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1. INTRODUCAO

A quitosana é um biomaterial, produzido principalmente a partir da desaceti-
lacdo alcalina de quitina, sendo constituido de unidades B-(1,4)-2-acetamido-2-
desoxi-D-glicose e [(-(1,4)-2-amino-2-desoxi-D-glicose. A quitosana apresenta
quatro grupos funcionais caracteristicos, grupamentos hidroxila primarios e se-
cundarios, e 0s grupos amina e acetamida. A quitosana pode sofrer modificacfes
guimicas e fisicas desejaveis justamente nesses grupos funcionais. O grupo ami-
na se destaca como responsavel pela solubilidade do polimero em solugbes &ci-
das. (EL KNIDRI et al., 2018)

A modificagdo da quitosana pode ser realizada de formas diferentes, poden-
do ser quimicamente ou fisicamente. Muitos processos de reticulacdo de quitosa-
na sdo descritos na literatura. A reticulacdo pode ser realizada com glutaraldeido,
tripolifosfato de sodio (TPP) e glicerol (WANG et al., 2014). O processo de reticu-
lacdo das cadeias poliméricas de quitosana, nomeada reacdo de entrecruzamen-
to, € uma modificacdo quimica que tem como funcdo unir suas cadeias poliméri-
cas, ou também ligar suas cadeias as de outros polimeros gerando redes polimé-
ricas (SIVASELVI; GHOSH, 2017).

O TPP é um polidanion que interage com a quitosana catidnica protonada
(NHs*) por meio de interagOes eletrostaticas; esse reticulante é considerado sim-
ples e usual para a formacao de esferas de quitosana (Figura 1). As esferas po-
dem ser produzidas por gelificacéo ionotropica, que € uma técnica simples e co-
mumente utilizada (PAULRAJ et al., 2017), sendo que podem ser produzidas co-

mo microesferas e/ou nanoesferas.
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Figura 1. Esquema do mecanismo da reticulagdo quitosana com TPP. Fonte:
Adaptado de (OLIVEIRA et al., 2009)

A quitosana e formulagdes com quitosana, seja em forma de esferas ou fil-
mes, vém sendo utilizadas como adsorventes para a remog¢ao de metais contami-
nantes, a exemplo de esferas de quitosana (PAL et al., 2021). Dessa forma, o
presente trabalho tem como objetivo a sintese de microesferas de quitosana reti-
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culadas eletrostaticamente com TPP, sua caracterizacdo estrutural por meio de
andlise de espectroscopia na regiao do infravermelho e futura aplicacdo como
adsorvente de metais poluentes.

2. METODOLOGIA

As atividades experimentais foram realizadas no Laboratério de Soélidos
Inorganicos (LASIR) da UFPel, sendo que a quitosana DS utilizada foi sintetizada
no LASIR (HIRDES, 2021) e os demais reagentes foram adquiridos comercial-
mente da maraca Synth: tripolifosfato de sodio (TPP - NasP3O10), hidroxido de
soédio (NaOH) e &cido acético (CH3COOH).

As microesferas de quitosana (ME-1) foram preparadas a partir de uma so-
lucdo de quitosana 0,05 g/mL em 10 mL de solucdo aquosa de acido acético 3%
(m/v). Foi obtida uma solucéo viscosa de quitosana a temperatura ambiente que
ficou em agitacdo magnética para sua total solubilizacdo. Em seguida, a solucéo
polimérica de quitosana foi gotejada, com o auxilio de uma seringa de insulina,
gota a gota, sobre uma solugdo de NaOH (2,0 mol/L), sendo obtidas ME-1, que
em seguida foram lavadas com agua destilada, até a neutralidade. As ME-1 foram
armazenadas na geladeira em solucdo aquosa (SOUZA; ZAMORA; ZAWADZKI,
2010).

As microesferas de quitosana (ME-2) foram preparadas a partir de uma
solugdo 1:6 (quitosana:TPP). A solugcdo de quitosana foi preparada com 0,08
g/mL em 10 mL &cido acético 3% e a solucdo de TPP com 0,6 g/mL em 10 mL de
agua destilada, sendo que seu seu pH foi acidificado até 6,1 com solucdo de
acido acético 3%. A solucéo viscosa de quitosana foi gotejada na solucdo aquosa
de TPP, mantendo leve agitacdo magnética por 30 minutos até obter ME-2
estaveis. As ME-2 foram lavadas com agua destilada até pH neutro, sendo
acondicionadas em solucdo aquosa na geladeira (MOEINI et al., 2018).

