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Estabilizacao térmica da vitamina L pela intercalagao em
Hidréxidos Duplos Lamelares

Thermal Stabilization of vitamin L by intercalation into
Layered Double Hydroxides

RESUMO

A fim de desenvolver aditivos alimenticios visando obtencdo de vitaminas com melhor
estabilidade térmica, o presente trabalho utiliza como matriz um hidréxido duplo lamelar
intercalado com vitamina, sendo utilizada a vitamina L1, denominada de acido 2-
aminobenzdico a pH constante. O sdélido resultante da intercalagdo foi caracterizado por
espectroscopia vibracional na regido do Infravermelho com transformada de Fourier (FTIR),
por difratometria de raios X e por termogravimetria (TGA/DSC). Comprova-se que a
vitamina L1 estd intercalada, visto que o produto apresenta distancia basal de 13,4 A, o que
corrobora com a intercalagdao de uma monocamada da vitamina entre as lamelas, uma vez
que o tamanho da vitamina L1 e da lamela sdo de aproximadamente 6,2 A e 4,8 A,
respectivamente. Observa-se, por meio da espectroscopia vibracional no infravermelho,
bandas caracteristicas da vitamina L1, como a presenca de bandas caracteristica de amina
priméria N-H em 3130 e 3294 cm™ e os estiramentos assimétricos e simétricos do &nion
carboxilato em 1650-1550 cm?, corroborando o observado pelo DRX. Por meio dos ensaios
térmicos, observou-se uma melhora da estabilidade térmica de 213 °C. Logo, o hibrido
organo-inorganico obtido possui propriedades nutracéuticas e significativa melhora na
estabilidade térmica, sendo adequado para possiveis aplicages na industria de alimentos.

PALAVRAS-CHAVE: Vitamina L1. Estabilidade térmica. Hidréxidos duplos lamelares.
Intercalagdo.

ABSTRACT

In order to develop food additives to obtain vitamins with higher thermal stability, the
present work uses as a matrix a layered double hydroxide intercalated with vitamin L (2-
aminobenzoic acid) at constant pH. The intercalation product was characterized by Fourier
transform infrared spectroscopy (FTIR), powder X-ray diffraction (XRPD), and thermal
analysis (TGA/DSC). The basal distance of intercalation product is 13.4 A, which suggest that
the intercalation of a vitamin occur in a monolayer arrangement, since the size of the
vitamin L1 and the layered are approximately 6.2 A and 4.8 A, respectively. Besides that, it
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is possible observed, by FTIR, characteristic bands of vitamin L1, such as the presence of
characteristic bands of primary amine N-H in 3130 and 3294 cm™ and the asymmetric and
symmetrical stretches of the carboxylate anion in 1650-1550 cm, corroborate with
observed by DRX. The TGA curves showed improved thermal stability by 213 °C in the
intercalation product. Therefore, the organo-inorganic hybrid follows nutraceutical
properties and improves thermal stability, being suitable for applications in the food
industry.

KEYWORDS: Vitamin L1. Thermal stability. Lamellar double hydroxides. Intercalation.

INTRODUCAO

Alimentos processados industrialmente possuem uma longa vida util,
entretanto, sdo sujeitos a uma série de fatores que alteram sua composicao
nutricional natural. As vitaminas sdo substancias muito sensiveis e degradadas
facilmente quando expostas a estes fatores, tais como: pH, luz, presenca de
oxigénio, etc. Elas sdo imprescindiveis para a normalizacdo do metabolismo dos
seres vivos (CORREIA et al., 2008).

Com o crescente interesse dos consumidores por alimentos processados e
com propriedades nutracéuticas, ha o incentivo de pesquisas e estudos para o
avanco no desenvolvimento de produtos novos (LIRA et al., 2009).

