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APRESENTACAO

A engenharia de materiais, se tornou um dos grandes pilares da revolucédo técnica
industrial, devido a necessidade de desenvolvimento de novos materiais, que apresentem
melhores caracteristicas e propriedades fisico-quimicas. Grandes empresas e centros de
pesquisa investem macicamente em setores de P&D a fim de tornarem seus produtos e
suas tecnologias mais competitivas.

Destaca-se que a area de material compreende trés grandes grupos, a dos metais,
das ceramicas e dos polimeros, sendo que cada um deles tem sua importancia na geragéo
de tecnologia e no desenvolvimento dos produtos. Aliar os conhecimentos pré-existentes
com novas tecnologias é um dos grandes desafios da nova engenharia.

Neste livro sdo explorados trabalhos teoricos e praticos, relacionados as areas de
materiais, dando um panorama dos assuntos em pesquisa atualmente. Apresenta capitulos
relacionados ao desenvolvimento de novos materiais, com aplicagcbes nos mais diversos
ramos da ciéncia, bem como assuntos relacionados a melhoria em processos e produtos ja
existentes, buscando uma melhoria e a reducgéo dos custos.

De abordagem objetiva, a obra se mostra de grande relevancia para graduandos,
alunos de p6s-graduacgéo, docentes e profissionais, apresentando tematicas e metodologias
diversificadas, em situagdes reais. Sendo hoje que utilizar dos conhecimentos cientificos
de uma maneira eficaz e eficiente € um dos desafios dos novos engenheiros.

Boa leitura.

Henrique Ajuz Holzmann
Jodo Dallamuta
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RESUMO: A engenharia de tecidos utiliza
conhecimentos de biologia, quimica e fisica
para o desenvolvimento de tecidos artificiais.
Atualmente, o uso de biopolimeros representam
uma alternativa interessante de materiais
para a aplicacdo em avancadas terapias no
combate as feridas de pele, tanto agudas
como croénicas. Dentre os polimeros de origem
natural, a quitosana (CS) tem recebido bastante
atencdo devido as suas atraentes propriedades
intrinsecas. A forma mais comum de combater as
diversas doencas é por meio da administracédo de
farmacos via intravenosa. Entretanto, o problema
desse método ¢ a liberagdo do farmaco no corpo
humano, geralmente ser realizada sem controle;
muitas vezes necessitando de mais de uma dose
para que surjam algum efeito no paciente. Uma
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alternativa proposta nesse trabalho é a obtencéo
de membranas a partir de microparticulas de
quitosana carreadas com bioativo natural (6leo
de ra) visando auxiliar na liberacdo controlada
do farmaco no local da lesdo. Com o intuito de
melhorar as propriedades fisicas e potencializar
as propriedades biolégicas da quitosana,
silicatos em camadas foram incorporados a
mesma e via interacdes eletrostaticas resultaram
em materiais nanoestruturados. O objetivo deste
trabalho foi produzir membranas incorporadas
com O6leo natural de rd& a uma concentragdo
de 1 e 2% (v/v) a partir de microparticulas de
quitosana e quitosana/argila obtidas por Spray-
Drying. O método casting foi utilizado para
obtencao dessas membranas. As microparticulas
de quitosana/argila foram caracterizadas
por difratometria de raios X, comprovando a
formacdo de nanocompoésitos parcialmente
esfoliados. As membranas poliméricas foram
analisadas qualitativamente e caracterizadas por
angulo de contato e grau de intumescimento. As
membranas de quitosana/argila contendo 1% v/v
de 6leo de ra resultaram numa menor espessura
assim como melhor intumescimento em &agua
destilada. A incorporacdo do 6leo favoreceu de
modo geral na diminui¢céo do angulo de contato.
PALAVRAS-CHAVE: Quitosana, Oleo de r3,
Membranas, Cicatrizagéo.

