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1. INTRODUCAO

A quitina é um biopolimero muito abundante, em proporcdo esta em
segundo lugar, o primeiro lugar desse ranking é ocupado pela celulose. A quitina
€ majoritariamente encontrada em exoesqueletos de crustaceos e é o precursor
da quitosana, que é um material muito utilizado em cosméticos, para fins
medicinais, alimenticios. (COCOLETZI et al., 2009)

Para a sintese de quitosana no Laboratério de Sélidos Inorganicos — LASIR
da UFPel, foi utilizada a quitina oriunda do crustaceo camaréo. Cerca de 20 % de
quitina é encontrada nas cascas de camardo limpas. Além disso, elas séo
residuos de pesca abundantes na Colbnia Z3 de Pelotas. Uma vez extraida a
quitina, a préxima etapa corresponde a sintese de quitosana, onde na reacdo de
desacetilacdo ocorre a substituicdo de grupos acetamida por grupos amino, como
indica a Figura 1. (MOURA et al., 2011).
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Figura 1. Estrutura quimica da quitina (A) e da quitosana (B). Fonte: (EL KNIDRI
et al., 2018)

A quitosana por possuir grupos amino apresenta propriedades fisico-
quimicas diferentes da quitina, podendo ressaltar a reatividade quimica, onde o
par de elétrons presente no grupo amino reage facilmente. Nos filmes finos, a
quitosana serve como biopolimero base, e o processo de reticulagdo ocorre com
a reacao com glutaraldeido. Neste caso, a reticulagéo se da por meio de ligagbes
covalentes de entrecruzamento das cadeias poliméricas, através de bases de
Schiff, modificando as propriedades do filme, tais como de resisténcia, coloracao,
porosidade, etc. (DE ASSIS GONSALVES et al., 2011)

Com base nesta breve descricdo, toma-se por objetivo deste trabalho
sintetizar filmes de quitosana reticulados com glutaraldeido, testando diferentes
surfactantes que permitam interacdo fase aquosal/fase oleosa apds a adicdo de
0leo de noz peca. Os filmes foram caracterizados por analise de espectroscopia
na regido do infravermelho (IV) e medidas eletromagnéticas.
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2. METODOLOGIA

Para a sintese dos filmes, utilizou-se a quitosana sintetizada no Laboratério
de Sodlidos Inorganicos (LASIR), &cido acético glacial, glutaraldeido, Tween 80,
Glicerol, PEG 300 e 6leo de noz peca.

Os filmes possuem o suporte polimérico constituido de quitosana, e a
reticulacdo deu-se por adicdo de glutaraldeido. Com base nisso, sintetizaram-se
trés filmes com diferentes surfactantes, sendo eles Tween 80, Glicerol e PEG 300
para promover a interacdo entre as fases aquosa e oleosa nos filmes.

Para a sintese dos filmes foram pesados 0,05 g de quitosana em um
béquer, logo apos adicionou-se 2,5 mL da solu¢cdo aquosa de acido acético 3 % e
solubilizou-se com o auxilio de um agitador magnético. Apés a homogeinizacéo
da solucéo, adicionou-se ao béquer 0,05 mL da solu¢do aquosa de glutaraldeido
1 % e deixou-se em agitacdo até que a solucdo esteja homogénea. Em seguida,
colocou-se 0,001 mL do surfactante desejado para cada caso, logo apos
adicionou-se 0,01 mL de Oleo de noz Pecad e deixou-se em agitacdo até a
homogeneizacdo completa do hidrogel. Uma vez homogeneizado, cessou-se a
agitacao e transferiu-se o contetudo do béquer para uma placa de petri de plastico
e deixou-se em repouso em uma superficie plana a temperatura ambiente. Pelo
meétodo de casting os filmes desejados foram formados.

Realizou-se a andlise de espectrocopia na regido do infravermelho (IV) em
um equipamento da marca Shimadzu com intervalo de varredura de 4000 a 400
cm™ e resolucdo de 4 cm™. Preparou-se as pastilhas com as amostras de hidrogel
e brometo de potdssio (KBr) seco, na proporcdo de 1:10 (vim). As medidas
eletroquimicas de condutividade i6nica foram realizadas em Potenciostato Autolab
da marca Metrohm em colaboracdo com o Centro de Engenharias (CENG) da
UFPel.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Os filmes depois de secos podem ser facilmemente removidos das placas
de petri de plastico, sendo que todos eles possuem coloracdo levemente
amarelada, que pode ser explicada pela presenca do reticulante glutaraldeido. A
Figura 2 evidencia as reacfes que resultam no entrecruzamento das cadeias de
quitosana/glutaraldeido.
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Figura 2. Mecanismo de reacéo de reticulacdo de quitosana com glutaraldeido.

