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APRESENTAÇÃO

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

Destaca-se que a área de material compreende três grandes grupos, a dos metais, 
das cerâmicas e dos polímeros, sendo que cada um deles tem sua importância na geração 
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 são explorados trabalhos teóricos e práticos, relacionados as áreas de 
materiais, dando um panorama dos assuntos em pesquisa atualmente. Apresenta capítulos 
relacionados ao desenvolvimento de novos materiais, com aplicações nos mais diversos 
ramos da ciência, bem como assuntos relacionados a melhoria em processos e produtos já 
existentes, buscando uma melhoria e a redução dos custos. 

De abordagem objetiva, a obra se mostra de grande relevância para graduandos, 
alunos de pós-graduação, docentes e profissionais, apresentando temáticas e metodologias 
diversificadas, em situações reais. Sendo hoje que utilizar dos conhecimentos científicos 
de uma maneira eficaz e eficiente é um dos desafios dos novos engenheiros.

Boa leitura.

Henrique Ajuz Holzmann
João Dallamuta
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RESUMO: A engenharia de tecidos utiliza 
conhecimentos de biologia, química e física 
para o desenvolvimento de tecidos artificiais. 
Atualmente, o uso de biopolímeros representam 
uma alternativa interessante de materiais 
para a aplicação em avançadas terapias no 
combate às feridas de pele, tanto agudas 
como crônicas. Dentre os polímeros de origem 
natural, a quitosana (CS) tem recebido bastante 
atenção devido as suas atraentes propriedades 
intrínsecas. A forma mais comum de combater as 
diversas doenças é por meio da administração de 
fármacos via intravenosa. Entretanto, o problema 
desse método é a liberação do fármaco no corpo 
humano, geralmente ser realizada sem controle; 
muitas vezes necessitando de mais de uma dose 
para que surjam algum efeito no paciente. Uma 

alternativa proposta nesse trabalho é a obtenção 
de membranas a partir de micropartículas de 
quitosana carreadas com bioativo natural (óleo 
de rã) visando auxiliar na liberação controlada 
do fármaco no local da lesão. Com o intuito de 
melhorar as propriedades físicas e potencializar 
as propriedades biológicas da quitosana, 
silicatos em camadas foram incorporados à 
mesma e via interações eletrostáticas resultaram 
em materiais nanoestruturados. O objetivo deste 
trabalho foi produzir membranas incorporadas 
com óleo natural de rã a uma concentração 
de 1 e 2% (v/v) a partir de micropartículas de 
quitosana e quitosana/argila obtidas por Spray-
Drying. O método casting foi utilizado para 
obtenção dessas membranas. As micropartículas 
de quitosana/argila foram caracterizadas 
por difratometria de raios X, comprovando a 
formação de nanocompósitos parcialmente 
esfoliados. As membranas poliméricas foram 
analisadas qualitativamente e caracterizadas por 
ângulo de contato e grau de intumescimento. As 
membranas de quitosana/argila contendo 1% v/v 
de óleo de rã resultaram numa menor espessura 
assim como melhor intumescimento em água 
destilada. A incorporação do óleo favoreceu de 
modo geral na diminuição do ângulo de contato.
PALAVRAS-CHAVE: Quitosana, Óleo de rã, 
Membranas, Cicatrização.

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 oil) 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.

1 |  INTRODUÇÃO 
Quando a estrutura biológica de um órgão ou tecido não pode ser reparada 

naturalmente, a alternativa mais viável para reestabelecer as funções normais do paciente 
é, na maioria das vezes, utilizar um implante feito de um biomaterial [1]. A regeneração de 
órgãos e tecidos vivos, ou o reparo da função destes, é o objetivo da Engenharia de Tecidos. 
Como uma ciência multidisciplinar a Engenharia de Tecidos envolve conhecimentos das 
áreas de biologia, ciências da saúde, engenharia e ciência dos materiais [1]. Num sentido 
amplo a engenharia de tecidos visa fabricar partes de órgãos e tecidos de organismos 
vivos para sua substituição.  Esse ramo do conhecimento tem se desenvolvido devido 
à crescente demanda por órgãos e tecidos em função de acidentes e/ou tratamentos de 
enfermidades diversas [2].

