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RESUMO

Avancos tecnoldgicos na area da saude por pesquisas apontam um aumento na expectativa de
vida humana tornando crescente os estudos e 0s investimentos em biomateriais visando
promover uma melhor qualidade de vida. Os polimeros sdo materiais exemplos desses
biomateriais e a quitosana é um polimero muito utilizado na forma de géis, filmes, peliculas e
membranas, pois possui uma estrutura quimica com caracteristicas Unicas como:

1 Artigo previamente publicado nos anais do congresso COLAOB

Braz. J. Hea. Rev., Curitiba, v. 2, n. 4, p. 2762-2777, jul./aug. 2019. ISSN 2595-6825



mailto:mauraallany07@hotmail.com
mailto:haroldoram@ifpi.edu.br
mailto:marinalabplasma@gmail.com

JRrazilian Journal of health Deview

biodegradabilidade, biocompatibilidade, baixa toxidade e facilidade de processamento. O
LCC técnico é um composto fendlico que exerce atividades antioxidante e antigenotdxicos e
possui capacidade para inibir fungos, bactérias e crescimento de parasitas. Membranas feitas a
partir de misturas de diferentes materiais tém apresentado um desempenho melhor em
propriedades mecanicas e fisico-quimicas do que membranas compostas pelos polimeros
originais individuais. Dessa forma o presente trabalho teve por objetivo analisar a
incorporacdo de diferentes propor¢des de LCC as membranas de quitosana, a fim de produzir
membranas com diferentes graus de molhabilidade, degradagdo e ndo tdxicas. As membranas
foram analisadas através das técnicas de: microscopia éptica, angulo de contato, tenséo
superficial e absorcdo de agua. Nas analises da microscopia éptica foi observado uma
formacdo de coloides nas membranas de quitosana com LCC. No de angulo de contato
observou-se um aumento do angulo de contato nas amostras com LCC, ou seja, houve uma
diminuicdo na hidrofilicidade nas membranas com LCC. Nos ensaios de tensdo superficial
observou-se uma diminuicdo da energia superficial nas membranas com LCC em relacdo as
membranas de quitosana pura. Na absorcdo de &gua as membranas de quitosana com LCC
apresentaram maior estabilidade quanto a sua degradacgéo.

Palavras-chave:Quitosana, LCC, Molhabildade, Biomateriais.
ABSTRACT

Technological advances in the field of health by research indicate an increase in human life
expectancy, increasing the studies and investments in biomaterials aiming to promote a better
quality of life. The polymers are exemplary materials of these biomaterials and chitosan is a
widely used polymer in the form of gels, films, films and membranes, as it has a chemical
structure with unique characteristics such as: biodegradability, biocompatibility, low toxicity
and ease of processing. Technical LCC is a phenolic compound that exerts antioxidant and
antigenotoxic activities and has the capacity to inhibit fungi, bacteria and parasite growth.
Membranes made from mixtures of different materials have been shown to perform better in
mechanical and physico-chemical properties than membranes composed of the individual
individual polymers. Thus, the present work aimed to analyze the incorporation of different
proportions of LCC to the chitosan membranes, in order to produce membranes with different
degrees of wettability, degradation and non - toxic. The membranes were analyzed using the
techniques of: optical microscopy, contact angle, surface tension, water absorption and
toxicology test of allium cepa.Colloid formation was observed in the chitosan membranes
with LCC. In the contact angle, an increase of the contact angle was observed in the samples
with SCC, that is, there was a decrease in the hydrophilicity in the membranes with SCC. In
the surface tension tests a decrease of the surface energy in the membranes with LCC in
relation to the membranes of pure chitosan was observed. In the water absorption the chitosan
membranes with LCC were more stable as to their degradation and the allium strain test was
not feasible for this work due to the presence of acetic acid.

Keywords: Chitosan, LCC, Molhabildade, Biomaterials.

1 INTRODUCAO
Atualmente, com pesquisas apontando para 0 aumento na expectativa de vida humana
levaram a crescentes estudos e investimentos em materiais sintéticos ou naturais que

permitam sua aplicacdo em dispositivos médicos capazes de interagir com o corpo humano,
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tratando, aumentando ou substituindo qualquer tecido ou érgéo cuja funcdo foi perdida. Estes
materiais sdo conhecidos comumente como biomateriais (BASTOS 2015). A principio, 0s
biomateriais tem por objetivo substituir um tecido danificado e prover suporte mecanico, com
minima resposta bioldgica do paciente (PIRES et al., 2015).

