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1. INTRODUCAO

A pesca comercial leva a geracdo de muitos residuos, que sédo descartados
no meio ambiente. Uma forma de destinacdo e utilizacdo destes residuos € na
sintese de quitosana, que provém da quitina, que esta presente nas carapacas de
diversos crustaceos, como por exemplo, camaréo, siri e lagosta.

A palavra quitina é originada do grego chiton, que significa revestimento
protetor para invertebrados, sendo a denominacdo mais usual da molécula B-(1-
4)-N-acetil-D-glucosamina, que € o segundo biopolimero mais abundante, se
encontrando atras apenas da celulose. A quitina € um p6 de coloragdo amarelada,
possui sua estrutura cristalina, ou amorfa. Quanto a sua solubilidade nota-se que
€ muito dificil solubilizar, pois € insolivel em agua, solventes organicos, alguns
acidos e bases fracas. (ANTONINO, 2007)

O crustaceo em estudo é o camardo, que possui cerca de 5 a 7% de
quitina na composicao de sua casca. As amostras de residuos (cascas) utilizadas
foram coletadas na Colonia Z3 de Pelotas, passando por processos de limpeza,
secagem, trituracdo, e logo apds, por reacdes de desmineralizacao,
desproteinizacéo e desacetilacdo para assim obter quitosana.

A partir da reacdo de desacetilacdo da quitina, que é realizada em meio
altamente alcalino, ocorre a substituicdo dos grupos acetamino pelos grupos
amino, originando a quitosana (Figura 1). Desta forma, € possivel sintetizar
quitosana, que dependendo de seu grau de desacetilacdo e massa molecular,
tera aplicacdes diferenciadas.

A quitosana apresenta grupos amino livres, que podem facilmente reagir
em meio acido, adquirindo carga positiva, melhorando sua solubilidade em &cidos
organicos. Algumas das caracteristicas principais desse biopolimero tém relacdo
com o fato de serem biodegradaveis, biocompativeis e hidrofilicos, possibilitando
uma vasta gama de aplicacdes. Pode ser aplicada desde industrias de tratamento
de esgotos, como agentes quelantes de metais, até em curativos com suas
propriedades bactericidas e fungicidas, entre outras. (MOURA et al., 2006)
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Figura 1. Polimero de quitina e quitosana.
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Desta forma o trabalho realizado no Laboratério de Solidos Inorganicos
(LASIR) tem como objetivo promover um destino ao residuo de pesca, ao coletar
amostas do comércio local e sintetizar quitosana, realizando sua caracterizacao
por espectroscopia na regido do infravermelho em comparagdo com a amostra
obtida comercialmente pela Sigma-Aldrich.

2. METODOLOGIA

A sintese da quitosana € constituida por trés reacdes, primeiramente a
reacdo de desmineralizacdo, onde as cascas de camarao ja limpas e trituradas,
sdo colocas em solucdo acida. Em segundo momento ocorre a reacdo de
desproteinizacdo, onde as amostras desmineralizadas sao colocas em solucao
basica fraca. Num terceiro momento, a sintese € realizada por meio de reacéo de
desacetilagcdo, que € o enfoque dado neste trabalho. (COCOLETZI, 2009)

O processo de desacetilacdo inicia com o preparo de uma solucdo basica
de hidroxido de sodio (NaOH) 60%, onde a proporcdo de massa e o volume de
solucdo devem seguir a proporcédo de 1:30, ou seja, para cada 1 g de amostra
(quitina) desproteinizada, sdo necessarios 30 mL de solucao.

O sistema de reacdo € acoplado a um sistema de refluxo, sob
aquecimento, em banho de 6leo e agitacdo magnética. E necessario que a reagio
esteja em constante agitacdo, durante 9 horas, onde se inicia a contagem do
tempo de reagdo somente quando se atinge a temperatura de 120°C, que deve
ser mantida durante toda a reacao.

Apbs as 9 horas, a amostra é separada da solucao por meio de decantacao
e peneiramento, seguido da lavagem com agua corrente, até que se atinja um pH
7. Logo apds a amostra é levada em bandejas para a estufa e deixada a 60° C
por 18 horas, até que se seque totalmente.