CHITOSAN-NATURAL BIOACTIVE
MEMBRANES FOR POTENTIAL USE AS
DRESSINGS

ABSTRACT: Tissue engineering uses knowledge
of biology, chemistry and physics to develop
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artificial tissues. Currently, the use of biopolymers represents an interesting alternative of
materials for application in advanced therapies to combat skin wounds, both acute and
chronic. Among the polymers of natural origin, chitosan (CS) has received a lot of attention
due to its attractive intrinsic properties. The most common way to fight various diseases is
through the administration of drugs intravenously. However, the problem with this method
is the release of the drug in the human body, usually to be carried out without control; often
needing more than one dose to have an effect on the patient. An alternative proposed in
this work is to obtain membranes from chitosan microparticles carried with natural bioactive
(frog ail) in order to assist in the controlled release of the drug at the injury site. In order to
improve the physical properties and enhance the biological properties of chitosan, layered
silicates were incorporated into it and via electrostatic interactions resulted in nanostructured
materials. The objective of this work was to produce membranes incorporated with natural
frog oil at a concentration of 1 and 2% (v/v) from microparticles of chitosan and clay/chitosan
obtained by Spray-Drying. The casting method was used to obtain these membranes. The
clay/chitosan microparticles were characterized by X-ray diffraction, proving the formation of
partially exfoliated nanocomposites. The polymeric membranes were analyzed qualitatively
and characterized by contact angle and degree of swelling. Clay/chitosan membranes
containing 1% v/v of frog oil resulted in less thickness as well as better swelling in distilled
water. The incorporation of the oil generally favored the reduction of the contact angle.
KEYWORDS: Chitosan, Frog oil, Membranes, Healing.

11 INTRODUGAO

Quando a estrutura biolégica de um 6érgédo ou tecido ndo pode ser reparada
naturalmente, a alternativa mais viavel para reestabelecer as fungdes normais do paciente
€, na maioria das vezes, utilizar um implante feito de um biomaterial [1]. A regeneracao de
orgéos e tecidos vivos, ou o reparo da funcao destes, é o objetivo da Engenharia de Tecidos.
Como uma ciéncia multidisciplinar a Engenharia de Tecidos envolve conhecimentos das
areas de biologia, ciéncias da saude, engenharia e ciéncia dos materiais [1]. Num sentido
amplo a engenharia de tecidos visa fabricar partes de 6rgdos e tecidos de organismos
vivos para sua substituicdo. Esse ramo do conhecimento tem se desenvolvido devido
a crescente demanda por érgaos e tecidos em funcdo de acidentes e/ou tratamentos de
enfermidades diversas [2].

Diversas pesquisas sdo realizadas com a finalidade de explorar as atividades
inerentes aos biopolimeros que contribuem com a cicatrizagdo. A quitina é um
polissacarideo nitrogenado, geralmente derivada do exoesqueleto de animais marinhos,
tais como caranguejo, camaréo, lagosta e krill. Estima-se que 2,3 milhdes de toneladas de
quitina séo produzidas como residuos da industria de alimentos a cada ano tornando-se um
material econémico e renovavel. No entanto, a quitina é considerada quimicamente inerte e
€ insoluvel em &gua e solventes orgénicos. A N-desacetilagdo da quitina produz o principal
derivado, a quitosana. O grau de desacetilagdo é um fator importante para a determinacéo
das caracteristicas da quitosana [3].
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A quitosana é um polissacarideo natural, atoxico e bioabsorvivel [4]. Devido a sua
biocompatibilidade e biodegradabilidade, tem sido amplamente aplicada em sistemas de
liberagcdo de farmacos, terapia génica, tratamento de aguas, produgcédo de cosmeéticos,
aditivos alimenticios, membranas biodegradaveis e no desenvolvimento de biomateriais
para a Engenharia de Tecidos [5,6]. A liberagdo controlada de farmacos através da
producdo de microparticulas é uma area em que a quitosana apresenta seus beneficios
e tem encontrado grandes aplicacdes, onde muitos estudos tém sido realizados para
desenvolver sistemas seguros de liberacéo de farmacos a partir do polissacarideo. Por ser
também, um polimero bioadesivo, a quitosana aumenta o tempo de permanéncia de uma
formulagéo na cavidade cuténea e isto pode auxiliar na penetragéo do farmaco e, melhorar
sua eficiéncia e aceitabilidade [7,8].