Os polimeros sdo alguns dos materiais que apresentam caracteristicas compativeis para
a producdo de biomateriais, atualmente sdo os mais requisitados, pois, além de serem capaz
de substituir um tecido vivo, também podem estimular o seu crescimento (OLIVEIRA, et
al.,2010). S&o obtidos a partir de reacdes de polimerizacdo ou por meio de organismos Vivos,
classificando-se, assim, respectivamente, como sintéticos e naturais, 0s quais podem ser
também quimicamente modificados (PIRES et al., 2015).

Dentre os polimeros utilizados como biomateriais tem se a quitosana. A quitosana
tem propriedades relevantes que a tornaram um biomaterial bastante estudado como: baixa
toxicidade, atividade antimicrobiana, biocompatibilidade,biodegradabilidade e
renovabilidade, isto fez com que a mesma fosse utilizada em diversos campos como: na
biomedicina, industria alimenticia, agricultura, biotecnologia, cosméticos e produtos
farmacéuticos (SAYARI 2016).

A quitosana pode ser manipulada de diferentes formas: géis, filmes, peliculas e
membranas. Suas membranas estdo tento excelente éxito no tratamento de feridas ou
queimaduras como pele artificial, sendo usada pura ou combinada a outros materiais e/ou
substancias como: ceramicas, extratos de plantas, compostos fenolicos, etc. O intuito dessas
misturas (combinagdes) é melhorar o desempenho nas propriedades mecanicas, fisico-
quimicas e biolégicas das membranas (BASTOS 2016).

Um dos compostos fendlicos que podem modificar e melhorar as propriedades das
membranas de quitosana é o liquido da castanha do caju (LCC). O LCC é um importante
subproduto agricola da producéo de caju (Anacardiumoccidentale Linn). Este é composto
basicamente de lipidios fendlicos ndo-isoprénoides de origem natural: acidos anacardicos,
carddis, cardandis e 2-metil carddis (CAVALCANTE 2013).

Além disso, este liquido possui muitas caracteristicas bioldgicas e aplicac6es
industriais devido ao fato de que ele pode reagir facilmente formando varios derivados,
incluindo polimeros e resinas (RODRIGUES et al., 2011). Também foram relatadas varias
atividades bioldgicas dos seus componentes como antitumoral, antioxidante, gastroprotetora e

antibacteriano.
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Dessa forma o presente trabalho tem por objetivo analisar a incorporacéo de diferentes
propor¢des do LCC as membranas de quitosana, a fim de melhorar ou modificar as
propriedades fisico-quimicas, superficiais e bioldégicas da mesma, com o intuito de obter uma

membrana mais estavel.

2 MATERIAIS E METODOS

O presente trabalho foi dividido em duas partes. A primeira consistiu na preparacao
de membranas de quitosana pura e de membranas dequitosana com diferentes proporcoes de
LCC. A segunda parte consistiu nas caracterizagbes fisico-quimicas.Para tanto utilizou-se
dequitosana adquirida da empresa PolymarLtda, Fortaleza, Brasil, com grau de desacetilacéo
de 85%, PH igual a 8,4 e densidade igual a 1,805 g/L e de LCC do tipo técnico concedido
atraves da Empresa EUROCAJU, situada na BR. 343, Zona Rural — Altos/PI.

3 PREPARACAO DAS MEMBRAS
3.1 MEMBRANAS DE QUITOSANA PURA

A quitosana em po foi dissolvida em acido acético a 2% (v/v) com agitacédo
constante durante 24h. Apos este periodo a solucdo de quitosana passou por duas filtracdes,
para retirada de impurezas. A primeira em um filtro com tela de nylon e a segunda em um
filtro Mille Millipore® (41um). Depois um volume de 25 mL da solucéo foi vertido sobre as
placas de petri e as mesmas acondicionadas em estufa por 24h em temperatura de 50°C.
Posteriormente as membranas formadas foram neutralizadas com NaOH a 5%, e em seguida
lavadas com agua destilada para remocéo de residuos seguido de acomodacéo e secagem em

temperatura ambiente por 24h.

