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1. INTRODUÇÃO 
 

A quitosana (QUI) é um biopolímero sintetizado a partir da quitina, que é 
abundante na natureza e encontrada em crustáceos, algas, fungos, entre outros. 
A purificação da quitina e síntese de quitosana é feita em etapas: desminerização, 
desproteinazação e desacetilação. A quitosana é um polímero não tóxico e 
versátil, pois apresenta diversos grupos funcionais. (BLANK et al., 2022)   

 O grau de desacetilação (%GD) da quitosana é caracterizado pelo número 
de grupos amino na cadeia polimérica (INOUE et al., 2021) e isso tem relação 
com sua solubilidade em meio ácido e versatilidade que possibilita sua 
modificação estrutural, capacidade de formação de géis, fibras e filmes com 
propriedades antimicrobianas (GIACOMINI et al., 2023). Na forma de filme, a 
quitosana pode atuar como suporte para compostos orgânicos e inorgânicos, a 
exemplo do dióxido de titânio (TiO2). Esse óxido é encontrado na forma de pó 
branco, inodoro, pouco solúvel em água apresentando solubilidade de 0,001 g/L à 
20 °C e não possui toxicidade à saúde (SIGMA ALDRICH). 

A pureza do TiO2 e sua forma cristalina são fatores importantes na 
demonstração de suas propriedades. O processo de calcinação serve para 
remover impurezas indesejáveis e favorecer a estrutura cristalina do polimorfo 
anatase, que evidencia maior atividade fotocatalítica (WU et al., 2017). O TiO2, é 
utilizado em processos oxidativos avançados, por apresentar alta área superficial, 
pois tem a capacidade de produzir a degradação de poluentes orgânicos e não 
possui toxicidade (ALMEIDA, 2011), sendo utilizado como catalisador em 
processos industriais, auxiliando no desenvolvimento de tecnologias mais 
sustentáveis (ETSHINDO et al., 2021). Ao expor TiO2 à radiação, em fotocatálise, 
a área superficial, deslocamento e velocidade dos elétrons são alterados (INOUE, 
2022). As propriedades citadas podem serem ampliadas pelo emprego de 
nanomateriais, como nanotubos e nanofibras (CHEN; MAO, 2006). Segundo 
SUZUKI; YOSHIKAWA (2004), o método hidrotérmico, pode ser empregado para 
a síntese de nanofibras de TiO2, que, por sua vez, quando aplicados nos filmes de 
quitosana proporcionam boa estabilidade térmica. A literatura relata filmes de 
quitosana com TiO2 no tratamento de efluentes, implantes médicos, indústria 
alimentícia, entre outros (ETSHINDO et al., 2021).  

A adição de reticulantes à quitosana, tais como glutaraldeído (GA), podem 
favorecer a formação de filmes com propriedades de estabilidade desejadas 
(GONSALVES et al., 2011). O pó de TiO2 suportado ou imobilizado em quitosana, 
quando na forma de filme, beneficia a utilização do material e sua reutilização 
(ETSHINDO et al., 2021). 
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Com base nisso, o objetivo deste trabalho foi avaliar a estabilidade térmica 
por meio de análise termogravimétrica (TGA), até 500º C, de filmes previamente 
sintetizados no Laboratório de Sólidos Inorgânicos (LASIR – UFPel), contendo 
quitosana, reticulante glutaraldeído e fazendo uso de TiO2 calcinado e na forma 
de nanofibras (NTiO2).  

 
2. METODOLOGIA 

 
A quitosana (QUI) utilizada neste trabalho foi sintetizada no LASIR – UFPel, 

apresenta grau de desacetilação entre 75-85% (INOUE et al., 2021) e massa 
molar viscosimétrica entre 104 e 106 g/mol (GARCIA et al, 2020).  

A metodologia da formação de nanofibras de TiO2, calcinação de TiO2 e 
síntese dos filmes foi realizada segundo INOUE (2022). Os filmes foram 
preparados com a proporção em massa de 1:2,7 (Qui:TiO2) com e sem a 
presença de glutaraldeído (GA) e variando a amostra de TiO2 (calcinado ou 
NTiO2). Ao total foram sintetizados 4 filmes: 2.3, 2.6, 4.3 e 4.6. Os filmes 2.3 e 4.3 
contêm GA. Os filmes 4.3 e 4.6 contêm NTiO2.  