O acido 2-aminobenzdico, conhecido como vitamina L1, tem uma funcdo
importante que atua na sintese de serotonina, fundamental para a lactacdo
humana, por isso é conhecida como vitamina L. Auxilia, também, na sintese de
acido quinolinico, que protege contra oxidagao, estresse e ajuda a prevenir os
radicais livres. A vitamina degrada facilmente em exposicdo a luz e altas
temperaturas, e é pouco soltvel em dgua (BELEN et al., 2019).

Como descrito anteriormente, as vitaminas podem ser facilmente degradadas
e, em vista disso, como opgao de protegdo podem ser usadas matrizes inorganicas,
por sua relevancia e baixo custo. Estes materiais inorganicos como os hidréxidos
duplos lamelares (HDL), vem sendo utilizados pela industria farmacéutica na
producdo de medicamentos como sistemas de liberagdo lenta, pela ndo toxicidade
e por ser biocompativel. Tendo sua férmula geral [M?*1.xM3*x(OH),]**[A™]x/n.yH,0,
onde M?* corresponde a um cation metalico divalente, o Zn%*, M** corresponde a
um cation metdlico trivalente, o Al**e, A™ corresponde ao anion intercalado, sendo
o objetivo deste trabalho a intercalacdo da vitamina L1 com a intengdao de
desenvolver aditivos alimenticios com maior estabilidade térmica (CREPALDI;
VALIM, 1998 ; GAO et al., 2013).

METODOLOGIA

O presente trabalho utiliza como matriz um hidroxido duplo lamelar
intercalado com vitamina, cuja formula geral é Zng75Alo25(OH)2(vitamina)o2s.2H20,
sendo utilizada a vitamina L1. O método de sintese utilizado foi o de co-
precipitacdo, a temperatura ambiente. Fez-se uma solucdo com 0,03 mol de
nitrato de zinco e 0,01 mol de nitrato de aluminio (Dinamica — PA). Posteriormente,
esta solugdo foi adicionada a uma solugdo contendo 0,03 mol do sal da vitamina
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(um excesso de 3 vezes em relacdo a capacidade de troca i0Gnica) sob vigorosa
agitacdo. O pH foi corrigido com a adicdo de NaOH (1 mol/L), até atingir pH 7,7,
permanecendo em agitacdo por 24 horas, sendo monitorado com o pHmetro (PHS-
3E) de resolucdo 0,01. Posteriormente, fez-se a lavagem do composto 3 vezes e
centrifugou-se a 5000 rpm durante 5 minutos com temperatura a 25°C. O sélido
obtido foi secado em estufa a 40°C e macerado para armazenamento em local
adequado.

O sélido obtido foi caracterizado por difratometria de raios X, realizado na
Universidade Federal Latino-Americana (UNILA), na qual utilizou-se um
difratbmetro da marca PANalytical, modelo Empyrean com fonte de radiacdo de
CuKo =1,5418 A, corrente de 30 mA e tens3o de 40 kV. As demais caracterizacdes
foram executadas na Universidade Tecnoldgica Federal do Parana (UTFPR),
Campus Medianeira, sendo essas, a espectroscopia vibracional na regido do
Infravermelho com transformada de Fourier (FTIR), realizada por meio do
espectrofotdmetro da marca PerkinElmer, Modelo Spectrum 100s Spectrometer,
com acessorio de refletancia total atenuada (ATR) empregando um selenato de
zinco (ZnSe), com acumulacdo de 4 varreduras na faixa de 4000 a 600 cm™ e
resolucdo de 4 cm™ e a anélise termogravimétrica (TGA/DSC), realizada por meio
de um equipamento da marca PerkinElmer, modelo: STA 6000 Thermal-Analyzer,
utilizando cadinhos de Al,0s de 150 pL, fluxo de oxigénio de 20 mL.min%,
velocidade de aquecimento de 10°C/min e medida entre 40 e 700°C.