O uso popular do 6leo extraido dos corpos gordurosos da ra da espécie Rana
catesbeiana Shaw tem sido crescente, sobretudo como anti-inflamatério antiulceroso
gastroduodenal e cicatrizante. Esses corpos, cujo 6leo € muito simples de extrair, constituem
material descartavel nos abatedouros, portanto seu custo é zero. A partir de pesquisas,
autores concluiram que uma microemulsdo composta por fase oleosa de 90%, fase aquosa
de 5% e fase tensoativa de 5%, ou ainda, apenas o puro 6leo da ra-touro apresenta boa agéo
anti-inflamatéria nas primeiras horas ap6s a indug¢éo da lesdo, potencialmente indicando
boa acado terapéutica sobre o tratamento da inflamacdo aguda. Assim, os resultados
mostram grande relevancia, pois demonstram que tanto a microemulsdo, como também o
6leo de ra puro, apresentam bom efeito anti-inflamatério [9].

Para tanto, este trabalho de pesquisa tem como objetivo principal a producéo de
membranas biodegradaveis incorporadas com 6leo de ré, a partir de microparticulas de
quitosana e quitosana/argila para uso como curativos no tratamento de feridas.

21 MATERIAIS E METODOS

A quitosana, sob forma de p6 e com grau de desacetilacéo de 85,72% foi fornecida
pela Polymar (Fortaleza — CE). A argila natural (AN) usada foi do tipo bentonita doada pela
Bentonit Unido Nordeste (Boa Vista — PB), com um didmetro médio de particulas de 35,73
pum. O acido lactico (85%) P.A. (C,H,O,) com massa molar de 90,8g/mol, foi fornecido
pela Neon Comercial Ltda (S&o Paulo — SP). O éleo de ra, de coloragdo amarelada e odor
caracteristico, foi doado pela aluna de doutorado Alanne Tamize. O tensoativo TWEEN 20
foi fornecido pela Proquimios Comércio e Industria Ltda (Rio de Janeiro — RJ).

Obtencao de microparticulas de quitosana e quitosana/argila por Spray Dryer:
Para ambos os casos descritos abaixo, a atomizagéo foi realizada no equipamento Spray
Dryer da marca Labmag do Brasil, modelo LM SD 5.0. Os paréametros operacionais de
temperatura e vazao utilizados foram de 160°C e 2L/h, respectivamente.

1°) Preparacéo da solucéo de quitosana (CS): Uma solu¢éo de quitosana a 2% m/v
foi preparada pela dissolugao de 20,0 g de quitosana (CS) em 1L de uma solugéo a 1%
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(v/v) de acido latico P.A.. Para a solubilizagdo e homogeneizagéo, a solugéo foi agitada
mecanicamente a 45°C por 2h. Em seguida, resfriada a temperatura ambiente e mantida
em repouso durante 24h visando a eliminacdo de possiveis bolhas surgidas durante o
processo. Apos o repouso foi feita a atomizagéo para obtencéo das microparticulas de CS.

2°) Incorporacéo de argila natural (AN): Apés a preparacao da solugé@o de quitosana

a 2% m/v conforme descrita na etapa anterior e atingida a primeira hora de mistura, foi
incorporada 10% em massa de argila natural (AN) em relagdo a massa total de quitosana
na solucdo polimérica. A Dispersédo quitosana/argila foi mantida por mais 1h sob agitacao
mecanica e aguecimento, até completar 2h de mistura. Em seguida, a dispersao foi resfriada
a temperatura ambiente e mantida em repouso por 24h visando a eliminacao de possiveis
bolhas surgidas durante o processo. Apos o repouso foi feita a atomizacéo para obtencéo
das microparticulas de CS + 10% AN.

Preparacdo das membranas pelo método casting:

12 Etapa: Membranas de quitosana e quitosana/argila sem incorporac¢édo de 6leo:

Para obtencdo das membranas, solugbes/dispersdes de quitosana foram preparadas,
respectivamente, pela dissolu¢éo de 0,5g de microparticulas de quitosana e quitosana/argila
em 50mL de agua destilada, separadamente. Para a solubilizagédo e homogeneizagéo, as
solugdes/dispersdes foram agitadas magneticamente a 45°C por 2h. Em seguida, resfriadas
a temperatura ambiente e vertidas em placas de Petri de 11cm de didametro e submetidas
a evaporagéo do solvente em estufa com circulagéo e renovagéo forgada de ar a 40°C por
24h para formagédo das membranas sob a forma de filmes. As amostras foram codificadas
como CS1 (membranas de quitosana) e CS1AN (membranas de quitosana/argila).

