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1. INTRODUCAO

Polimeros séo macromoléculas formadas a partir repeticdo de unidades
estruturais menores. Ja os polissacarideos sao polimeros naturais formados pela
unido de muitos monossacarideos. Estes compostos apresentam uma massa
molecular muito elevada que depende do numero de unidades de monossacarideos
gue se unem. O polissacarideo mais abundante na natureza é a celulose (Fig. 1b).

A quitina (Fig. 1a), (1-4)-2-acetamido-2-deoxi-D-glicose, é o0 segundo
polissacarideo natural mais abundante e estd presente em uma variedade de
animais marinhos (caranguejo, camarao, lagosta), insetos, fungos e leveduras
(OLIVEIRA et al, 2006). Este polissacarideo € um produto natural, de baixo custo,
renovavel e biodegradavel e de grande importancia econémica e ambiental. As
carapacas de crustaceos sao residuos abundantes e rejeitados pela induastria
pesqueira que, em muitos casos, as consideram poluentes, sua utilizacao reduz o
impacto ambiental causado pelo acumulo desses residuos que possuem lenta
decomposicdo(MENDES et al, 2011).

A quitosana (Fig. 1c), (1-4)-2-amino-2-deoxi-D-glicose, € o principal derivado da
quitina, sendo obtida através de desacetilacdo alcalina. As condicbes dessa reacao
conferem a quitosana suas caracteristicas principais, como o peso molecular médio
do biopolimero e o grau de desacetilacdo, sendo que essas caracteristicas
determinam os ramos de utilizacdo da quitosana obtida (MOURA et al, 2006). Assim,
0 que distingue a quitosana da quitina é a substituicdo do grupo acetamino na
posicao 2 pelo grupo amino.
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Figura 1: Estrutura dos biopolimeros: quitina (a), celulose (b) e quitosana (c).

O grau de desacetilacdo (GD) determina o conteudo de grupos amino livres em
polissacarideos, permitindo a diferenciacdo entre quitina e quitosana. A quitina com
um grau de desacetilagdo = 75% € conhecida como quitosana, este grau de
desacetilacdo € uma das caracteristicas quimicas mais importantes, a qual pode
influenciar em diversas aplica¢gbes da quitosana.


http://pt.wikipedia.org/wiki/Macromol%C3%A9cula
http://pt.wikipedia.org/wiki/Composto_qu%C3%ADmico
http://pt.wikipedia.org/wiki/Massa_molecular
http://pt.wikipedia.org/wiki/Massa_molecular
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A determinacdo do GD pode ser feita por diferentes métodos, como por
exemplo, titulacdo condutimétrica, espectroscopia na regido do infravermelho (1V),
espectroscopia de ressonancia magnética nuclear de hidrogénio (RMN H), cada um
com suas vantagens e desvantagens. Um dos métodos mais utilizados na
determinacdo do GD é por espectroscopia de infravermelho (IV) devido a sua
simplicidade (HERNANDEZ, 2004).

Assim, o presente trabalho tem como objetivo a determinacdo do grau de
desacetilacdo (GD) da quitosana sintetizada no Laboratério de Sélidos Inorganicos —
LASIR desta Instituicdo e avaliar a eficiéncia do processo de desacetilagéo alcalina
na obtencdo da amostra, além de comparar o resultado obtido para o GD com uma
amostra referéncia de quitosana vendida comercialmente.

2. METODOLOGIA

A determinacdo do GD das amostras de quitosana foi realizada através de
espectroscopia na regido do infravermelho, utilizando-se pastilha de KBr, em um
equipamento Shimadzu IRPrestige-21.