3.2 MEMBRANAS DE QUITOSANA COM LCC

O LCC foi diluido em &cido acético puro formando solucdes com proporcdes de 5%,
10% e 15% (v/v). Em seguida as solu¢des de LCC foram adicionadas a solucdo de quitosana e
postas em agitacdo por 24h. Em seguida um volume de 25 ml de cada uma das propor¢des das
misturas foi vertido sobre as placas de petri e as mesmas acondicionadas em estufa por 24h
em temperatura de 50°C. Posteriormente as membranas formadas foram neutralizadas com
NaOH a 5%, sendo estas lavadas em seguida com agua destilada para remocéao de residuos,

seguido de acomodacao e secagem em temperatura ambiente por 24h.
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3.3 ENSAIO DE ABSORCAO DE AGUA

O ensaio de absor¢do de agua visa mensurar a quantidade de agua absorvida pelas
membranas através da imersdo destas em agua destilada a temperatura ambiente em intervalos
de tempo diferentes, e também averiguar a perda total de massa apos este periodo de imerséo.
A pesagem foi realizada em uma balanca analitica com quatro casas decimais. Para fins
convencionais e maior precisdo na analise, a mesma foi realizada em triplicata para que fosse
possivel fazer uma média aritmética para cada relagdo de tempo e condicdo. As membranas
foram levadas a estufa a 50°C por 24h para eliminar a umidade presente nas amostras para
que esse fator ndo interferisse no peso e em seguida foi feita a primeira medicdo do peso seco.

O monitoramento dos pesos Umidos aconteceu da seguinte forma: no primeiro dia de
1h em 1h durante 9 h. As pesagens seguintes foram realizadas 24h apds a pesagem de 9h,
seguindo de 48h e 72h apds as primeiras nove horas. No quinto dia ja foi realizado o peso
seco apds 24h da ultima medicgéo (24h na estufa a 50°).

3.4 MOLHABILIDADE

A analise da molhabilidade foi realizada por meio da técnica da gota séssil, onde
uma gota de 10 pL foi depositada sobre a superficie da amostra. No procedimento foi
utilizado trés liquidos: agua, glicerol e formamida. Para a realizacdo do teste foi utilizado o
gonidometro do laboratério de pesquisa do IFPI que foi produzido no prépriocampus. A
principio, foi destacado um pedaco da membrana em torno de 2cm e colocado sobre a base do
gonidmetro, em seguida foi depositado uma gota de cada um dos liquidos sobre a superficie
das membranas. Este procedimento foi filmado em tempo real através do programa
moviemaker. A partir do video se obteve as imagens referentes aos instantes 0s, 10s, 20s, 30s,
40s, 50s e 60s. Uma vez que as imagens estavam prontas passou-se a utilizar software
surftens versdo demo para medicdo dos angulos. Para medi¢do dos angulos foram feitas 3
marcacdes na gota, gerando um circulo e consequentemente sua tangente. Este procedimento
foi realizado 7 vezes, onde se eliminava o maior e 0 menor angulo a fim de se obter uma
média dos 5 angulos das marca¢des da gota de cada liquido, de cada imagem referente aos

tempos para cada amostra.

3.5 ENENRGIA DE SUPERFICIE
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A energia de superficie foi calculada utilizando os valores dos angulos adquiridos
através do angulo de contato medido anteriormente na molhabilidade e os valores das
componentes polar e dispersiva de cada um dos determinados liquidos (tabelados e

apresentados na fig 1.0), para isso foi utilizada a equagéo de Fowkes (Eqg. 1).

[1+-::Ds 9 }qd] J; \/E (1)

Figura 1.0: Energia superficial dos liquidos utilizados

Liquidos v.(mj/m?*)  y;(mj/m?) yi (mj/m?
Agua 72,8 51,0 218
Formamida 58,2 18,7 395
Glicerol 63,4 262 37,2

Fonte: Macédo 2013

3.6 MICROSCOPIA OPTICA

As imagens foram obtidas através do microscopio metalograficoTrinocular plaina
normal- modelo TNM-08T-PL pertencente ao laboratério de Fisica do IFPI campus Picos.
Para a analise da superficie das membranas este foi utilizado na ampliacdo de 50x e 100x, a
fim de examinar em maiores detalhes a microestrutura das membranas e saber se houve

alguma alteracdo na superficie das mesmas.