Diversas pesquisas são realizadas com a finalidade de explorar as atividades 
inerentes aos biopolímeros que contribuem com a cicatrização. A quitina é um 
polissacarídeo nitrogenado, geralmente derivada do exoesqueleto de animais marinhos, 
tais como caranguejo, camarão, lagosta e krill. Estima-se que 2,3 milhões de toneladas de 
quitina são produzidas como resíduos da indústria de alimentos a cada ano tornando-se um 
material econômico e renovável. No entanto, a quitina é considerada quimicamente inerte e 
é insolúvel em água e solventes orgânicos. A N-desacetilação da quitina produz o principal 
derivado, a quitosana. O grau de desacetilação é um fator importante para a determinação 
das características da quitosana [3].
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A quitosana é um polissacarídeo natural, atóxico e bioabsorvível [4]. Devido à sua 
biocompatibilidade e biodegradabilidade, tem sido amplamente aplicada em sistemas de 
liberação de fármacos, terapia gênica, tratamento de águas, produção de cosméticos, 
aditivos alimentícios, membranas biodegradáveis e no desenvolvimento de biomateriais 
para a Engenharia de Tecidos [5,6]. A liberação controlada de fármacos através da 
produção de micropartículas é uma área em que a quitosana apresenta seus benefícios 
e tem encontrado grandes aplicações, onde muitos estudos têm sido realizados para 
desenvolver sistemas seguros de liberação de fármacos a partir do polissacarídeo. Por ser 
também, um polímero bioadesivo, a quitosana aumenta o tempo de permanência de uma 
formulação na cavidade cutânea e isto pode auxiliar na penetração do fármaco e, melhorar 
sua eficiência e aceitabilidade [7,8]. 

O uso popular do óleo extraído dos corpos gordurosos da rã da espécie Rana 
catesbeiana Shaw tem sido crescente, sobretudo como anti-inflamatório antiulceroso 
gastroduodenal e cicatrizante. Esses corpos, cujo óleo é muito simples de extrair, constituem 
material descartável nos abatedouros, portanto seu custo é zero. A partir de pesquisas, 
autores concluíram que uma microemulsão composta por fase oleosa de 90%, fase aquosa 
de 5% e fase tensoativa de 5%, ou ainda, apenas o puro óleo da rã-touro apresenta boa ação 
anti-inflamatória nas primeiras horas após a indução da lesão, potencialmente indicando 
boa ação terapêutica sobre o tratamento da inflamação aguda. Assim, os resultados 
mostram grande relevância, pois demonstram que tanto a microemulsão, como também o 
óleo de rã puro, apresentam bom efeito anti-inflamatório [9].

Para tanto, este trabalho de pesquisa tem como objetivo principal a produção de 
membranas biodegradáveis incorporadas com óleo de rã, a partir de micropartículas de 
quitosana e quitosana/argila para uso como curativos no tratamento de feridas.

2 |  MATERIAIS E MÉTODOS
A quitosana, sob forma de pó e com grau de desacetilação de 85,72% foi fornecida 

pela Polymar (Fortaleza – CE). A argila natural (AN) usada foi do tipo bentonita doada pela 
Bentonit União Nordeste (Boa Vista – PB), com um diâmetro médio de partículas de 35,73 
μm. O ácido láctico (85%) P.A. (C3H6O3) com massa molar de 90,8g/mol, foi fornecido 
pela Neon Comercial Ltda (São Paulo – SP). O óleo de rã, de coloração amarelada e odor 
característico, foi doado pela aluna de doutorado Alanne Tamize. O tensoativo TWEEN 20 
foi fornecido pela Proquímios Comércio e Indústria Ltda (Rio de Janeiro – RJ).

Obtenção de micropartículas de quitosana e quitosana/argila por Spray Dryer: 
Para ambos os casos descritos abaixo, a atomização foi realizada no equipamento Spray 
Dryer da marca Labmaq do Brasil, modelo LM SD 5.0. Os parâmetros operacionais de 
temperatura e vazão utilizados foram de 160ºC e 2L/h, respectivamente.

1º)  Preparação da solução de quitosana (CS): Uma solução de quitosana a 2% m/v 
foi preparada pela dissolução de 20,0 g de quitosana (CS) em 1L de uma solução a 1% 
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(v/v) de ácido lático P.A.. Para a solubilização e homogeneização, a solução foi agitada 
mecanicamente a 45ºC por 2h. Em seguida, resfriada a temperatura ambiente e mantida 
em repouso durante 24h visando a eliminação de possíveis bolhas surgidas durante o 
processo. Após o repouso foi feita a atomização para obtenção das micropartículas de CS.