Primeiramente ocorre uma reacao de adicdo nucleofilica do par de elétrons
da amina da quitosana na carbonila do glutaraldeido, que desloca o par de
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elétrons da dupla ligacdo para o oxigénio, 0 mecanismo ocorre simultaneamente
nas duas carbonilas da molécula de glutaraldeido. Em seguida ocorre a migracao
de uma ligagdo N-H para o nitrogénio, que esta com 4 ligacbes (N*) e a ligagdo é
rompida, ao passo que o oxigénio captura o préton do meio e forma um grupo
OH. Logo ap0s a migracao se repete, seguida de eliminacéo e desidratacéo, isto
é, a ligacdo N-H se rompe, formando a dupla ligacdo N=C, a ligagcdo C-OH se
rompe e o grupo OH captura o proton do meio eliminando agua (desidratacao).
Desta forma tem-se a formagédo da base de Schiff (N=C) e o entrecruzamento
polimérico. (DE ASSIS GONSALVES et al., 2011)

Na Figura 3 tem-se o espectro de IV evidenciando as bandas
caracteristicas do glutaraldeido (azul) e da quitosana (preto). As bandas
referentes ao glutaraldeido sdo (1) v[-OH] referente a agua do meio e/ou ligacbes
de hidrogénio intermoleculares, (2) v[-C/ sp®, (3) Vv[CO,] presente no ar
atmosférico, (4) v[C=0/ aldeido], (5) 6[OH de dimeros de &cidos carboxilicos em
ligacdo de hidrogénio], e (6) & [-C/ sp?] referente as deformacdes angulares da
molécula. (FRICK et al.,, 2018, PAVIA et al.,, 2007) As bandas referentes a
quitosana séo (7) hidratacdo da amostra e v[-OH] sobreposto ao v[-NH], (8) v[-C/
sp], (9) v[CO,] presente na atmosfera, (10) v[C=0/ amida], (11) v[-NH,/ amina],
(12) 3[CHg], (13) v[-C-O-C-] das ligacdes glicosidicas. (COCOLETZI et al., 2009).
Ja o espectro de IV do filme formado de quitosana/glutaraldeido (cinza) apresenta
a banda & [-C/ sp?] de forte intensidade na regido de 700 cm™, sendo indicativa da
presenca de glutaraldeido na amostra, isto €, da efetiva reticulagdo do

glutaraldeido entre as cadeias de quitosana.
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Figura 3. Espectro de IV para amostra de glutaraldeido (azul), de
guitosana (preto) e quitosana reticulada com glutaraldeido (cinza).

Ao comparar a espessura dos filmes tem-se que os surfactantes interferem
ativamente nessa propriedade. O filme no qual se utilizou Tween 80 mostrou
maior espessura, o filme utilizando PEG 300 possuiu uma espessura
intermediaria e o filme contendo glicerol apresentou a menor espessura (Figura
4). O filme com glicerol (Figura 4b) evidenciou valor da condutividade ibnica (p) de
3,5 X10®% sem™.
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Figura 4. Imagens dos filmes de quitosana/glutaraldeido utilizando (a)Tween 80
(b) Glicerol (c) PEG 300.

4. CONCLUSOES

O desenvolvimento de novos materiais vem ganhando destaque no meio
académico, desta forma, este trabalho resultou na obtencédo de filmes finos,
maledveis e resistentes numa interacdo fase aquosa/oleosa por meio de
surfactantes em filmes quitosana/glutaraldeido. Como perspectiva futura propde-
se uma analise mais detalhada dos efeitos de cada constituinte e concentracdo na
estrutura fisica dos filmes, assim como caracterizacfes de espectroscopia na
regido do infravermelho e medidas eletroquimicas para os filmes com
surfactantes, além de outras caracterizacbes de solidos, estudo de sua
aplicabilidade na adsor¢cdo/complexacdo de cations metalicos e avaliagdo de sua
condutividade idnica e de suas propriedades cataliticas.
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