o semana CD C | C XX Consresso b
5 INICIACAO CIENTIFICA

4

APERFEICOAMENTO DA SINTESE DE QUITOSANA UTILIZANDO RADIACAO
DE MICRO-ONDAS

HENRIQUE BLANK?; ADRIANE ROEDEL HIRDES?; INGRID DUTRA DE AVILAS3;
ISADORA ATRIB GARCIA*; MARIANA DUPINSKI INOUE®; ALINE JOANA
ROLINA WOHLMUTH ALVES DOS SANTOS®

1Universidade Federal de Pelotas (UFPel - henriqueblank3@gmail.com
2Universidade Federal de Pelotas (UFPel) - adrianehirdes@gmail.com
SUniversidade Federal de Pelotas (UFPel) - dingrid523@gmail.com
4Universidade Federal de Pelotas (UFPel) - isadoraatrib@hotmail.com
SUniversidade Federal de Pelotas (UFPel) - dupinski-mari@outlook.com
6Universidade Federal de Pelotas (UFPel) - alinejoana@gmail.com

1. INTRODUCAO

A quitina e quitosana (Figura 1) séo polimeros obtidos de material organico,
oriundo das carcacas de crustaceos, tais como, caranguejos, camaroes, Siris.
Para a extracdo de quitina de cascas de camardo € realizada, primeiramente,
uma limpeza manual, onde sdo retiradas impurezas, restando somente as
carcacas. Em seguida a literatura relata processos de desmineralizacdo e
desproteinizacdo para extracdo de quitina e processo de desacetilacdo para a
sintese de quitosana (HACKBART, 2017; MUXIKA et al.,2017).

Segundo HACKBART (2017): “A quitosana pode ser obtida através do
processo de hidrélise alcalina da quitina. A quitosana € um biopolimero que pode
ser funcionalizado através da imobilizacdo de ligantes com propriedades
quelantes que podem modificar suas propriedades fisicas, quimicas e bioldgicas.”
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Figura 1. Estrutura polimérica da quitina e quitosana, com evidéncia para as
unidades monoméricas.

Os métodos convencionais para a sintese de quitosana apresentam tempo
de reacdo longo (HIRDES, 2019), sendo assim, novos meétodos estdo sendo
usados para a desacetilacdo da quitina. Segundo (KNIDRI et. al., 2016), o uso da
radiacdo de micro-ondas torna o processo mais rapido, diminuindo o tempo de
reacdo de horas para minutos. Isto ocorre pelo fato dessa radiacdo ativar a
maioria das moléculas que por sua vez possuem uma rotacdo dipolo ou
condutividade i6nica, aumentando assim a temperatura de reacdo e por fim
diminuindo o tempo de reacédo (KNIDRI et. al., 2018).

O aquecimento por micro-ondas, como uma alternativa as técnicas
convencionais de aquecimento, provou ser mais rapido e eficiente para varias
reagfes quimicas. A tecnologia de irradiacdo de micro-ondas ja vem sendo
relatada na literatura para a etapa de desacetilacdo da quitina, em solucao
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aguosa de hidréoxido de sodio (NaOH) 60% (15 Mol/L) (KNIDRI et. al.,
2016),(LERTWATTANASERI et al., 2009).

Com este proposito, o processo de sintese de quitosana ja praticada
regularmente no Laboratério de Sdlidos Inorganicos (LASIR) foi aperfeicoado
fazendo uso de radiacdo de micro-ondas, com o intuito de diminuir o tempo de
reacdo. A amostra de quitosana foi caracterizada por espectroscopia na regido do
infravermelho e comparada a uma amostra de quitosana obtida comercialmente.

2. METODOLOGIA

A extracdo de quitina da casca de camarao obrida na Colbénia Z3 de Pelotas-
RS é realizada rotineiramente no LASIR, por meio de processos de
desmineralizacdo e deproteinizacdo. Para a sintese de quitosana (DSMICRO),
utilizou-se uma solucdo aquosa de hidroxido de sodio (NaOH) 60% em mistura
com quitina desmineralizada e desproteinzada, essa mistura permaneceu em
repouso, a temperatura ambiente, por aproximadamente 14h (overnight). Passado
esse tempo, colocou-se a solucdo contendo quitina em becker de plastico para
exposicdo a radiacdo de micro-ondas em equipamento de uso doméstico, em
poténcia de 50%, pelo periodo de 75 min, sendo que a cada 5 min o processo foi
pausado e homogeneizado com um bastdo de plastico. Por fim, o produto foi
fitrado e lavado com &gua destilada até atingir pH neutro. A quitosana
(DSMICRO) obtida foi seca em estufa, a 60° C, por 24h.

