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1. INTRODUCAO

A quitina € o segundo polissacarideo amplamente encontrado na natureza
ficando atras apenas da celulose, € formada (Fig. 1a) por monémeros de -(1-4) 2-
acetamido-2-desoxi-D-glicose (N-acetilglicosamina), é insolivel em agua e solventes
organicos (RINAUDO et al. 2006). Este polimero pode ser encontrado na parede
celular de fungos e leveduras e em exoesqueletos de artropodes, por exemplo, em
caranguejos e camardes. Tem como caracteristicas, além de ser polimero natural,
ser linear e insoluvel (DIAS et al. 2013). Ja a quitosana (Fig. 1b) é um polissacarideo
amino, derivado do processo de desacetilacdo da quitina, tendo as suas
caracteristicas similares. Tanto a quitina quanto a quitosana sao polimeros atoxicos,
biodegradaveis, biocompativeis e produzidos a partir de fontes naturais (TORRES et
al. 2009).

O grau de desacetilacdo apresenta-se como uma caracteristica muito
importante, rotulando o polimero como quitina ou quitosana. Deste modo, a medida
que aumenta o grau de desacetilacdo, aumenta também a solubilidade do polimero
em meio aquoso, atribuindo carga positiva a quitosana (NHz"), o que favorece as
reacdes com polimeros e compostos anidnicos e em superficies de carga negativa
(DANCZUK, 2007).

A quitosana € um produto natural, abundante, de baixo custo, renovavel,
atoxico e biodegradavel, de grande importancia econdémica e ambiental. Sendo
assim, a quitosana tem sido proposta como um material potencialmente atraente
para usos diversos, entre elas a area farmacéutica, alimentos e ambiental, como por
exemplo, no tratamento de efluentes devido a interacdo desta com ions metalicos
(AZEVEDO et al. 2007). A quitosana além de abundante e de baixo custo & um
o0timo adsorvente de metais pesados, pois apresenta capacidade de formar
complexos com ions de metais de transicdo em solucdo aquosa e provocar a
neutralizagcdo de solucdes acidas. A versatilidade da quitosana é atribuida aos
grupos amino livres, que ficam expostos apos a reacdo de desacetilacado da quitina
(JANEGITZ et al. 2007).0 desenvolvimento de técnicas de imobilizagdo em
polimeros naturais, como quitosana, tem sido importante por proporcionar a
reutilizacdo de enzimas e centros cataliticos, aumentar a estabilidade, reduzir custos
e aumentar, em alguns casos, a atividade de catalise (CAPELATO et al. 1992).

Desta forma, este trabalho tem como objetivo a obtencao de quitina e quitosana
a partir de residuos ambientais, como as cascas de camardo, bem como a
caracterizagdo destes materiais através de espectroscopia da regido do
infravermelho (IV), analise térmica diferencial (DSC) e analise termogravimétrica
(TGA), e comparacéo destas caracterizagbes com uma amostra de quitosana obtida
comercialmente da marca Aldrich.
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Figura 1. Polimero de quitina (a) e polimero de quitosana (b).

2. METODOLOGIA

A obtencao da quitina e da quitosana foi realizada a partir de métodos descritos
por SIERRA et al., 2013. O preparo da matéria prima (casca do camarao) necessitou
de imersdao em agua com um pouco de 4gua sanitaria, seguido de secagem em
estufa e trituracdo. Ja o processo de obtencdo da quitina foi iniciado com a
suspensao de 20 g de p6 de casca de camardo em 200 mL de &cido cloridrico (HCI)
0,1M por aproximadamente 3 horas, sob agitacdo constante e temperatura
ambiente. O precipitado foi filtrado e lavado com &gua destilada para a retirada de
impurezas e sais de célcio. A seguir, a amostra foi suspensa em 100 mL de solucao
de hidréxido de sddio 3% sob agitacdo constante, por 3 horas e temperatura de 70°
C em banho de dleo, para a extracdo das proteinas. O material desproteinizado foi
filtrado e lavado com agua destilada. Apés, o material foi suspenso, por 30 minutos,
em solucdo aquosa de agua sanitaria 30%. Ao final, o precipitado esbranquicado é
filtrado e, entdo, novamente lavado com &agua destilada. Apdés todos esses
processos, € obtida a quitina, que possui um aspecto flocular e coloracdo branca.
Houve uma perda de aproximadamente 31,5% neste processo de retirada de sais e
proteinas.

Para a obtencédo da quitosana, foram utilizadas 8g da quitina, sendo que esta
amostra foi suspensa em 120 mL de NaOH 40%, iniciando o processo de
desacetilagdo. Esta mistura foi aquecida a 100° C e entdo mantida a essa
temperatura por 6 horas, sob agitacdo, em um banho de 6leo. Apds a mistura foi
filtrada e lavada com agua destilada. O produto resultante é a quitosana de aspecto
flocular e coloracao branca. O rendimento de sintese da quitosana foi de 34,89%.

