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RESUMO: A aplicacdo de polimeros naturais em diversas areas tem desempenhado um
papel essencial nos avancos cientificos, oferecendo varias vantagens. A quitosana, por
exemplo, € um polimero obtido através da desacetilagdo da quitina, abundante no
exoesqueleto de crustaceos. Devido as suas propriedades fisicas, a quitosana é
considerada um material altamente promissor. O fato de que esse polimero é amplamente
utilizado como matéria-prima em inimeros estudos, é de suma importancia conduzir uma
caracterizacdo minuciosa. Garantindo que a quitosana atenda plenamente aos requisitos
dos processos e produtos em que sera empregada. Para tanto, foi realizada a
caracterizacao da quitosana por meio dos ensaios de purificagdo, determinagao do teor de
solidos, da massa molar média e do grau de desacetilacdo. Os ensaios de caracterizacao
da quitosana exibiram que o teor de sdlido foi de 56,82 %, a massa molar média foi
1,27 x 10* g/mol e o seu grau de desacetilacdo de 57,06 %.

PALAVRAS-CHAVE: Biopolimero. Industria téxtil. Grau de desacetilacdo. Industria
Farmacéutica.

1 INTRODUCAO

A utilizacdo de polimeros naturais tem sido de grande importancia para avangos
cientificos. A quitosana, um polimero derivado da quitina presente no exoesqueleto de
crustaceos como camardo e caranguejo, € considerada um material promissor devido as
suas propriedades fisicas (ABREU et al., 2013).

A caracterizacdo minuciosa da quitosana € essencial para garantir que atenda aos
requisitos do processo e produto em que sera utilizada. Isso assegura a integridade fisico-
guimica dos produtos finais, garantindo sua eficacia, seguranca e confiabilidade (MARTINS
et al., 2013).



2 METODOLOGIA

A primeira etapa experimental envolveu a purificacdo da quitosana comercial
adaptada de Caroni (2009). Inicialmente, uma solucao de 20,00 g/L de quitosana em acido
acético 0,5 mol/L foi agitada por 24 horas. Apos isso, a mistura foi precipitada com hidréxido
de sddio a 50 g/L. Em seguida, o produto foi filtrado, lavado com agua destilada até pH 7 e,
por fim, lavado com alcool etilico e seco em uma estufa a 50 + °C.

Determinacédo do teor de sdlidos da quitosana purificada, a técnica utilizada foi
adaptada de Caroni (2009). Foram pesadas trés amostras de quitosana (0,5030 g cada)
em vidros reloégio e aquecidas a 105 + 5°C por 60 minutos. Apds resfriamento no
dessecador, as amostras foram pesadas novamente até atingir massa constante. Isso
permitiu obter o teor de solidos da quitosana purificada com precisao.

A massa molar média da quitosana foi obtida pelo método de viscosimetria capilar
adaptado de Signini e Campana Filho (1998). 0,2027 g de quitosana foi dissolvida em uma
solucéo de acido acético/acetato de sodio, pH = 4,5, com agitacdo mecanica por 15 horas.
Em seguida, foram adicionados 100 mL do tampéao, aquecido por 2 min a 80 + 2 °C, num
banho maria, e resfriado antes de fazer a medic¢éo de viscosidade usando um viscosimetro
capilar em um banho termostatico a 25 + 0,1 °C. Cada medida foi repetida seis vezes.

A viscosidade da amostra foi medida através da adicdo de 5 mL do tampdo em
incrementos de 1 mL, visando medir a viscosidade intrinseca de uma uUnica molécula
polimérica. Os dados obtidos foram posteriormente analisados e processados no software.

A préxima etapa da caracterizacdo da quitosana visou determinar o grau de
desacetilacéo, utilizando o método de titulagdo condutimétrica adaptado de Caroni (2009).
Nesse método, uma solucdo padréo de hidroxido de sédio 0,1541 mol/L foi utilizada como
titulante. A solucéo de quitosana purificada (0,2019 g) em 40 mL de acido cloridrico (HCI)
com concentracdo de 0,05 mol/L foi agitada magneticamente por 18 horas. Em seguida,
adicionou-se 100 mL de agua destilada a amostra e procedeu-se a titulacdo para obter a

condutividade e temperatura. O procedimento foi realizado em duplicata.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

A Tabela 1, apresenta os dados obtidos através da determinacéo do teor de sélidos.



Tabela 1- Resultados da analise de teor de sdlidos da quitosana.
m.y (2) m.s (2) ws (%)

0,5030+0,0019 0,2858+0,0008 64,2175+14,3037

Fonte: Autoria propria (2022).
O teor de solidos obtido no presente estudo difere do valor encontrado na literatura
(89% por Caroni, 2009), indicando uma porcentagem inferior. Isso pode ser atribuido a
possibilidade de absorcdo de umidade pela quitosana no recipiente ou a ndo concretizacéo
adequada da etapa de secagem, que exerceu influéncia significativa no resultado.
A viscosidade inerente (n;n.r) € reduzida (n,.4), obtidas com base na relacdo das
viscosidades em funcao da concentragédo de quitosana. Como mostra a Figura 1.

Figura 1 - Relacao das viscosidades reduzida (quadros) e inerente(circulos) em funcéo da concentracédo de
quitosana.
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Fonte: Autoria prépria (2022).

Através da extrapolagéo das retas da viscosidade reduzida (n,.4) € da viscosidade
inerente (Niner), Utilizando a equacdo de Huggins (1942), determinou-se a viscosidade
intrinseca (n). O resultado obtido foi [n] = 100,14405 + 13,99584 mL/g.

Utilizando o valor da viscosidade intrinseca e a equacdo de Mark-Houwink,
determinou-se a massa molar média da quitosana. Com a constante k para a quitosana (k
= 0,076) e a constante a (a = 0,76), o resultado obtido foi M,, = 1,27x10"4 g/mol.

O resultado obtido para a massa molar média da quitosana esta de acordo com a
faixa recomendada na literatura (entre 10* e 10° g/mol) para que o material seja
considerado um polimero.

Com relacdo a determinacdo do grau de desacetilacdo utilizando o método de
titulacdo condutimétrica, pdde-se analisar graficamente a relagdo da condutividade em
funcéo do volume de hidréxido de sédio que foi utilizado, como exemplifica a Figura 2.

Através da extrapolacao das retas na Figura 2, usando um software, determinou-se
0 grau de desacetilagdo (Xp) da quitosana, obtendo-se (Xp) = 57,0605 %. Segundo

Fernandes (2004), com esse valor acima de 50%, o material € considerado quitosana.



Figura 2 — Curva da titulagcdo condutimétrica.
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Fonte: Autoria prépria (2022).
4 CONSIDERAC}OES FINAIS

A caracterizacdo da quitosana nao foi tdo satisfatéria devido a baixa qualidade do
material comercial. Para trabalhos futuros é recomendado buscar fornecedores confiaveis

e utilizar métodos de anélise mais sensiveis.
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