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1. INTRODUCAO

A quitosana € um polissacarideo que apresenta grupos amino livres, que
guando protonados, em meio acido, tornam o polimero soluvel (INOUE, 2022). A
solubilidade da quitosana em solu¢cbes levemente acidas, auxilia nos processos
reacionais de modificacdo estrutural e de formacao de géis, fibras e filmes, o que
torna sua utilizagdo como biomaterial muito expansiva. (KNIDRI et al., 2016)

Em muitos casos, a modificacdo estrutural da quitosana se da por
reticulacdo. O glutaraldeido é um agente reticulante, que promove alteracdes na
rigidez, coloracéo e estabilidade do polimero de quitosana (GONSALVES et al.,
2011).

Dessa forma, uma matriz rigida e estavel de quitosana modificada é capaz
de suportar materiais, a exemplo de didxido de titanio (TiO;), que por sua vez tem
aplicacdo como semiconductor e em fotocatalise heterogénea. Na forma de
nanofibras, a atividade fotocatalitica do TiO, pode ser melhorada, ja que aumenta
a area superficial do mesmo (CHEN; MAO, 2006).

A nanotecnologia vem ganhando destaque nos Udltimos anos pela
possibilidades de aplicagcdes em varios campos, as nanoparticulas de TiO, séo
amplamente utilizadas no cotidiano e apresentam muitos meios para a sintese,
através de metodos quimicos e ecoldgicos.As nanopatrticulas de TiO, mostraram
ser efetivas no tratamento de aguas poluidas por meio da fotocatalise. (IRSHAD;
etal.)

Com base nisso, este trabalho tem finalidade utilizar a quitosana sintetizada
no Laboratorio de Solidos Inorganicos (LASIR) em reacdes de modificagédo
estrutural com glutaraldeido, de modo a atuar como suporte de TiO, na formacéao
de filmes para futura aplicacdo fotocatalitica da degradacdo de poluentes em
aguas residuais.

2. METODOLOGIA

Os reagentes utilizados foram: Quitosana (QUI) sintetizada e caracterizada
no Laboratério de Sdlidos Inorganicos (LASIR- UFPel) (BLANK et al., 2022) com
82,77% de grau de desacetilacdo (GARCIA et al., 2020) e na faixa de 182,5 —
203,6 g\mol de massa molar viscosimétrica (INOUE et al., 2021), TiO, na forma
anatase da marca Quimicamar, Glutaraldeido (GA) da marca Sigma-Aldrich e
acido acético glacial (CH3;COOH) da marca Vetec. O TiO, foi purificado por
calcinagdo e as nanofibras (NTiOy) foram obtidas por INOUE (2022), por método
hidrotérmico.

Para a sintese dos filmes, primeiramente, as laminas de vidro que conteriam
os filmes foram lavadas com detergente neutro, enxaguadas com agua e por
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ultimo com alcool etilico 70°INPM. Essas laminas de vidro foram acondicionadas
em placas de Petri e secas em estufa a 100° C previamente ao uso.

A QUI foi pesada e adicionada a uma solucao de acido acético 5% (v:v), sob
agitacdo magnética, até sua completa dissolucdo. Em seguida, o GA foi
adicionado, e ap0s acrescentou-se a amostra de TiO, calcinando, respeitando a
propor¢cdo massica de (1:2,7) de (QUI:TIOz). O meio de reacdo de permaneceu
em agitacdo, por 24h, a temperatura ambiente (INOUE, 2022). Apos decorrido o
tempo, a solucéo foi retirada com o auxilio de uma seringa de 1 mL, sem agulha,
e gotejada sobre a lamina de vidro. Os filmes 2.3 (com GA) e 2.6 (sem GA) foram
formados pelo método de casting (ZHU, 2012) com auxilio de aquecimento em
estufa a 50°C, por aproximadamente 2h. Para a sintese de filmes de quitosana
4.3 (com GA) e 4.6 (sem GA), com nanofibras de TiO,, foi usada a mesma
metodologia descrita anteriormente.

A caracterizagdo da superficie dos filmes foi feita por Microscopia Eletrénica
de Varredura (MEV) e Espectroscopia de Energia Dispersiva (EDS). As analises
foram realizadas no Centro de Microscopia Eletronica da zona Sul (CEME-SUL),
da Universidade Federal de Rio Grande (FURG), no equipamento JSM-6610LV
da marca Jeol, acoplado com microssonda de EDS. As amostras foram
preparadas com um recobrimento de ouro (Au), com emprego de uma corrente de
20 mA, por 120s. A MEV foi realizada em voltagem de 15 KeV de aceleracédo e
faixa de magnificacdo de 1000 a 500 vezes.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Os filmes 4.3 e 4.6 por partirem de NTiO, mostraram-se mais heterogéneos,
ja que a amostra de NTiO, era um p6 mais fino e garante mais area superficial.
Todos os filmes apresentaram coloracdo branca devido a presenca do oxido. A
presenca de GA no filme 2.3 resultou em superficie homogénea que o filme 2.6
(sem GA), ao mesmo tempo em que no filme 4.3 resultou em superficie mais
heterogénea e com grumos maiores na suprficie que o filme 4.6 (sem GA).

A MEV mostra a superficie da amostra e a EDS indica a composicéo
elementar atbmica qualitativa do material (Figura 1 e Tabela 1).

Tabela 1. Percentual do EDS dos filmes sintetizados com diferentes amostras de TiO, com e sem reticulagéo.

Composicao (%)*

Amostra
Ti C N 0 Na Al Ca K a Au
2.3(Q-GA-27) 21171035  1299:047  523£1,69 59,15¢196  0.220,10 0,1010,06 - 0,1710,05 - 1,24+0,05
43(Q-GA27)  20,33t038 1588:053  353t1,40 6045179  0,37£0,12 0,2540,07 . . . 1,2410,06
26(Q-27) 18,32:053  2095¢1,01  6,79£3,10  48,0743,13 - 0,4620,14 . . . 5,4110,16
46(Q-27) 68,915:3,83 591119 - 18,86£306 1068035  3,2075:045 - - 271:047  0,5240,15

*Média e desvio padrao calculado para as trés medidas feitas em regides diferentes de cada amostra.
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Figura 1. MEV com magnificacdo de 1000x (10um) e EDS (contagens de raios-X
versus keV) para os filmes.
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4. CONCLUSOES

A presenca do agente reticulante (glutaraldeido) nos filmes tornou a
superficie mais lisa ou homogénea quando a amostra é TiO, calcinado. No
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entanto quando a amostra foi NTiO,, a presenca de glutaraldeido mostrou uma
superficie com mais grumos, o que pode indicar que o reticulante compete com o
NTiO, pelos mesmos sitios de interacdo na quitosana ou que o glutaraldeido
realmente consegue fazer sua funcéo de reticulacdo entre quitosana e NTIO;
tornando a amostra muito mais heterogénea em sua superficie. Todos os filmes
mostraram-se aderidos a lamina de vidro, dessa forma, se mostram promissores
para testes e aplicacdes futuras em fotocatalise de poluentes organicos em
residuos hidricos.
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