Para o preparo das microesferas de quitosana (ME-3) primeiramente
preparou-se uma solucao de tripolifosfato de sédio (TPP) 0,06 g/mL em 10 mL de
agua destilada, sendo que a solucao foi acidificada até pH 6,1 com acido acético
3%. Em seguida, as (ME-1) foram adicionadas a solucdo. A agitacdo magnética
foi mantida por 24h a temperatura ambiente. Depois as (ME-3) obtidas foram
lavadas com agua destilada até pH neutro e foram armazenadas na geladeira em
solugdo aquosa na geladeira (SOUZA; ZAMORA; ZAWADZKI, 2010; MOEINI et
al., 2018).

A analise por espectroscopia na regido do infravermelho (IV) com a Re-
flectancia Total Atenuada (ATR) foi realizada em equipamento da marca Shi-
madzu com intervalo de varredura de 400 a 4000 cm™ e resolugéo de 4 cm,

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

A espectroscopia de IV vem sendo uma das técnicas utilizadas para acom-
panhar a eficiéncia no processo de sintese da quitosana, realizada rotineiramente
no LASIR, devido a possibilidade de identificacdo de bandas que caracterizam o
polimero de quitosana e suas modificagdes. A Figura 2 mostra os espectros das
microesferas produzidas nesse trabalho.

As bandas que caracterizam o biopolimero de quitosana DS sao banda larga
de v [O-H] (3450 cm™); v [C-H] (2920 cm?); v [C-0O] (1661 cm™) denominada ami-
da I; § [N-H] no plano (1560 cm™) denominada amida II; &, [CH3] (1420 cm™?) e
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banda larga de ligacéo glicosidica v [-C-O-C-] e v [C-O] (1074-1134 cm™) (FRICK
et al., 2018).

A literatura relata (MOEINI et al., 2018) e os espectros de IV das MEs con-
firmam a presenca de uma banda destacada em 1094 cm™ relacionada ao
v [P=0] do TPP em ME-2 e ME-3. Nas trés amostras de MEs, a regido de
1000 cm™ referente a v [-C-O-C-] e v [C-QO] sofreu alteracdo devido a formacéo
das MEs, em comparacado com a quitosana DS. Além disso, a presenca da banda
v [C=0] bem evidente em 1645 cm também é um indicativo da formacédo das
ME-1, ME-2, ME-3, bem como o deslocamento da banda v [O-H] para um menor
nimero de onda. A banda v [P=0] em 1215 cm aparece nas ME-2 e ME-3 como
indicativo da incorporacédo do grupo fosfato (P=0) do TPP a ME.

A banda da amida Il da quitosana em 1560 cm sofreu deslocamento para
1541 cm*nas ME-2 e ME-3, comprovando que os grupos amino foram envolvidos
em ligacdo cruzada com o grupo fosfato do TPP. Ja na ME-1, que ndo apresenta
TPP, essa banda aparece apenas como um ombro na regido, diferentemente do
gue foi observado para a quitosana DS.
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Figura 2. Espectro de IV da quitosana DS e ME-1, ME-2, ME-3

4. CONCLUSOES

As microsesferas (ME-1, ME-2, ME-3) foram sintetizadas com sucesso.
Durante o processo de sintese, foi observado que sua estabilidade depende do
pH do meio, das concentracdes dos reagentes, da temperatura de reacdo e das
condicbes de armazenamento. A andlise de espectroscopia na regido do
infravermelho foi eficiente para o acompanhamento do processo de reticulacao
ibnica, sendo que foram observadas diferencas nos espectros entre as MEs com
TPP (ME-2 e ME-3) e sem TPP (ME-1), bem como diferengcas em comparacéo
com o espectro da quitosana DS. No entanto, ndo foram observadas diferengas
no espectro de IV entre as esferas ME-2 e ME-3 apesar da metodologia de
sintese ser diferente.
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