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A quitosana (poli(B-(1,4)-D-glucosamina) e seus derivados sdo caracterizados por suas excelentes propriedades bioestimulantes que facilitam a reconstrucao e a vascularizacao de tecidos danificados podendo também suprir as
deficiéncias de componentes celulares, condutores da formacao de pequenas cicatrizacdes [1,2].

A quitosana e seus derivados sao polimeros com excelentes propriedades para serem empregados em medicina regenerativa, pois garantem eficiéncia em processos de cicatrizacao. A biocompatibilidade, nao-toxidade e atividade
antibacteriana sao excelentes propriedades para elaboracao de novos biomateriais, que por outro lado, mostra um forte apelo de sustentabilidade de recursos, originarios da biomassa, ou seja, do descarte da industria alimenticia que
reforcam ainda mais potenciais e a aplicabilidade destes polimeros na area da saude [3].
A quitosana apresenta uma diversidade de propriedades fisico-quimicas e propriedades bioldgicas, tais como baixa toxicidade e alergenicidade. Sua biocompatibilidade e bioatividade a tornam uma substancia muito atraente para
diversas aplicacOes tais como biomateriais em diferentes campos, como da farmacéutica e medicina. Atoxica, hidrofilica com um extraordinario comportamento para formacao direta de filmes. A quitosana é muito adequada em
aplicacdoes médicas, especialmente em curativos e sistema de liberacao de farmacos [2, 4, 5, 6].

OBJETIVO

Este trabalho tem como principal objetivo, desenvolver um novo método de obtencao da quitosana nanocristalina (QNC), avaliar suas propriedades quimicas, estruturais e morfoldgicas visando aproveitar o potencial desta classe de
materiais e a importancia de se investir no desenvolvimento de uma ciéncia multi e interdisciplinar com oportunidades translacionais lucrativas na geracao de novos produtos ajudando a gestdao da saude publica diversificando mais a

gama de novos produtos de baixo custo.
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METODO DE OBTENCAO DO ACETATO DE QUITOSANA (AQ)

Quitosana (Polymar) 95% D.A. pH = 7-9; cor: amarela; teor de umidade=12,4%;
Acido acético (Dinamica) 99,7% p.a.;

Hidréxido de sddio (Sigma-Aldrish);

Agua destilada e deionizada.

A quitosana utilizada foi dissolvida com acido acético e posteriormente foram preparadas quatro
solucdoes contendo 1:0,4; 2:0,8; 3:0,9 e 2:2 de teor de polimero e de acido acético
respectivamente, conforme Figura 1.

Figura 1 — Fluxograma do método de obtencdo do acetado de quitosana.
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METODO DE OBTENCAO DA QUITOSANA NANOCRISTALINA (QNC)

As quatro solucdes de partida do acetato de quitosana (AQ) com aproximadamente 2 litros,
elaboradas anteriormente, com as seguintes concentracdes 1:0,4; 2:0,8; 3:0,9 e 2:2 de teor de
polimero e de acido acético respectivamente, ficaram sob agitacao constante a uma rotacao de
1.000 rpm por um misturador de hélice a uma temperatura ambiente por 30 minutos, em seguida
foram adicionadas quantidades de glicerol como agente plastificante: 5 mL; 7,5 mL; 10 mL e 10
mL respectivamente, que sao referentes a 0,4 % do teor de polimero. Em seguida foram
adicionadas as respectivas solucdes, gradualmente uma solucdao de hidroxido de sodio (NaOH),
sob agitacao constante, com as respectivas concentracdes de acido acético, para obter uma
completa neutralizacdao do acido em questao, conforme Figura 2.

