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1. INTRODUCAO

O Dbiopolimero B-(1-4)-N-acetil-D-glucosamina, é o mais abundante
encontrado na natureza, depois da celulose. Sua denominagao usual € quitina,
que deriva da palavra grega chiton, significando um revestimento protetor para
invertebrados (MOURA et al., 2006). A quitosana, figura 1, € um polissacarideo
linear obtido do processo de desacetilagdo da quitina (SANTOS et al., 2003).
Ambas as estruturas sdo constituidas por unidades de 2-acetamido-2-deoxi-D-
glicopiranose e 2-amino-2-deoxi-D-glicopiranose unidas por ligagbes glicosidicas
B (1 — 4) entretanto, se diferem quanto a propor¢ao relativa dessas unidades e
solubilidade (AZEVEDO et al., 2007). Assim, quando o grau de desacetilacédo é
maior que 50%, o composto é chamado de quitosana, isto é, quando as unidades
2-amino-2-deoxi-D-glicopiranose perfazem mais de 50% da estrutura.
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Figura 1. Estrutura quimica da quitosana.

Os agrupamentos da quitosana, podem adquirir uma carga positiva na
presenca de solugbes acidas, sendo assim, esta é capaz de solubilizar-se em
acidos orgéanicos, o que constitui uma das principais caracteristicas que a
diferencia da quitina (MOURA et al., 2006). A quitosana é susceptivel a mudangas
estruturais, devido a grande quantidade de grupos reativos, tais como as
hidroxilas e, os grupos amino. Estas mudangas ocorrem especialmente em
reacdes de N-acetilacdo, N-alquilacdo, N-carboxilagcdo, N-sulfonacao e formacéao
de bases de Schiff com aldeidos e cetonas (SANTOS et al., 2003).

Suas propriedades fisico-quimicas podem variar dependendo do seu
processo de fabricacdo ou matriz de origem, assim, é importante a sua
caracterizacdo. Os fatores determinantes para classificacdo e aplicacdo da
quitosana séo a pureza, massa molecular, viscosidade e o grau de desacetilacao
(BEZERRA, 2011).

Assim, o objetivo deste trabalho é determinar a massa molar da quitosana
sintetizada no Laboratério de Sélidos Inorganicos (LASIR), utilizando a medida de
viscosidade pelo viscosimetro de Ostwald e, ainda, a caracterizacado qualitativa
sera realizada através de espectroscopia na regidao do infravermelho (IV) e os
resultados obtidos serdo comparados aos resultados encontrados para a
quitosana comercial Sigma Aldrich®.
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2. METODOLOGIA

Para a determinagdo da viscosidade foram preparadas duas curvas
analiticas, contendo 5 pontos cada, uma para a quitosana comercial e outra para
a sintetizada. O primeiro ponto foi relativo a solugdo estoque onde foram pesados
0,59 de quitosana e esta foi dissolvida em 50 mL de solugdo &cido
aceético:acetato de sodio 1:1 (pH=4,5), ficando com uma concentragdo de
0,01 g/mL e, os demais pontos, foram preparados a partir de diluicbes sucessivas,
ilustrado na figura 2. Foram obtidas duas curvas independentes para quitosana
comercial e quitosana sintetizada.
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Figura 2. Solucdes para o preparo da curva analitica.

Apés a montagem das solugdes referentes as curvas analiticas, foi feita a
analise de viscosidade, com viscosimetro de Ostwald de 200 mm, a temperatura
ambiente (25°C) (SANTOS et al., 2003).

A viscosidade foi avaliada pelos tempos de escoamento dos pontos das
curvas analiticas, preparados em diferentes concentragcdes. Primeiramente foi
realizado o escoamento do solvente, sem a presenca do biopolimero, onde o
tempo médio de escoamento foi de 6 segundos. As viscosidades, relativa (1yel),
especifica (nesp), reduzida (nweq) € inerente (nine) foram calculadas de acordo com
as equacoes 1-4.

Nrei= o Equacao 1
Nesp= Nrel — 1 Equacéo 2
MNred = MNesp/C Equacao 3
Nine=IN(Mrel)/C Equacéo 4

Onde, t € o tempo de escoamento da solugdo do biopolimero, t; 0 tempo de
escoamento do solvente, C a concentracao da solugao do biopolimero.

Por fim, a viscosidade intrinseca [n] que indica o ganho de viscosidade
promovido por unidade de concentracdo do polimero, na situagdo onde nédo ha
interacdo com outras moléculas de polimero, foi obtida pela equacdo 5. Ja a
massa molar viscosimétrica média (M,) foi calculada através da equacao de Mark-
Houvink-Sakurada, equacao 6 (NEVES, 2013).

[n] — né’SP — |1n(nrel )
| Cl_ | C Equacéo 5
] = KM,® Equacao 6

Onde a = 0,76 e K = 0,074 sdo constantes que dependem do sistema
solvente-polimero e sao usadas para o solvente em questdao deste trabalho
(SANTOS et al., 2003).



C'.D 2 O 'I 6 XXV CONGRESSO DE INICIACAO CIENTIFICA 23a SEMANA INTEGRADA

DE ENSINO, PESQUISAE EXTENSAQ
UNIVERSIDADE FEDERAL DE PELOTAS oeEos ol

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

A curva analitica foi montada utilizando as solugdes com concentragdes de
0,1;0,5; 2,5e 5 mg/mL e 0,5; 0,25; 5; 7,5 e 10 mg/mL para quitosana comercial e
sintetizada, obtendo um coeficiente de correlacdo (R?) de aproximadamente 0,9
para ambas as curvas e equagdes iguais a: y = 19039x+273 e y= 5151x-18,90.
Assim, os valores das massas médias viscosimétricas, obtidas pela viscosidade
intrinseca, foram de 49000 g/mol e 1470 g/mol, para quitosana comercial e
sintetizada, respectivamente. A Figura 3 ilustra as curvas analiticas adquiridas
para a viscosidade reduzida.
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Figura 3. Curvas analiticas da viscosidade intrinseca das quitosana comercial (m)
e sintetizada (e).

A quitosana comercial foi caracterizada qualitativamente a partir de
espectroscopia de |V, que mostra as principais bandas caracteristicas de
grupamentos da quitosana (Figura 4): banda forte de estiramento axial em
3400 cm' referente & O-H, sobreposta a banda de estiramento N-H, banda fraca
de estiramento axial em 2870 cm™' referente & C-H, deformacéo angular simétrica
em 1552 cm™ referente & NH,, estiramento axial em 1654 cm™ referente & C=0
da amida |, estiramento médio em 1250 cm' referente & C-N, 1076 cm™ referente
ao estiramento assimétrico C-O-C da ligagao glicosidica, (ANTONY et al., 2013).
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Figura 4. Quitosana comercial (preto). Quitosana sintetizada (cinza).
Transmitancia (%) versus Nuimero de onda (cm™).
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4. CONCLUSOES

Foi observada a semelhancga, através de espectroscopia de IV, das amostras
de quitosana sintetizada e comercial, sendo que ambas apresentam bandas
caracteristicas de grupos funcionais da quitosana, como relata a literatura. No
entanto, a quitosana sintetizada, no LASIR, apresenta massa molecular mais
baixa, do que normalmente € encontrado na literatura e mais baixa qua a massa
molecular determinada para a quitosana comercial. Assim, a metodologia de
determinacdo de massa molecular, bem como a metodologia de sintese de
quitosana serao aprimoradas para trabalhos futuros.
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