22 Etapa: Incorporacdo do 6leo de ra nas membranas de quitosana e quitosana/

argila: Apés preparagdo das solugdes/dispersdes como descritas acima, o bioativo natural
(6leo de ra) foi incorporado nas concentragdes de 1 e 2% (v/v) nas solugOes/dispersdes
poliméricas e mantidas sob agitagdo magnética por mais 3h, tendo em vista a maior
dificuldade de homogeneizagédo. Em seguida, resfriadas a temperatura ambiente e mantidas
em repouso por 24h para eliminacdo de bolhas presentes. Apds repouso, as solucdes/
dispersoes poliméricas foram vertidas em placas Petri de 11 cm de diametro e submetidas
a evaporagéo do solvente em estufa com circulagéo e renovagéo forgada de ar a 40°C por
60h para formacao das membranas sob forma de filmes. As membranas foram codificadas
como CS101 (quitosana com 1% de 6leo de ra), CS102 (quitosana com 2% de 6leo de ra),
CS101AN (quitosana com 1% de 6leo de ra + argila natural) e CS102AN (quitosana com
2% de 6leo de ra + argila natural).

Afim de diminuir a tenséo superficial, aumentando a superficie de contato entre os
dois fluidos (solugdo de quitosana e 6leo), foi adicionado um Tensoativo (TWEEN 20) na
quantidade de 60% do volume total de 6leo para cada solucao/disperséo, possibilitando
uma melhor homogeneizagéo.

Analise qualitativa: A partir da andlise visual e do toque ao tato, as respectivas
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composicdes de membranas poliméricas foram analisadas qualitativamente quanto a cor,
aderéncia, flexibilidade e homogeneizagéao.

Espessura: As espessuras das membranas foram medidas com um micrémetro
digital, de marca DIGIMESS, com precisdo de 0,01mm. Uma média de 6 pontos foi utilizada
na determinacao do valor médio de espessura para cada membrana.

Molhabilidade por angulo de contato: O angulo de contato foi realizado em um
equipamento produzido por professores e alunos da Universidade Federal da Paraiba. O
método usado para determinacéo da molhabilidade foi o da gota estética, usando os fluidos,
agua destilada (pH=5,5) e PBS (pH=7,2). Um volume de 10uL de solugéo foi gotejado sobre
a membrana e fotografado com camera digital. O ensaio foi realizado em triplicata e devido
a rapida variagdo da medida do angulo em funcdo do tempo, foram realizadas 5 medidas
para cada amostra. A temperatura da sala era de 25+5°C.

Ensaio de intumescimento: As amostras foram cortadas no tamanho (2x2) cm e
submetidas a secagem em estufa de circulagéo e renovacgédo de ar a 100°C por 24h. Em
seguida, as amostras foram pesadas (Ps) em balanga analitica marca SHIMADZU, modelo
AX200 e, posteriormente imersas em 15 ml de solugéo em placas de acrilico de 6 cm de
diametro para avaliacdo da capacidade de intumescimento. Permaneceram em solugcéo
durante um tempo de 1, 2 e 3h. Em seguida, as membranas forma secas em papel toalha
para retirada do excesso de solucdo e pesadas novamente para se obter o peso Umido
(Pu). O ensaio foi realizado em triplicata.

Para o calculo do grau de intumescimento das membranas de quitosana e quitosana/
argila, com e sem a incorporacao de 6leo de r4, foi utilizada a Equacéo 1.

Gi = S x 100 (1)

Em que, Gi € o grau de intumescimento dado em porcentagem, Mi é a massa inicial
medida antes do intumescimento e Mf € a massa final medida apés o intumescimento,
ambas as massas dadas em (g).

Difratometria de raios X (DRX): A argila bentonita e as microparticulas de
quitosana/argila foram submetidas a anélise por difratometria de raios-x. O equipamento
usado foi o difratbmetro da Shimadzu XDR — 6000, com radiacdo CuKa (A=1,5418 A),
tenséo e corrente de 40kV e 30mA, respectivamente. As medidas de DRX foram realizadas
com 26 na faixa de 5 a 50°, fenda de 1° e velocidade de varredura de 1°/min para a argila
bentonita. Ja as microparticulas de quitosana/argila foram analisadas com 26 variando de
1 a 12°, fenda de 0,5° e velocidade de varredura de 1°/min. O espagamento basal (d) da
argila e das microparticulas de quitosana/argila foi calculado de acordo com a lei de Bragg,
conforme Equagéo 2.

ni
2send

(2)

door =

Engenharia de Materiais e Metallrgica: Tudo a sua Volta 2 Capitulo 15




Em que, é a reflex@o basal do plano (001) do argilomineral montmorilonita na argila
bentonita em (nm); n é 1; A € com comprimento de onda da radiagdo CuKa (A=1,5418 A) e
© é o0 angulo do pico referente a reflexédo basal (001) em graus (°).