4 RESULTADOS
4.1 MEMBRANAS DE QUITOSANA PURA E MEMBRANAS DE QUITOSANA COM
LCC

As membranas obtidas mediam aproximadamente 68,7mm de diametro. As
membranas de quitosana pura(MQ) resultaram uma aparéncia bem homogénea e transparente,
as membranas de quitosana com LCC a 5% (MQLCC5%), a 10% (MQLCC 10%) e a 15%
(MQLCC15%) aderiram a coloracdo caracteristica do LCC. E mostrado através da fig2.0 a
coloracdo escurecida do LCC a medida que se aumenta as propor¢oes do LCC nas membranas

de quitosana.
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Figura 2.0: Membrana de quitosana pura e membranas de quitosana com proporcées de LCC.

MQLCC5%

Fonte: Prdpria do autor

4.2 MICROSCOPIA OPTICA

Na figura 3.0 é apresentado as micrografias das membranas de quitosana pura e com
diferentes proporcdes de LCC. Observou-se que na MQ (fig.3.0(a)) as superficiessdo
compactas, homogénea e livre de imperfei¢cfes enquanto que a medida que se aumentou a
concentracdo de LCC foi crescente o niamero imperfei¢6es, constatando uma modificacdo em
sua superficie, tornando a MQLCC com aspecto heterogéneo, onde foi possivel visualizar
pontos de agregacdo de LCC dentro das membranas, formando coldides em sua superficie

(fig.3.0 (b), (c) e (d)).

Figura 3 — Microscopia 6tica das Membranas (a) MQ, (b) MQLCC5%, (c) MQLCC10%, (d) MQLCC15%

(a) (b)
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(c) (d)

L |

4.3 MOLHABILIDADE

Na figura 4.0 sdo apresentados a dinamica de acomodacdo da gota de agua nas
membranas de quitosana nas diferentes condi¢es. Onde se observa que a MQ teve um angulo
inicial de 53,3° e final de 40,4° enquanto que a MQLCC 5% teve um angulo inicial de 56,7° e
final de 51,96°, a MQLCC10% 57,3° e final de 54,04° e a MQLCC 15% teve um angulo
inicial de 58,03° e final 55,03°. A MQ teve uma diminuicdo significativa em seus angulos, se
mantendo estavel apenas entre os tempos de 10s a 20s enquanto que a MQLCC possuiu uma

maior estabilidade durante os tempos de 0s a 60s.

Figura 4.0: Dinamica de molhamento para a 4gua durante o tempo de 60s
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e ) m—AQLCC5% == MOLCC10%: PQLCCL1S%:

Fonte: Prdpria do autor
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A MQUI mostrou ter mais afinidade com agua, uma vez que ela teve uma interagéo
constante durante todo o tempo da caracterizagdo. A MQLCC5% durante o tempo 0s a 30s se
manteve praticamente constante, chegando a interagir com a amostra somente no tempo de
30s a 60s. J& analisando a MQLCC10% e MQLCC15% levando em consideracdo o desvio
padréo das mesmas, pode-se afirmar que ambas tém o comportamento igual a partir do tempo
de 10s, e ndo ha alteracBes significativas no seu comportamento durante esse respectivo
tempo, mantendo seu comportamento estavel.

A partir do gréfico da dindmica de molhamento foi possivel analisar que as proporcdes
de LCC introduzido nas membranas diminuiu sua interacdo com a agua, tornando as
membranas menos hidrofilicas. Esse fator estd atribuido a composi¢do do LCC, pois seus
componentes formam um grupo diversificado de compostos fendlicos que apresentam

caracteristicas anfifilicas.

4.4 ABSORC}AO DE AGUA E PERDA DE MASSA

O ganho de massa determinado através da absorcdo de agua pelas MQ e pela MQLCC
nas proporcdes de 5%, 10% e 15% foi analisado através do monitoramento da imerséo destas
em agua destilada durante 72 h. Na figura 5.0 é indicado o ganho de massa em percentual das
membranas durante as 72h. E possivel observar que a MQ apresentou um ganho de massa
constante e proporcional ao tempo em que esteve imersa em agua destilada. A MQLCC
também teve um ganho de massa, entretanto bem menor que a MQ. Esse aumento de massa

na MQLCC diminuiu com o0 aumento da propor¢do de LCC introduzido na membrana.
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Figura 5.0: Ganho de massa em percentual.
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Fonte: Prépria do autor

A MQ teve um ganho de massa superior a MQLCC, isso se deve ao fato de que a MQ
tem uma maior capacidade de absorcao de agua, isto se justifica pelo fato da quitosana possuir
em sua estrutura grupos NH (amina) e OH (hidroxila) que caracterizam a membrana como
hidrofilica (BASTOS 2016). As membranas com proporcoes de LCC apresentaram menor
capacidade de absorcdo de agua e a analise da fig. confirma mais uma vez o caréater
hidrofébico do LCC observado na técnica da molhabilidade.

