercdo da
citronela, o tecido a passa a ter as propriedades deste principio ativo. Dessa
forma, conseguiu-se obter tecidos biofuncionais que podem ser aplicados nas
mais diversas areas.
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