A espectrocopia na regido do infravermelho foi realizada em equipamento
da marca Shimadzu com intervalo de varredura de 400 a 4000 cm™ e resolucéo
de 4 cm™, sendo que as amostras foram previamente secas em estufa a 40° C,
por 12 h em seguida, as pastilhas foram preparadas com brometo de potassio
(KBr) seco, na proporcéo de 1:10 (m:m).

3. RESULTADOS E DISCUSSAO
Para a sintese trabalhou-se com dois tipos de amostras de quitina, uma
originada de casca de camaréo clara/rosa e outra originada de casca de camarao

escura. Os rendimentos obtidos nas reacdes apresentam-se na Tabela 1.

Tabela 1. Rendimento da reagéo de desacetilagao.

Pesagem Inicial | Pesagem final (g) | Rendimento (%)
(g) de quitina de quitosana

Qutosana clara 10,00 6,62381 66

Quitosana escura | 10,00 6,92808 69

De acordo com Cocoletzi o rendimento da reagédo de desacetilagdo foi de
51,94%, ao comparar com o rendimento da reacdo desenvolvida no LASIR,
observa-se que as condi¢des reacionais utilizadas se mostram mais eficientes do
gue as descritas na literatura.

Em comparacdo com as etapas de extragdo de quitina, esta etapa de
sintese de quitosana é a que apresenta maior rendimento, no entanto as perdas
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podem ter relacdo com o processo de peneiramento e com a degradacao devido
a solucdo basica forte. Segundo El Knidri et al. (2018), amostras de quitosana
com grau de desacetilacdo superior a 50%, j4 podem ser consideradas quitosana
e apresentam solubilidade caracteristica deste tipo de polimero em meio &cido.

A Figura 2 evidencia as bandas de IV caracteristicas de quitosana, sendo
(1) v[-OH] sobreposto a V[-NH], (2) v[-CHuaitaico], (3) v[C=O/amida I], (4)
d8[N—H/amida 1], (5) 8[CHg3], (6) v[-C-O-C-] que estdo de acordo com a literatura.
(EL KNIDRI et al, 206; FONSECA, 2016; FRICK et al., 2018)

Comercial
Quitosana Clara
Quitosana Escura

110

100 - “j

1 Y \ v J O\
%] \ /'/ \ /*A\fé(\/ \ /[/ \
| 7 / A
o L ™M e oo
J \ y
70 4 \ 1//
1 \,
60 o |,
X T f\ /
50 | \ /,,f\ =
40 S/ -
4 i y P
304 "{""\[”M(’f\\" — /\ .{/' — “"\\ MMJ\_
] 1l ! \ |
20 4 \ ARG
\ ~ L fl MA
4 \ - U PRV W
10
0 T T T T T T T T T T T T T 1
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

K
cm

Figura 2. Espectro de IV de amostras de quitosana.

A reacdo de desacetilacdo alcalina da quitina desmineralizada e
desproteinizada pode ser observada na Figura 3, de acordo com Solomons e
Fryhle (2006). Esta reacdo ocorre pela hidrélise basica da amida (a), em meio
aguoso, ao mesmo tempo em que rompe a uma das ligacdes dupla do oxigénio
(=0) gerando o anion —O". Em seguida, ocorre o deslocamento de elétrons e
qguebra da ligacdo entre carbono e nitrogénio (b) sendo que o nitrogénio atua
como base de Lewis e captura o hidrogénio da agua e, assim, forma-se a
estrutura da quitosana (c), o acido acético e ha reconstituicdo do catalisador
hidroxido de sodio.
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Figura 3. Esquema da reacgéo de desacetilacéo alcalina da quitina
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4. CONCLUSOES

A sintese da quitosana € um processo rapido, de poucas etapas, de baixo
custo e eficiente, portanto € muito viavel, levando em consideracdo o fato de
serem um biomaterial, com aplica¢des nas mais diferentes areas.

A obtencdo de quitosana deu-se no Laboratério de Solidos Inorganicos
LASIR, sendo que as amostras obtidas evidenciaram bandas de espectroscopia
na regido do infravermelho que sdo caracteristicas destes compostos. A sintese
de quitosana tem sua utilidade como polimero base para reac6es de imobilizacao
ou suporte de moléculas organicas, metais, complexos metalicos, enzimas,
medicamentos e na formacéo de compostos inéditos.
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