O fato da MQ ter apresentado uma absorcéo de agua significativa durante todo o
intervalo de 72h também estéa relacionado ao carater polar da membrana, observado na técnica
da energia de superficie (fig. 6.0). Essa elevada taxa de ganho de massa na MQ em detrimento
da constante absor¢éo de agua, traz consequéncias como a reducdo da estabilidade estrutural
do polimero, ou seja, a presenca constante de umidade na estrutura do polissacarideo provoca
o0 intumescimento da matriz com consequente desagregacdo das fibras e destacamento do
filme (FERNANDES 2009). Dessa maneira a perda de massa foi mais acentuada na
membrana de quitosana pura (fig. 5.1) de tal forma que as membranas de quitosana com LCC

apresentaram uma maior estabilidade quanto a sua degradacao.

Braz. J. Hea. Rev., Curitiba, v. 2, n. 4, p. 2762-2777, jul./aug. 2019. ISSN 2595-6825



Jerazilian Journal of health Deview

Figura 5.1: Perda de massa em porcentagem
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Fonte: Prépria do autor

4.5 ENERGIA DE SUPERFICIE

A energia de superficie € um indicador da quimica da superficie, em termos das
interacbes que podem ocorrer (MACEDO, 2014). Os efeitos da tensdo superficial s&o
variados, a partir da modificacdo no comportamento de liquidos em suas condi¢des naturais.
A superficie de um sistema tem sempre excesso de energia comparado ao seu interior e 0s
atomos superficiais tém energia mais alta que os internos que estdo rodeados de vizinhos
(LUZ, et al; 2008).

Na figura 6.0 observa-se que nas MQUI a componente polar destaca-se com valor
maior do que a componente dispersiva, isso confirma sua maior afinidade pela agua. Nas
membranas com LCC, observa-se uma diminui¢cdo da componente polar e um aumento da
componente dispersiva a medida que aumenta a quantidade de LCC, destacando-se a
membrana de 15% em que a componente dispersiva fica com valores maiores do que a
componente polar. Esse fato esta relacionado ao carater anfifilico forte do LCC, pois a
maioria dos seus constituintes sao lipideos fendlicos, tornando o LCC apolar, aumentando sua

dispersiva.
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Figura 6.0: Energia superficial das membranas de quitosana pura e de membranas de quitosana com LCC.
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Fonte:Propria do autor

Embora a MQLCC10% e MQLCC15% tenham suas componentes polares e dispersivas
distintas, a energia superficial total em ambas é praticamente a mesma para as trés condigdes,
comparando esse resultado com os resultados dos demais testes (3.3 e€3.4) € possivel observar
que o comportamento da MQLCC10% e da MQLCC15% se mostram praticamente iguais.
Mais estudos podem ser feitos a cerca disso para observar se este comportamento mudaria ou

continuaria 0 mesmo para membranas com proporcdes de LCC superiores a 15%.

5 CONCLUSAO

Foi possivel a obtencdo de membranas a partir da incorporacdo de diferentes
proporcoes de LCC a solucdo de quitosana, as membranas de quitosana pura apresentaram
uma maior energia superficial em relacdo as membranas de quitosana com LCC, onde as
membranas com propor¢cdes de LCC a 5%, 10% e 15% possuem energia superficial
praticamente iguais.O LCC trouxe um aspecto heterogéneo as membranas.No ensaio de
absorcdo de agua as membranas de quitosana com LCC apresentaram maior estabilidade,
quanto a sua degradacao.

As membranas de quitosana pura tem carater hidrofilico, j& as membranas de

quitosana com LCC apresentou uma diminuicdo na sua hidrofilicidade. Para o uso da
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membrana de quitosana com LCC como um curativo, é necessario realizar estudos bioldgicos

da membrana, principalmente testes toxicoldgicos.
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