A análise de estabilidade térmica dos biofilmes foi realizada por meio de 
análise termogravimétrica (TGA), com equipamento DTG-60, marca Shimadzu, na 
faixa de temperatura de 30-500° C, com fluxo de nitrogênio a 50 mL/min e razão 
de aquecimento de 10° C/min, sendo que a massa utilizada das amostras foi de 3-
5 mg. A análise foi realizada na Central Analítica (CA – CCQFA/UFPel). Foram 
utilizados os programas TA60 para análise quantitativa de perda de massa e 
Origin Pro 8.2 para plotar os termogramas.  
 

3. RESULTADOS E DISCUSSÃO 
 

   Os filmes apresentaram coloração branca, ficaram aderidos à lâmina de 
vidro depois de secos, mas podem ser removidos do vidro, conforme a 
necessidade de uso (Figura 1A).  

A análise termogravimétrica avaliou a estabilidade de cada filme, registrando 
as perdas de massa em cada estágio térmico, até 500º C (Figura 1B e Tabela 1). 
Os termogramas dos filmes apresentam perfil térmico semelhante entre si, 
independente da presença ou não de GA e do tipo de TiO2 empregado. No 
entanto, pelos dados da Tabela 1 e comparando-se os filmes com GA (2.3 e 4.3) 
com os filmes sem GA (2.6 e 4.6), observa-se que a presença de reticulante 
resulta em filmes com menor hidratação, indicado pela menor perda de massa no 
primeiro estágio térmico (30-250º C) e, consequentemente, formação de maior 
porcentagem de resíduo nesses filmes 2.3 e 4.3 à 500º C. Os filmes contento 
NTiO2 (4.3 e 4.6) mostram maior hidratação que os filmes 2.3 e 2.6 (calcinado) 
observado pela maior perda de massa na faixa entre 30-250º C, o que está de 
acordo com a literatura (SUZUKI; YOSHIKAWA, 2004) e ocorre devido à forma 
nano do óxido agregar mais água em decorrência de sua maior área superficial e 
disponibilidade de grupos hidroxila para ligações de hidrogênio com a água. 

O segundo estágio térmico (250-500º C) refere-se à decomposição da parte 
orgânica dos filmes, constituída por QUI e GA, sendo que os filmes com GA (2.3 e 
4.3) mostraram-se um pouco mais estáveis nessa faixa de temperatura, devido à 
menor perda de massa nessa faixa de temperatura. No geral, todos os filmes 
evidenciaram alta estabilidade térmica, o que está de acordo com a literatura 
(MAHMOUD et al., 2017), refletido pela porcentagem residual superior a 75% 
(75,65 - 87,60%). O filme que evidenciou mais estabilidade térmica foi o filme 2.3 



 

 

com TiO2 calcinado e GA, já que sua perda de massa no segundo estágio térmico 
foi de 12,40% e o resíduo à 500º C foi de 87,60%, no entanto os dados se 
aproximam do filme 4.3, demonstrando assim, que a presença de GA é 
importante à estabilidade térmica dos filmes. 

 
Figura 1-  (A) Fotografia dos filmes.  (B) Termogramas para os filmes 2.3 

(vermelho), 4.3 (amarelo), 2.6 (azul) e 4.6 (preto). Fonte: Autor 
 

A)                                                               B)  

   

      4.3                        2.3 

   

         4.6                      2.6 

Tabela 1 – Dados das análises termogravimétricas. 

Filme Massa 
inicial 
(mg) 

Massa 
final 
(mg) 

Resíduo à 
500 °C (%) 

1° estágio térmico 
(30-250°) (%)* 

2° estágio térmico 
(250-500°C) (%)* 

2.3 - vermelho 
4.3 - amarelo 
2.6 - azul 
4.6 - preto 

5,345 
4,035 
4,904 
6,727 

4,682 
3,441 
3,500 
5,718 

87,596 
85,279 
75,653 
85,001 

2,526 
5,328 
7,055 
13,706 

12,404 
14,721 
24,347 
14,999 

*Perda de massa 

 
4.CONCLUSÕES 

 
Concluiu-se que a presença de nanofibras de TiO2 garantiu mais hidratação 

aos filmes, resultando em maior perda de massa no primeiro estágio térmico de 
30-250º C. Já a presença de reticulante (glutaraldeído) garantiu maior 
estabilidade térmica da matéria orgânica dos filmes, no segundo estágio térmico 
de 250- 500º C, bem como presença maior porcentagem residual à 500º C. Dessa 
forma, os filmes 2.3 e 4.3, com presença de TiO2 calcinado e nanofibras de TiO2, 
respectivamente, ambos com a presença de glutaraldeído mostraram-se os mais 
estáveis termicamente na faixa de temperatura analisada. 
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