Os espectros de IV apresentam uma banda larga na regido de 3440 cm™ que
indica a presenca de grupos hidroxilas [v OH] (banda de referéncia interna), sendo
esta banda mais pronunciada nas amostras de quitina do que nas amostras de
guitosana, ja que nas amostras de quitosana esta banda esta sobreposta ao v NH.
Além disso, percebe-se a banda da amida [v C=0] na regido de 1630 cm™ em
ambos os espectros (da quitina e da quitosana), porém em menor grau na quitosana
do que na quitina, j& que a quitosana € a forma desacetilada da quitina. Estas duas
bandas vibracionais sédo utilizadas como base para a determinacdo do grau de
desacetilacdo em amostras de quitina. Ja para a determinacdo da porcentagem de
N-acetilacdo de amostras de quitosana utiliza-se a banda na regido de 1318 cm™
que caracteriza os grupos [v CN] e a banda na regido de 1380 cm™ que caracteriza
0s grupos [0 CHaiitaico] (banda de referéncia) (SIERRA et al. 2013; SILVERSTEIN et
al. 2010).

Portanto, algumas correlacdes para o calculo do grau de acetilagéo para quitina
(equacéo 1) e quitosana (equacao 2) sao propostas. De acordo com estes autores, a
técnica de espectroscopia de infravermelho permite determinar a porcentagem de N-
acetilacdo pela correlacdo da transmitancia das bandas de vibracdo determinadas
nas equacotes 1 e 2. (SIERRA, et al; 2013; BRUGNEROTTO, et al; 2001)

N — Acetilacao(%) = (Alﬂ) * 115 (1)
A3z437
N — Acetilagao(%) = 31,92 (2122) — 12,20 )
1380

3. RESULTADOS E DISCUSSOES

A determinacao do grau de desacetilacdo da quitina, quitosana sintetizada e da
guitosana da marca Aldrich foi realizada por meio de analise das bandas
vibracionais apresentadas no espectro de infravermelho.

A partir das correlagées das bandas vibracionais usadas para a determinacao
da porcentagem de N-acetilagcdo (equacbes 1 e 2) e adaptando-as para as bandas
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vibracionais obtidas para as amostras deste trabalho, obtiveram-se as equacdes (3)
e (4) correspondente a quitina e quitosana, respectivamente.

Para o célculo da porcentagem de N-acetilagdo da quitina foi considerada a
transmitancia de 41,134648 % relacionada a banda vibracional em 3439 cm™ e a
transmitancia de 23,116657 % relativa a banda vibracional em 1632 cm™ (Fig 1). A
partir destes valores e usando a correlagdo expressa na equacao (1) a porcentagem
de N-acetilacdo é expressa pela equacao (3).

23,116657

N — Acetilagdo(%) = (41 134648

) « 115 = 64,63 % (3)

Para as amostras de quitosana e quitosana da marca Aldrich a porcentagem de
N-acetilagdo também foi calculada considerando os valores de transmitancias
fornecidas pelos espectros de IV. As transmitancias com valores de 20,4352873 % e
20,4944864 % estdo relacionadas as bandas vibracionais em 1318 cm™ e 1417 cm™
para quitosana sintetizada neste trabalho (Fig 1). A partir da equacéo (2) obteve-se
a porcentagem de N-acetilacdo expressa pela equacéo (4).

20,4352873

N — AcetilagéO(%) = 31,92« (26 4944864

)—1220 = 1242%  (4)

O grau de desacetilagdo encontrado para quitina e quitosana segundo as
equacao (3) e (4) é de 35,37 % e 87,58 %, respectivamente, e esta de acordo com
valores relatados na literatura. (SIERRA, et al; 2013) O valor de GD de 87,58 % esta
semelhante ao calculado para a quitosana da marca Aldrich que foi de 80,17%,
sendo que a Ficha de Especificacdo deste produto determina um GD de 75 a 85 %
(MSDS, 2014).
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Figura 1: Espectro na regido do infravermelho para quitina e quitosana.

4. CONCLUSAO

Através das andlises por espectroscopia na regiao do infravermelho e calculo
do grau de desacetilacdo (GD) comprovou-se que as amostras de quitina e
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guitosana sintetizadas neste trabalho apresentam valores que estdo de acordo com
amostras relatadas na literatura e comercializadas.

Como perspectiva de continuidade do trabalho, propbde-se melhorias e
padronizacdo no método de sintese com o objetivo de melhorar a qualidade do
produto obtido. Além disso, a determinacdo do GD também sera realizada através
de RMN H! para comparacdo com o resultado obtido por espectroscopia de IV.
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