Lo “%%

““XXIIl SALAO DE INICIA(;AO
CIENTIFICA 5 TECNOLOGICA

VAI AlfM.

SAULB R/

CAMPUS CANOAS

%%Q'&: M
Mmm

R ESTRUTURA E PROPRIEDADES DA QUITOSANA NANOCRISTALINA

e .‘3'0'.. Zanin GB*, Pighinelli L, Guimardes MF, Paz LR, Kmiec MA
o ° Professor Orientador Dr. Eng. Luciano Pighinelli
Blomaﬁer Universidade Luterana do Brasil — Laboratério Biomatter

P & D e Inovacdo de Biomateriais

Email: gabi_brehm@hotmail.com; pighinelli@gmail.com

INTRODUCAO

A quitosana ¢ um polimero parcialmente desacetilado da acetil glucosamina, obtido depois da desacetilacdo alcalina da quitina. Poliaminosacarideos, conforme literatura, especialmente a

quitosana (poli(p-(1,4)-D-glucosamina) apresentam excelentes propriedades intrinsecas que possibilitam a sua aplicacdo na area médica, tais como: bioestimulante, antimicrobiana, biocompativel,
atoxica, biodegradavel, inibidora de células tumorais, atividade antiacida e antitlcera, acdo hemostatica e hipocolesterolémica e etc. [1, 2, 3] A quitosana nanocrocristalina (QNC) é uma forma
modificada da quitosana, preparada a partir do método de obtencao dos seus sais e caracteriza-se por apresentar as mesmas propriedades do material precursor. Porém, propriedades especificas da QNC
tal como a alta taxa de retencdo de agua e o aumento da susceptibilidade a biodegradacdo em comparacao a formas de quitosana ndo modificadas revelam aplicabilidade potencial deste polimero na
medicina, farmacia e outras areas da ciéncia [4].

O presente trabalho tem como principal objetivo desenvolver um novo meétodo de obtencdo da quitosana nanocristalina, bem como avaliar suas propriedades quimicas e estruturais atraves das
analises de Espectroscopia de Absorcédo na Regido do Infravermelho com Transformada de Fourier (FTIR — ATR), Difracdo de Raio-X (DRX), Potencial Zeta e Tamanho de Particula e Teor de Cinzas.

MATERIAIS

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 ndo 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 medio de particula de 266,0 e 55,52 nm, respectivamente, conforme a

e Quitosana (Polymar) 95% D.A.; Teor de umidade 12,4%;
» Acido acético (Dinamica) 99,7% p.a;

« Hidréxido de Sodio (Sigma-Aldrish);

» Agua deionizada.
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O método de obtencdo do acetato de quitosana (AQ) compreende uma dissolucdo com i A T
acido acetico e posterior preparacdo de quatro solucdes 1:0,4; 2:0,8; 3:0,9 e 2:2 de teor de .

polimero e de acido acético respectivamente. A dissolucdo ocorreu sob agitacdo até a obtencéo T T T e T e T e
de uma solucdo homogénea e transparente de AQ, onde, ap6s 24 horas, cada solucéo foi filtrada
e as amostras na forma de filmes foram acondicionadas em recipientes do tipo placa de Petry até
a sua secagem a temperatura ambiente. No método de obtencdo da quitosana nanocrocristalina
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foram utilizadas as quatro solucOes de partida do acetato de quitosana com aproximadamente 2 U (©) SR— (d)
litros cada, elaboradas anteriormente, denominadas A—1, B - 11, C —1ll e D — IV . Em seguida ' \
foram adicionadas gradualmente as solucdes iniciais uma solucdo de hidroxido de sodio, sob 2
agitacdo constante, para completa neutralizacdo do acido acético até pH 7,4. As amostras na _5 | ]
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$ ’ : / Eg:: Figura 5 — 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 pum.
[ Dissolugéo (Acido | I \ oo s O teor de cinzas foi de 0,7% no acetato de quitosana e 0,9% com poucos vestigios de
Acetico) J \ /\f ¥ / \ cations, como ferro (476,84mg/kg), calcio (99,15mg/kg) e aluminio (69,72mg/kg). Estes
9 - /\ \(m) resultados representam alguma contaminacao ja existente na matéria prima no processo inicial,
[ Filtragem B | j | para o acetato de quitosana, e alguma contaminacao proveniente do processo de obtencdo da
] . / quitosana nanocristalina.
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Adicao de glicerol rioutes - Especto o faveimelto da quifosanasob derentes coneentagoes A quitosana nanocristalina elaborada por este método manteve a mesma estrutura da
9 quitosana precursora consequentemente indica ter as mesmas propriedades da quitosana inicial,
' Aglomeracio (Hidroxido com um grande aumento do seu carater hidrofilico e extraordinario comportamento para
de Sodio) J - — o e e formacdo direta de filmes e na criagdo de uma estrutura nano particulada. Este derivado da
A 4 ' \_ \% /5/“\ S quitosana tem um grande potencial para aplicacbes médicas e farmacéuticas, criando uma
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obtencdo do acetato de quitosana e da

guitosana microcristalina.
Figura 3 - Espectro no infravermelho da quitosana nanocristalina sob diferentes concentracoes.

Com o estudo da Espectroscopia na Regiao do Infravermelho com Transformada de
Fourier foi possivel observar a semelhanca da quitosana nanocristalina (Figura 3) para com o
acetato de quitosana (Figura 2), variando somente as intensidades das bandas que sao
proporcionais as concentracdoes de polimero. Esse resultado confirma que apos o0 método de
agregacao a estrutura da macromolécula de glucosamina e o processo de purificacdo mostrado
na Figura 1, a quitosana nanocristalina se mostra com 0s principais picos de identificacdo da
quitosana precursora, como ilustra a Figura 3.

A anélise de difracdo de raios x mostrou os picos de cristalinidade caracteristicos da
quitosana precursora, uma diminuicdo da
cristalinidade do acetato de quitosana,
devido a dissolucdo da macromolécula
de glucosamina, aumentando seu carater
amorfo. Este efeito foi mais acentuado naz =
quitosana nanocristalina diminuindo o
tamanho do cristal, de micro para nano -
também observado pela analise tamanho
de particula, aumentando assim sSeu =

——— QNC pol. 1% a.ac.0,4%
—— AQ pol. 1% a.ac. 0,4%
—— QNC pol. 3% a.ac 0,9%
AQ pol. 2% a.ac 2%
—  QUITOSANA COMERCIAL

carater amorfo, hidrofilico e b
consequentemente a reatividade do . B e e
polimero, conforme Figura 4. 200)

Figura 4 - Difratograma da quitosana precursora, do acetato de AQ de (A) 1:0,4 e (D) 2:2 %
de teor de polimero e concentracdo de &cido e da QNC de (A-1) 1:0,4 e (C-I1I) 3:0,9 % de
teor de polimero e concentracdo de &cido acético.
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