Espectroscopia no Infravermelho com Transformada de Fourier (FTIR): A
analise de espectroscopia no infravermelho do 6leo de ra foi realizada no espectrofotdmetro
modelo Spectrum 400 da Perkin Elmer. Os espectros foram obtidos na regido de 4000 a
600 cm™ com resolucao 4 cm™.

31 RESULTADOS E DISCUSSAO

Analise qualitativa

A Figura 3 mostra o aspecto visual das membranas de quitosana e quitosana/
argila, com e sem a incorporacao do 6leo de rd, em suas diferentes composicoes. Todas
as membranas se apresentaram transparentes e amarronzadas; coloracdo atribuida
a quitosana usada nesse estudo. A medida que o 6leo de ra foi sendo incorporado nas
diferentes composi¢des pode-se notar uma diminui¢éo na intensidade do tom amarronzado
das membranas. Esse efeito pode estar relacionado a cor leitosa do 6leo de ra. Observou-
se também que as membranas CS101, CS102, CS101AN e CS202AN apresentaram
odor caracteristico do 6leo de ra e que durante a agitacdo magnética, a viscosidade das
solugdes nao foi alterada mediante o aumento da concentragdo de 6leo para 2%. Isso
possivelmente aconteceu por conta da adigcdo do tensoativo, proporcionando uma boa
homogeneizagéo nas diversas composicoes.

CS102 ~ CS101AN “ CS102AN

Figura 3. Aspecto visual das membranas abordadas na pesquisa.
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Espessura

Os valores médios de espessura das membranas estudadas estdo exibidos na
Tabela 1. A partir desses valores, foi possivel observar que as membranas apresentaram
uma variagao de espessura de 30,5 a 91,5 ym. Isto pode estar associado aos diferentes
tipos e concentracdo de componentes nas diferentes composi¢des de cada membrana.

Espessura (um)

Amostra 1 2 3 4 5 6 Média
CSi1 53 40 33 39 34 32 38,5+7,8
CS1AN 49 31 27 35 13 28 30,5+11,7
CS101 73 74 54 129 61 48 73,17+29,2
CS102 49 59 21 43 96 10,4 46,4+30,26
CS101AN 49 68 70 46 65 40 56,33+12,85
CS102AN 70 64 85 101 111 118 91,5+22,06

Tabela 1. Medidas de espessura das membranas de quitosana e quitosana/argila, com e sem a
incorporagao de 6leo de ra.

Molhabilidade por angulo de contato

A molhabilidade de um material € obtida por meio das tensbes superficiais
associadas a sua energia superficial, pois séo elas que produzem um maior espalhamento
ou aderéncia da gota na superficie. Este efeito das tensbes é investigado por meio da
medida do angulo de contato entre a gota do liquido e a superficie que pode apresentar
diferentes estados de molhabilidade [10]. Se uma gota se espalha na superficie, podemos
dizer que ela é hidrofilica, da mesma forma, se a gota ndo se espalhar e tomar a forma
de uma circunferéncia, pode-se dizer que ela é hidrofébica. Ambas as caracteristicas sao
determinadas pelo valor do angulo de contato. Relacionando o angulo de contato com o
estado de molhabilidade de filmes finos, define-se estado superhidrofilico para angulos
menores que 40°, hidrofilicos para angulos entre 40 e 90°, hidrofébicos para angulos entre
90 e 120° e por fim, superhidrofébico para &ngulos superiores a 120° [11].

A Tabela 2 mostra as medidas de angulo de contato das membranas estudadas
neste trabalho, visando analisar o carater hidrofilico/hidrofébico das mesmas em agua
destilada (pH = 5,5) e PBS (pH =7,2).
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Angulo de contato (°)

Agua destilada (pH = 5,5) PBS (pH =7,2)
Amostra
Média Desvio padrao Média Desvio padrao
Cs1 52,93 1,54 57,78 2,37
CS1AN 55,76 0,85 60,51 2,31
CS101 29,03 1,73 33,88 2,68
CS102 29,82 1,82 33,5 5,48
CS101AN 30 1,42 31,55 1,69
CS102AN 34,7 3,21 33,4 1,5

Tabela 2. Valores de molhabilidade através de angulo de contato das membranas estudadas
em agua destilada e PBS.