2º) Incorporação de argila natural (AN): Após a preparação da solução 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 relação a massa total de quitosana 
na solução polimérica. A Dispersão quitosana/argila foi mantida por mais 1h sob agitação 
mecânica e aquecimento, até completar 2h de mistura. Em seguida, a dispersão foi resfriada 
a temperatura ambiente e mantida em repouso por 24h visando a eliminação de possíveis 
bolhas surgidas durante o processo. Após o repouso foi feita a atomização para obtenção 
das micropartículas de CS + 10% AN.

Preparação das membranas pelo método casting:
1ᵃ Etapa: Membranas de quitosana e quitosana/argila sem incorporação de óleo: 

Para obtenção das membranas, soluções/dispersões de quitosana foram preparadas, 
respectivamente, pela dissolução de 0,5g de micropartículas de quitosana e quitosana/argila 
em 50mL de água destilada, separadamente. Para a solubilização e homogeneização, as 
soluções/dispersões foram agitadas magneticamente a 45ºC por 2h. Em seguida, resfriadas 
a temperatura ambiente e vertidas em placas de Petri de 11cm de diâmetro e submetidas 
à evaporação do solvente em estufa com circulação e renovação forçada de ar a 40ºC por 
24h para formação das membranas sob a forma de filmes. As amostras foram codificadas 
como CS1 (membranas de quitosana) e CS1AN (membranas de quitosana/argila).

2ᵃ Etapa: Incorporação do óleo de rã nas membranas de quitosana e quitosana/
argila: Após preparação das soluções/dispersões como descritas acima, o bioativo natural 
(óleo de rã) foi incorporado nas concentrações de 1 e 2% (v/v) nas soluções/dispersões 
poliméricas e mantidas sob agitação magnética por mais 3h, tendo em vista a maior 
dificuldade de homogeneização. Em seguida, resfriadas a temperatura ambiente e mantidas 
em repouso por 24h para eliminação de bolhas presentes. Após repouso, as soluções/
dispersões poliméricas foram vertidas em placas Petri de 11 cm de diâmetro e submetidas 
à evaporação do solvente em estufa com circulação e renovação forçada de ar a 40ºC por 
60h para formação das membranas sob forma de filmes. As membranas foram codificadas 
como CS1O1 (quitosana com 1% de óleo de rã), CS1O2 (quitosana com 2% de óleo de rã), 
CS1O1AN (quitosana com 1% de óleo de rã + argila natural) e CS1O2AN (quitosana com 
2% de óleo de rã + argila natural). 

Afim de diminuir a tensão superficial, aumentando a superfície de contato entre os 
dois fluidos (solução de quitosana e óleo), foi adicionado um Tensoativo (TWEEN 20) na 
quantidade de 60% do volume total de óleo para cada solução/dispersão, possibilitando 
uma melhor homogeneização.

Análise qualitativa: A partir da análise visual e do toque ao tato, as respectivas 
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composições de membranas poliméricas foram analisadas qualitativamente quanto a cor, 
aderência, flexibilidade e homogeneização. 

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

Molhabilidade por ângulo de contato: O ângulo de contato foi realizado em um 
equipamento produzido por professores e alunos da Universidade Federal da Paraíba. O 
método usado para determinação da molhabilidade foi o da gota estática, usando os fluidos, 
água destilada (pH=5,5) e PBS (pH=7,2). Um volume de 10μL de solução foi gotejado sobre 
a membrana e fotografado com câmera digital. O ensaio foi realizado em triplicata e devido 
a rápida variação da medida do ângulo em função do tempo, foram realizadas 5 medidas 
para cada amostra. A temperatura da sala era de 25±5ºC.