A caracterizacdo das amostras de quitina, quitosana e quitosana aldrich foram
realizadas através de espectroscopia na regido do infravermelho em equipamento
Shimadzu IRPrestige-21 em pastilha de KBr, analise térmica diferencial em
equipamento Shimadzu DSC-60 e analise termogravimétrica em equipamento
Shimadzu TGA-60. As massas de quitosana aldrich, quitosana e quitina para a
analise de TGA foram respectivamente 2,043 mg, 3,662 mg e 2,995 mg, para
analise de DSC as massas foram 2,500 mg, 2,300 mg e 2,400 mg.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

O espectro de infravermelho da quitosana sintetizada neste trabalho
apresentou as seguintes bandas caracteristicas, que sao semelhantes as bandas
evidenciadas na amostra de quitosana da marca Aldrich: alargamento da banda
proximo a 3447 cm™ atribuida ao v OH, sobreposta & banda v N—H; v C—H por volta
de 2899 cm™; v C=0 de amida associada por volta de 1640 cm™; & de N—H em
aproximadamente 1582 cm™; v CN de amida por volta de 1419 cm™; & CH3 em 1373
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cm™® v CN de grupos amino entre 1245 a 1373 cm™ e bandas de estruturas
polissacaridicas na regido entre 673 a 1151 cm™.

J& o0 espectro da quitina apresentou as seguintes bandas caracteristicas:
alargamento da banda na regi&o entre 3459-3098 cm™ atribuida v OH, sobreposta a
banda v N—H; a banda 3261 cm™ corresponde & tensdo do grupo NH, o qual ndo se
evidencia no espectro da quitosana, a medida que essa banda desaparece ha a
comprovacido da desacetilacdo da quitina e a formacdo da quitosana®™, v C—H por
volta de 2876 cm™; v C=0 de amida associada por volta de 1640 cm™, outro indicio
da desacetilacdo da quitina é o desaparecimento da banda 1629 cm™ que nao
aparece na quitosana(l, 5 de N—H da amida 22 em aproximadamente 1559 cm™, &
CH; em 1384 cm™, v CN de grupos amino entre 1314-1384 cm™ e bandas de
estruturas polissacaridicas na regido entre 696 a 1081 cm™ (SIERRA et al. 2013;
SILVERSTEIN et al. 2010).

A amostra de quitosana Aldrich apresentou ponto de fusdo em 129,69 °C e a
andlise de calorimetria (DSC) mostrou um pico endotérmico a 294,13 °C referente a
perda de agua (desidratacdo do polimero)(CAMACHO et al. 2010) com valor de
energia +227,56 J/g e um exotérmico a 261,06 °C referente a desacetilacdo do
composto com valor de energia -223,70 J/g.Por outro lado, a analise
termogravimétrica (TGA) mostrou entre 261,06—355,77 °C uma perda de 42,6 % em
massa (1,560 mg), referente a degradacdo dos sacarideos na estrutura molecular e
das unidades acetiladas e desacetiladas. Ja a amostra de quitosana obtida neste
trabalho evidenciou um ponto de fuséo foi de 122,22 °C e a analise de calorimetria
(DSC) mostrou um pico endotérmico a 301,51 °C referente a perda de agua
(desidratacéo do polimero) (CAMACHO et al. 2010) com valor de energia +27,09 J/g
e um pico exotérmico a 283,41 °C referente a desacetilacdo do composto com valor
de energia -41,30 J/g. Por outro lado, a analise termogravimétrica (TGA) mostrou
entre 265,14 — 343,51 ° C, uma perda de 35,58 % em massa (0,727 mg), referente a
degradacdo dos sacarideos na estrutura molecular e das unidades acetiladas e
desacetiladas.

A quitina apresentou ponto de fusdo em 114,99 °C e a analise de calorimetria
(DSC) mostrou dois picos endotérmicos muito proximos no intervalo de temperatura
de 114,99 - 134,19 °C referente a perda de agua (desidratacdo do
polimero)(CAMACHO et al. 2010) com valores de energia +18,89 J/g e +177,59 j/g
e, sendo que apds esta temperatura inicia-se a degradacdo dos sacarideos na
estrutura molecular e das unidades acetiladas. Por outro lado, a analise
termogravimétrica (TGA) mostrou uma unica perda de 56,79 % em massa (1,701
mg) entre 281,97 — 384,13 °C referente a degradacdo dos sacarideos na estrutura
molecular e das unidades acetiladas.

4. CONCLUSOES

A sintese da quitina e quitosana foi realizada com sucesso. Obteve-se 0
biopolimero quitosana com caracteristicas quimicas e estruturais similares ao obtido
comercialmente (quitosana Aldrich) e aos relatados na literatura, o que foi
comprovado através de analises por espectroscopia na regido do infravermelho, de
analise termogravimétrica e analise calorimétrica.
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