De modo geral, a adicdo de 6leo nas membranas proporcionou uma diminui¢cao
do angulo de contato, acarretando numa melhora da molhabilidade em ambos os fluidos.
Membranas de quitosana pura apresentam angulos de contato muito variaveis de acordo
com a literatura. Algumas publicagdes relatam valores préximos de 70 e de 80°, [12,13,14],
valores estes bem maiores do que o valor determinado neste trabalho. Todas as membranas
com adi¢cdo de 6leo de ra apresentaram estado superhidrofilico; caracteristica essa de
bastante interesse no tocante a absorgdo do exsudato proveniente do ferimento. Essas

caracteristicas tornam as membranas incorporadas com éleo fortes candidatas a curativos.

Ensaio de intumescimento

Aavaliacdo do grau de intumescimento em membranas permite verificar a perspectiva
de degradacédo, que estar relacionada ao grau de hidratagdo do sistema, ao mesmo tempo
em que a liberagdo do farmaco se encontra dependente também da permeabilidade da
membrana [15]. O inchamento de um material € tomado como fator decisivo para uma
eficaz difusdo de nutrientes e células, onde um alto grau de intumescimento podera
favorecer positivamente o processo de cicatrizacdo uma vez que fornece ao material uma
maior capacidade de absorg¢ao dos exsudados da superficie de feridas.

O grau de intumescimento das membranas estudadas neste trabalho foi analisado
tomando por base a quantidade de 4gua destilada e PBS absorvida pela matriz polimérica
nos intervalos de tempo de 1, 2 e 3h. Os valores de absor¢éo estéo exibidos na Tabela 3.

Na quitosana, ha predominancia dos grupos amino caracterizados por ligacdes
covalentes (N-H), onde a eletronegatividade das ligagcbes gera sitios de alta polaridade,
tornando assim favoravel o rearranjo das moléculas de agua ao redor de tais sitios. Essa

caracteristica estrutural caracteriza o material com um alto grau de afinidade e retencéo
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de agua. A afinidade de absorver e reter agua é de grande importancia para materiais

implantaveis, tornando capaz a absor¢éo de fluidos corp6reos bem como a transferéncia

de nutrientes metabolicos.

Intumescimento em agua destilada (%)

Amostra 1h 2h 3h
Cs1 54,34 + 15,18 46,75 +17,71 44,37 + 17,65
CS1AN 47,52 +21,88 36,21 +16,16 41,5+17,85
CS101 93,68 + 3,51 84,57 +5,55 83,64 +5,2
CS102 45,92 + 11,51 35,0+7,16 40,94 + 6,97
CS101AN 72,68 + 11,98 78,47 £ 10,64 65,76 + 8,77
CS102AN 44,41 +£3,6 39,87 £ 11,74 39,54 £ 14,9
Intumescimento em PBS (%)
Amostra 1h 2h 3h
CSsi 27,98 + 15,41 37,88 + 8,66 34,09 + 15,16
CS1AN 21,44 £13,53 30,67 +7,98 30,11 £ 12,87
CS101 72,5 +7,81 63,84 + 3,72 54,02 + 3,6
CS102 47,23 £ 3,65 37,38 £ 1,93 35,20 +6,5
CS101AN 60,17 +12,05 54,77 +7,98 41,87 £12,57
CS102AN 30,4 +7,07 35,27 +1,26 23,23 +12,7

Tabela 3. Valores de intumescimento para as membranas estudadas em agua destilada (pH =
5,5) e em PBS (pH =7,2).

Nenhuma membrana se solubilizou por completo. Todas as membranas
apresentaram inchamento ap6s a primeira hora de intumescimento em ambos os fluidos.
Isso € uma caracteristica decisiva quando se objetiva um bom transporte de nutriente e
células. Quanto mais alto o grau de intumescimento, maior sera a capacidade da membrana
de absorver exsudados da superficie das feridas cuténeas, aspecto de relevancia no

processo de cicatrizagéo [18].