Ensaio de intumescimento: As amostras foram cortadas no tamanho (2x2) cm e 
submetidas à secagem em estufa de circulação e renovação de ar a 100°C por 24h. Em 
seguida, as amostras foram pesadas (Ps) em balança analítica marca SHIMADZU, modelo 
AX200 e, posteriormente imersas em 15 ml de solução em placas de acrílico de 6 cm de 
diâmetro para avaliação da capacidade de intumescimento. Permaneceram em solução 
durante um tempo de 1, 2 e 3h. Em seguida, as membranas forma secas em papel toalha 
para retirada do excesso de solução e pesadas novamente para se obter o peso úmido 
(Pu). O ensaio foi realizado em triplicata.

Para o cálculo do grau de intumescimento das membranas de quitosana e quitosana/
argila, com e sem a incorporação de óleo de rã, foi utilizada a Equação 1.

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

Difratometria de raios X (DRX): A argila bentonita e as micropartículas de 
quitosana/argila foram submetidas a análise por difratometria de raios-x. O equipamento 
usado foi o difratômetro da Shimadzu XDR – 6000, com radiação CuKα (λ=1,5418 Å), 
tensão e corrente de 40kV e 30mA, respectivamente. As medidas de DRX foram realizadas 
com 2θ na faixa de 5 a 50°, fenda de 1° e velocidade de varredura de 1°/min para a argila 
bentonita. Já as micropartículas de quitosana/argila foram analisadas com 2θ variando de 
1 a 12°, fenda de 0,5° e velocidade de varredura de 1°/min. O espaçamento basal (d) da 
argila e das micropartículas de quitosana/argila foi calculado de acordo com a lei de Bragg, 
conforme Equação 2.
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Em que, é a reflexão basal do plano (001) do argilomineral montmorilonita na argila 
bentonita em (nm); n é 1; λ é com comprimento de onda da radiação CuKα (λ=1,5418 Å) e 
ϴ é o ângulo do pico referente a reflexão basal (001) em graus (º).  

Espectroscopia no Infravermelho com Transformada de Fourier (FTIR): A 
análise de espectroscopia no infravermelho do óleo de rã foi realizada no espectrofotômetro 
modelo Spectrum 400 da Perkin Elmer. Os espectros foram obtidos na região de 4000 a 
600 cm-1 com resolução 4 cm-1.

3 |  RESULTADOS E DISCUSSÃO

Análise qualitativa
A Figura 3 mostra o aspecto visual das membranas de quitosana e quitosana/

argila, com e sem a incorporação do óleo de rã, em suas diferentes composições. Todas 
as membranas se apresentaram transparentes e amarronzadas; coloração atribuída 
a quitosana usada nesse estudo. À medida que o óleo de rã foi sendo incorporado nas 
diferentes composições pode-se notar uma diminuição na intensidade do tom amarronzado 
das membranas. Esse efeito pode estar relacionado a cor leitosa do óleo de rã. Observou-
se também que as membranas CS1O1, CS1O2, CS1O1AN e CS2O2AN apresentaram 
odor característico do óleo de rã e que durante a agitação magnética, a viscosidade das 
soluções não foi alterada mediante o aumento da concentração de óleo para 2%. Isso 
possivelmente aconteceu por conta da adição do tensoativo, proporcionando uma boa 
homogeneização nas diversas composições.

                 
            CS1                                     CS1AN                                CS1O1

                   
           CS1O2                                CS1O1AN                           CS1O2AN      

Figura 3. Aspecto visual das membranas abordadas na pesquisa.
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Espessura      
Os valores médios de espessura das membranas estudadas estão exibidos na 

Tabela 1. A partir desses valores, foi possível observar que as membranas apresentaram 
uma variação de espessura de 30,5 a 91,5 µm. Isto pode estar associado aos diferentes 
tipos e concentração de componentes nas diferentes composições de cada membrana.

Espessura (µm)

Amostra 1 2 3 4 5 6 Média

CS1 53 40 33 39 34 32 38,5±7,8

CS1AN 49 31 27 35 13 28 30,5±11,7

CS1O1 73 74 54 129 61 48 73,17±29,2

CS1O2 49 59 21 43 96 10,4 46,4±30,26

CS1O1AN 49 68 70 46 65 40 56,33±12,85

CS1O2AN 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 
incorporação de óleo de rã.