RESULTADOS E DISCUSSOES

O hidréxido duplo lamelar de zinco e aluminio na proporg¢do 3:1, apresenta
uma distancia basal de 8,84 A, conforme observado por Mahjoubi et al. (2017). Por
meio do difratograma de raios X foi possivel constatar a intercalacdo do anion 2-
aminobenzoato (vitamina L1) no hidréxido duplo lamelar (HDL/2AB) (Figura 1-a),
visto que o produto de intercalagdo apresenta distancia basal de 13,4 A, o que
corrobora com a intercalagcdo de uma monocamada da vitamina entre as lamelas,
uma vez que o tamanho da vitamina L1 e a espessura da lamela sdo de
aproximadamente 6,2 Aeda8A, respectivamente (CARLINO, 1997; CURSINO et al.,
2015).

Figura 1 — Difratogramas de raios X dos sélidos: HDL/2AB (a), 2-aminobenzoato de sédio
(b), acido 2-aminobenzdico (c).
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Fonte: Préprio autor (2020).

A andlise de espectroscopia vibracional na regido do infravermelho do
HDL/2AB (Figura 2-a), do 2-aminobenzoato de sédio (Figura 2-b) e do acido 2-
aminobenzdico (Figura 2-c), corrobora com os dados do DRX, uma vez que o
produto ndo apresenta banda caracteristica do estiramento do anion nitrato em
1384 cm™ e possuem bandas caracteristicas de amina primaria N-H em 3130 e
3294 cm’, bem como uma banda caracteristica de amina ligada a um anel
aromético em 1326 cm™. O &cido 2-aminobenzdico (Figura 2-c) apresentou uma
banda em 1660 cm™ caracteristica do grupo carboxilico (CURSINO; GARDOLINSKI;
WYPYCH, 2010). Foram analisados também os estiramentos assimétricos e
simétricos do dnion carboxilato do produto intercalado, registrado em 1540 cm™ e
em 1404 cm, respectivamente (SILVERSTEIN; WEBSTER; KIEMLE, 2006; PAVIA,
2009).

Figura 2 — Espectros no infravermelho dos sélidos: HDL/2AB (a), 2-aminobenzoato de
sodio (b), acido 2-aminobenzadico (c).
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Fonte: Préprio autor (2020).

Por meio dos ensaios térmicos, observa-se na Figura 3-l, que o composto
HDL/2AB apresenta perdas de massa entre 150°C e 250°C, associadas a um evento
endotérmico, proveniente da perda de dgua adsorvida ou de dgua de intercalacgdo.
A perda de massa de 31% entre 360 °C e 480 °C correspondente a eventos
endotérmicos em 428 °C e 462 °C é caracteristico da desidroxilacdo da lamela
(CURSINO; GARDOLINSKI; WYPYCH, 2010; CURSINO et al., 2015; MAHJOUBI et al.,
2017). Observa-se também um pico exotérmico referente a combustdo de matéria
organica em 143 °C da vitamina em seu estado puro (Figura 3-1), ja no produto de
intercalacdo, nota-se um evento exotérmico referente a combustdo de matéria
organica (vitamina L1) em 356 °C. Com isso pode-se comprovar uma melhora da
estabilidade térmica em 213 °C.

Figura 3 — Curvas de analise térmica (TGA/DSC) do HDL/2AB (1), 2-aminobenzoato de
sédio (I1).
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Fonte: Préprio autor (2020).

CONCLUSAO

Por meio da analise do difratograma de raios X, comprova-se a intercalagdo da
vitamina L1. Com a analise de TGA/DSC, observou-se que a vitamina L1 inicia sua
decomposicdo em aproximadamente 143 °C e com a intercalagdo passou a
degradar em 356 °C. Conclui-se entdo uma melhora no aumento da estabilidade
térmica em 213 °C. Logo, o hibrido organo-inorganico obtido referente a vitamina
L1 possui propriedades nutracéuticas e significativa melhora na estabilidade
térmica, sendo adequado para possiveis aplicagcdes na industria de alimentos.
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