Difratometria de raios X (DRX)

A Figura 4 mostra o difratograma de raios X da argila (AN). Observa-se que o pico em
torno de 26=7,31° corresponde a reflex@o basal (001) que € caracteristico do argilomineral
montmorilonita (M), com distancia interplanar basal (d001) de 1,21 nm, calculado pela
Equacéao 2. Verifica-se ainda dois picos, em 26=19,96° e 26=28,74°, no qual comprovam
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também a presenca da montmorilonita. Enquanto que em torno de 26=14,84° tem-se o
aparecimento da caulinita (K) e em 26=26,84° tem-se a presenga do quartzo (Q).

Intensidade (u. a.)

5 10 15 20 25 30
2 theta (°)

Figura 4. Difratograma de raios X da argila (AN).

A Figura 5 mostra o difratograma das microparticulas de quitosana/argila. Observa-
se a presenga de um pico cristalografico em 26=2,56° pertencente ao plano (001) da
montmorilonita presente na composicdo. A incorporacao da argila na solugéo de quitosana
para preparacao das microparticulas de quitosana/argila, aumentou o espagamento
basal da argila no polimero para 3,46 nm. Tal comportamento caracteriza a formacao de
nanocomposito polimérico com morfologia parcialmente esfoliada. Os nanocompoésitos
poliméricos apresentam propriedades mecanicas e térmicas superiores aos compositos
convencionais, mesmo com uma quantidade menor de carga, devido a maior area de

contato entre o polimero e a fase dispersa [19].

— CS +10% AN
1 d_=3,46 nm

(001)

Intensidade (u. a.)

(=]

2 ' 4 ' 6 ' 8 10 ' 12
2 theta (°)

Figura 5. Difratograma de raios-X das microparticulas de quitosana/argila.
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Espectroscopia no Infravermelho com Transformada de Fourier (FTIR)

A Figura 6 mostra o espectro de FTIR do 6leo de rd. Bandas de estiramento
simétricas e assimétricas do grupo C-H surgiram em 2922,57 cm™' e 2850,88 cm, sugerindo
semelhangas com outras gorduras comestiveis [20]. O grupo C=0 de triglicerideos
se mostrou na faixa de vibracdo de alongamento em 1743,46 cm™. A uma faixa de
aproximadamente 1461,85 foi atribuida a vibracdo de flexdo do grupo metileno. Bandas
de 1161,23 e 1099,05 cm™' foram atribuidas as vibracoes de estiramento dos grupos C-O
com ésteres. Esta vibragdo consiste em duas vibracdes acopladas assimétricas para C-C
(= 0)-0 e O-C-C, enquanto a primeira é mais importante [21]. A banda de estiramento de
C-0 a 1161,23 cm indicou a hidrélise de acidos graxos e gliceréis [22]. Por fim, a banda a
722,36 cm™ deveu-se a sobreposicao da vibragdo do balango de metileno e a vibragéo de
flexao fora do plano das olefinas cis-dissubstituidas [21].

1,04 1743,46 ___
2922,27
<

—OR

0,8 /2850,88 1161,23 722,36

1099,05

0,6

0,4

Absorbancia (u. a.)

0,2

0,0

T T T T T T T T T T T T T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Numero de ondas (cm’')

Figura 6. Espectro de FTIR do 6leo de ra.

41 CONCLUSAO

Através desses resultados pode-se concluir que membranas obtidas a partir de
microparticulas de quitosana e quitosana/argila foram obtidas com éxito. A incorporacao do
6leo de ra aumentou a molhabilidade das membranas, tanto em agua destilada como em
PBS; uma importante caracteristica para materiais a serem empregados como curativos
cuténeos. Os resultados de FTIR confirmaram a presenca de &acidos graxos no 6leo de
ré, que sdo elementos que participam do organismo humano, vitais na construcéo da
membrana celular e presentes na epiderme. A adicdo de argila favoreceu na formacao
de nanocompositos poliméricos, potencializando as propriedades bioldgicas da quitosana.
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O ensaio de intumescimento revelou o inchamento de todas as membranas estudadas;
caracteristica satisfatoria para a absorcao de exsudato de feridas cuténeas. Portanto, é
notorio que as membranas estudadas apresentam propriedades e caracteristicas positivas,
que sao favoraveis para a aplicacdo como matriz dérmica no tratamento de tecidos

lesionados.
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