Molhabilidade por ângulo de contato
A molhabilidade de um material é obtida por meio das tensões superficiais 

associadas à sua energia superficial, pois são elas que produzem um maior espalhamento 
ou aderência da gota na superfície. Este efeito das tensões é investigado por meio da 
medida do ângulo de contato entre a gota do líquido e a superfície que pode apresentar 
diferentes estados de molhabilidade [10]. Se uma gota se espalha na superfície, podemos 
dizer que ela é hidrofílica, da mesma forma, se a gota não se espalhar e tomar a forma 
de uma circunferência, pode-se dizer que ela é hidrofóbica. Ambas as características são 
determinadas pelo valor do ângulo de contato. Relacionando o ângulo de contato com o 
estado de molhabilidade de filmes finos, define-se estado superhidrofílico para ângulos 
menores que 40º, hidrofílicos para ângulos entre 40 e 90º, hidrofóbicos para ângulos entre 
90 e 120º e por fim, superhidrofóbico para ângulos superiores a 120º [11].

A Tabela 2 mostra as medidas de ângulo de contato das membranas estudadas 
neste trabalho, visando analisar o caráter hidrofílico/hidrofóbico das mesmas em água 
destilada (pH = 5,5) e PBS (pH = 7,2).
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Ângulo de contato (º)

Amostra
Água destilada (pH = 5,5) PBS (pH = 7,2)

Média Desvio padrão Média Desvio padrão

CS1 52,93 1,54 57,78 2,37

CS1AN 55,76 0,85 60,51 2,31

CS1O1 29,03 1,73 33,88 2,68

CS1O2 29,82 1,82 33,5 5,48

CS1O1AN 30 1,42 31,55 1,69

CS1O2AN 34,7 3,21 33,4 1,5

Tabela 2. Valores de molhabilidade através de ângulo de contato das membranas estudadas 
em água destilada e PBS.

De modo geral, a adição de óleo nas membranas proporcionou uma diminuição 
do ângulo de contato, acarretando numa melhora da molhabilidade em ambos os fluidos. 
Membranas de quitosana pura apresentam ângulos de contato muito variáveis de acordo 
com a literatura. Algumas publicações relatam valores próximos de 70 e de 80º, [12,13,14], 
valores estes bem maiores do que o valor determinado neste trabalho. Todas as membranas 
com adição de óleo de rã apresentaram estado superhidrofílico; característica essa de 
bastante interesse no tocante a absorção do exsudato proveniente do ferimento. Essas 
características tornam as membranas incorporadas com óleo fortes candidatas a curativos.

Ensaio de intumescimento
A avaliação do grau de intumescimento em membranas permite verificar a perspectiva 

de degradação, que estar relacionada ao grau de hidratação do sistema, ao mesmo tempo 
em que a liberação do fármaco se encontra dependente também da permeabilidade da 
membrana [15]. O inchamento de um material é tomado como fator decisivo para uma 
eficaz difusão de nutrientes e células, onde um alto grau de intumescimento poderá 
favorecer positivamente o processo de cicatrização uma vez que fornece ao material uma 
maior capacidade de absorção dos exsudados da superfície de feridas. 

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

Na quitosana, há predominância dos grupos amino caracterizados por ligações 
covalentes (N-H), onde a eletronegatividade das ligações gera sítios de alta polaridade, 
tornando assim favorável o rearranjo das moléculas de água ao redor de tais sítios. Essa 
característica estrutural caracteriza o material com um alto grau de afinidade e retenção 



 
Engenharia de Materiais e Metalúrgica: Tudo à sua Volta 2 Capítulo 15 182

de água. A afinidade de absorver e reter água é de grande importância para materiais 
implantáveis, tornando capaz a absorção de fluidos corpóreos bem como a transferência 
de nutrientes metabólicos.

Intumescimento em água 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

CS1O1 93,68 ± 3,51 84,57 ± 5,55 83,64 ± 5,2

CS1O2 45,92 ± 11,51 35,0 ± 7,16 40,94 ± 6,97

CS1O1AN 72,68 ± 11,98 78,47 ± 10,64 65,76 ± 8,77

CS1O2AN 44,41 ± 3,6 39,87 ± 11,74 39,54 ± 14,9

Intumescimento em PBS (%)