Figura 2 — Fluxograma do método de obten¢ado da quitosana nanocristalina.
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Figuras 3 e 4 mostram os espectros no infravermelho do acetato de quitosana (AQ) e da
quitosana nanocristalina (QNC) sob diferentes teores de polimero e concentracdes de acido

acético.
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Figura 3 — Espectro no infravermelho do acetato de quitosana (AQ) sob
diferentes concentragdes.
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Figura 5. (A) Imagens obtidas no microscopio eletrénico de varredura das
amostras dos filmes de acetato de quitosana, seco em temperatura
ambiente: AQ 1:0,4, em teor de polimero e de concentracdo de acido
acético, com ampliacdo de 200x. (B) O espectro composicional da regido
onde foi feita a analise EDS referente a imagem com ampliacdo de 200x.
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Figura 4 — Espectro no infravermelho da quitosana nanocristalina

(QNC) sob diferentes concentracdes.
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Figura 6. (C) Imagens obtidas no microscépio eletrénico de varredura das
amostras dos filmes de quitosana nanocristalina, seco em temperatura
ambiente: QNC 1:0,4, em teor de polimero e de concentracdo de acido
acético, com ampliacdo de 200x. (D) O espectro composicional da regido
onde foi feita a analise EDS referente a imagem com ampliagcdo de 200x.
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A analise de difracao de raios x mostrou os picos de
cristalinidade caracteristicos da quitosana precursora, uma

diminuicao da cristalinidade do acetato

devido a dissolucao da macromolécula de glucosamina,
aumentando seu carater amorfo. Este efeito foi

acentuado na quitosana nanocristalina

tamanho do cristal, de micro para nano também observado
pela andlise tamanho de particula, aumentando assim seu
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de quitosana houve uma reducao do
indice de desacetilacao, que indica que
no processo de dissolucdao do polimero
com acido acético houve uma
diminuicao dos grupos aminas livres,
qgue foram reacetilados pela adicao do
acido aceético, Figura 8.

Um Comportamento contrario na
recristalizacado da macromolécula de
glucosamina no método de obtencao
da quitosana nanocristalina (processo
de aglomeracao). A adicao de hidroxido
de sdédio promoveu um aumento dos
grupos amina livres, formando o
acetato de sddio, aumentando assim o
indice de desacetilacao, Figura 8.

O valor do potencial zeta do AQ
2:0,8, em meio acido (pH 4,43), foi de
43,6 mV. Enquanto o valor da QNC 2:2 (pH
7,3) foi de 15,4 mV. Desta forma, o
comportamento da quitosana
nanocristalina nao se tornou estavel
devido a alta polidispersividade. A
variacao do tamanho de particula das
amostras de AQ 2:0,8 e QNC 2:2
utilizando filtros de Mesh 0,450 um,
indicaram o tamanho médio de particula
de 266,0 e 55,52 nm, respectivamente,
conforme Figura 9.

CONCLUSOES

CH;

a) 64% ‘ b) 36% | a) 84% I b) 16%

Figura 8 — Espectros de H! RMN do A) AQ e da B) QNC em D20O/HCl em uma concentra¢do de 5 mg/mL. Os hidrogénios estdo
representados por numeros de acordo com a posi¢cdo do carbono ao qual se encontram ligados nos mondmeros desacetilado e
mondmero acetilado. Frequéncia com que as unidades repetitivas ocorrem no acetato de quitosana, em termos de porcentagem:
(a) unidades acetilados; (b) unidades desacetilados.
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Figura 9 — Distribuicdo de tamanho de particula (a) AQ 2:0,8 sem filtro, (b) QNC 2:2 sem filtro, (c) AQ 2:0,8 com
filtro 0,450 um e (c) QNC 2:2 com filtro 0,450 pm.

A quitosana nanocristalina elaborada por este método manteve a mesma estrutura da quitosana precursora
consequentemente indica ter as mesmas propriedades da quitosana inicial, com um grande aumento do seu carater
hidrofilico e extraordinario comportamento para formacao direta de filmes e na criacao de uma estrutura nano
particulada. Este derivado da quitosana tem um grande potencial para aplicacdes médicas e farmacéuticas, criando uma
geracao de biomateriais nano particulados e que favorecem a criacao de novos complexos para medicina regenerativa e

engenharia de tecidos.
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