As analises de espectroscopia na regido do infravermelho (V) foram
realizadas em equipamento da marca Shimadzu, com intervalo de varredura de
400 a 4000 cm? e resolucdo de 4 cm?. As amostras de quitosana obtida
comercialmente e DSMICRO 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

A metodologia com uso de radigdo de micro-ondas resultou na sintese de
quitosana em menor tempo e rapidamente solivel em meio &cido, o que indica
amostra com alto grau de desacetilacéo (GD), sendo o GD da amostra DSMICRO
determinado como 85,9% (HIRDES, 2019) e rendimento de sintese de 75%. EL
KNIDRI et al. (2016) descreve GD de 82% para quitosana sintetizada. Uma
amostra é considerada quitosana quando apresenta GD superior a 50% e/ou que
apresentam solubilidade em meio acido (EL KNIDRI et al.; 2018).

A Figura 2 mostram as principais bandas na regido do infravermelho para as
amostras de quitosana DSMICRO e Comercial. Essas bandas demonstam que a
reacado de sintese de quitosana ocorreu com sucesso, pois seu espectro de IV
mostra bandas semelhantes a amotras de quitosana Comercial. A literatura relata
o mesmo, EL KNIDRI et al. (2016) e SEBASTIAN, et al. (2019) compararam
amostras de quitosana sintetizada com radiacdo de micro-ondas e quitosana
obtida comercialmente. H4 semelhanca nas bandas caracteristicas de quitosana
(Figura 1 e Tabela 1): estiramento v [-OH] (3450 cm™); estiramento v [-CH] (2920
cm?); estiramento v[C=0] (1650 cm™) denominada amida I; deformacé&o angular &
[N—H] no plano (1560 cm), denominada amida Il; deformacdo angular § [CH3]
(1420 cm™t) e estiramentos v [-C-O-C-] e v [C—0] (1074 — 1134 cm™Y).

Além do processo de desacetilacao ter resultado em amostra de qualidade,
soluvel em meio acido e com GD em torno de 89%, o rendimento da sintese foi
muito bom em torno 75 %. O procedimento mostrou-se eficiente, pois houve
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reducdo dratica no tempo de reacédo utilizando radiacdo de micro-ondas ao invés
de aquecimento convencional e sistema de refluxo, com redugao de 540 min de
reacao para 75 min, para a mesma quantidade de amostra.

Tabela 1. Principais bandas na regido do infravermelho para quitosana.

Quitosana Atribuicdo e nimero de onda (cm™)
1 2 3 4 6 6
Vv[-OH] | v[-CH] | v[C=0] | 8[N—H] | 8[CHs] | v[-C-O-C1]

DSMICRO* | 3458 | 2927 | 1658 | 1552 | 1419 | 1029
Comercial* | 3445 | 2920 | 1657 | 1553 | 1421 | 1080
(E; Kg'c')tl)gLet 3400 | 2940 | 1654 | 1550 | 1422 | 1065
(FC;'S'%SA’ 3450 | 2928 | 1620 | 1560 | 1420 | 1000
(FRggfgﬁfﬂ” 3450 | 2900 | 1650 | 1550 | 1376 | 1150

Figura 2. (a) Espetros na regido do infravermelho. (b) Amostra de quitosana
(DSMICRO) sintetizada no LASIR.
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4, CONCLUSOES

A sintese de quitosana utilizando radiacdo de micro-ondas foi realizada com
sucesso, obtendo-se como produto final quitosana com solubilizagdo rapida em
meio acido, o que indica alto grau de desacetilacdo, semelhante a amostra
comercial. A metodologia apresentada nesse trabalho promoveu um processo de
desacetilacdo com menor tempo de reacdo, dentro dos principios da Quimica
Verde, com menor gasto energético. O processo de desacetilacdo proposto
mostrou-se eficiente e estd sendo utilizado rotineiramente no Laboratério de
Sdlidos Inorganicos, permitindo a sintese de grande quantidade de amostra em
menor tempo.
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