Amostra 1h 2h 3h

CS1 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

CS1O1 72,5 ± 7,81 63,84 ± 3,72 54,02 ± 3,6

CS1O2 47,23 ± 3,65 37,38 ± 1,93 35,20 ± 6,5

CS1O1AN 60,17 ± 12,05 54,77 ± 7,98 41,87 ± 12,57

CS1O2AN 30,4 ± 7,07 35,27 ± 1,26 23,23 ± 12,7

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

Nenhuma membrana se solubilizou por completo. Todas as membranas 
apresentaram inchamento após a primeira hora de intumescimento em ambos os fluidos. 
Isso é uma característica decisiva quando se objetiva um bom transporte de nutriente e 
células. Quanto mais alto o grau de intumescimento, maior será a capacidade da membrana 
de absorver exsudados da superfície das feridas cutâneas, aspecto de relevância no 
processo de cicatrização [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 2θ=7,31° corresponde a reflexão basal (001) que é característico do argilomineral 
montmorilonita (M), com distância interplanar basal (d001) de 1,21 nm, calculado pela 
Equação 2. Verifica-se ainda dois picos, em 2θ=19,96° e 2θ=28,74°, no qual comprovam 
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também a presença da montmorilonita. Enquanto que em torno de 2θ=14,84° tem-se o 
aparecimento da caulinita (K) e em 2θ=26,84° tem-se a presença do quartzo (Q).
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Figura 4. Difratograma de raios X da argila (AN).

A Figura 5 mostra o difratograma das micropartículas de quitosana/argila. Observa-
se a presença de um pico cristalográfico em 2θ=2,56º pertencente ao plano (001) da 
montmorilonita presente na composição. A incorporação da argila na solução de quitosana 
para preparação das micropartículas de quitosana/argila, aumentou o espaçamento 
basal da argila no polímero para 3,46 nm. Tal comportamento caracteriza a formação de 
nanocompósito polimérico com morfologia parcialmente esfoliada. Os nanocompósitos 
poliméricos apresentam propriedades mecânicas e térmicas superiores aos compósitos 
convencionais, mesmo com uma quantidade menor de carga, devido à maior área de 
contato entre o polímero e a fase dispersa [19].
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Figura 5. Difratograma de raios-X das micropartículas de quitosana/argila.
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Espectroscopia no Infravermelho com Transformada de Fourier (FTIR)
A Figura 6 mostra o espectro de FTIR do óleo de rã. Bandas de estiramento 

simétricas e assimétricas do grupo C-H surgiram em 2922,57 cm-1 e 2850,88 cm-1, sugerindo 
semelhanças com outras gorduras comestíveis [20]. O grupo C=O de triglicerídeos 
se mostrou na faixa de vibração de alongamento em 1743,46 cm-1. A uma faixa de 
aproximadamente 1461,85 foi atribuída a vibração de flexão do grupo metileno. Bandas 
de 1161,23 e 1099,05 cm-1 foram atribuídas às vibrações de estiramento dos grupos C-O 
com ésteres. Esta vibração consiste em duas vibrações acopladas assimétricas para C-C 
(= O)-O e O-C-C, enquanto a primeira é mais importante [21]. A banda de estiramento de 
C-O a 1161,23 cm-1 indicou a hidrólise de ácidos graxos e gliceróis [22]. Por fim, a banda a 
722,36 cm-1 deveu-se à sobreposição da vibração do balanço de metileno e à vibração de 
flexão fora do plano das olefinas cis-dissubstituídas [21].
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Figura 6. Espectro de FTIR do óleo de rã.

4 |  CONCLUSÃO
Através desses resultados pode-se concluir que membranas obtidas a partir de 

micropartículas de quitosana e quitosana/argila foram obtidas com êxito. A incorporação do 
óleo de rã aumentou a molhabilidade das membranas, tanto em água destilada como em 
PBS; uma importante característica para materiais a serem empregados como curativos 
cutâneos. Os resultados de FTIR confirmaram a presença de ácidos graxos no óleo de 
rã, que são elementos que participam do organismo humano, vitais na construção da 
membrana celular e presentes na epiderme. A adição de argila favoreceu na formação 
de nanocompósitos poliméricos, potencializando as propriedades biológicas da quitosana. 
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O ensaio de intumescimento revelou o inchamento de todas as membranas estudadas; 
característica satisfatória para a absorção de exsudato de feridas cutâneas. Portanto, é 
notório que as membranas estudadas apresentam propriedades e características positivas, 
que são favoráveis para a aplicação como matriz dérmica no tratamento de tecidos 
lesionados.
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