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RESUMO

A quitosana é um polimero natural com propriedades interessantes para remogdo de compostos organicos. O
presente trabalho trata da preparacdo e caracterizacdo de beads de quitosana utilizando glutaraldeido (GLA)
como agente reticulante, para serem futuramente serem aplicados na remogdo de compostos orgénicos em
matrizes aquosas. A variagdo na origem da quitosana ou nas suas condi¢Bes de obtencdo pode alterar suas
propriedades fisico-quimicas, gerando modificagBes nas caracteristicas dos beads, o que muitas vezes podem
tornar os resultados ndo reprodutiveis.

Existe uma grande dificuldade em comparar resultados obtidos com os da literatura, pois ocorre uma grande
guantidade de diferencas nas propriedades fisico-quimicas da quitosana. Assim, a determinagdo dessas pro-
priedades ajuda a esclarecer as diferentes caracteristicas encontradas para os beads, e que irdo influenciar em
sua aplicacdo. Inicialmente foi realizada a analise fisico-quimica da quitosana comercial usada no estudo,
visto que muitos fabricantes nacionais de quitosana ndo especificam a metodologia para sua obtencdo, nem
mesmo suas condicBes de processamento.

Os beads obtidos a partir de quitosana comercial foram preparados através de um sistema de gotejamento,
apos o processo de reticulagdo com glutaraldeido (GLA) (0,75% 2,5% e 25%) as amostras foram caracteriza-
das por Espectroscopia de Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR), Fluorescéncia de Raios - X
(FRX), Difracéo de Raios — X (DRX) e Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV). O processo de reticula-
¢do promoveu alteragdes nas caracteristicas de coloragdo dos beads, indicando efetivacdo da reticulacdo, que
foi confirmada através da anélise de DRX e MEV, visto que houve um aumento da cristalinidade. Com o
FTIR foi possivel visualizar as ligagdes formadas entre os grupos funcionais da quitosana com GLA, que
ocorreu preferencialmente nos grupos amino. O preparo dos beads mostrou-se adequado, j& que resultou em
beads semelhantes ao encontrado na literatura.

Palavras-chave: Beads. Quitosana. Glutaraldeido. Caracterizag&o.

ABSTRACT

Chitosan is a natural polymer with interesting properties for removing organic compounds. The present work
deals with the preparation and characterization of chitosan beads using glutaraldehyde (GLA) as a crosslink-
ing agent, to be applied in the future to remove organic compounds in aqueous matrices. The variation in the
origin of the chitosan or in its conditions of obtaining can alter its physical-chemical properties, generating
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modifications in the characteristics of the beads, which often can make the results not reproducible.

There is a great difficulty in comparing the results obtained with those in the literature, as there are a large
number of differences in the physical and chemical properties of chitosan. Thus, the determination of these
properties helps to clarify the different characteristics found for the beads, and which will influence their ap-
plication. Initially, the physical-chemical analysis of the commercial chitosan used in the study was per-
formed, since many national chitosan manufacturers do not specify the methodology for obtaining it, not
even its processing conditions.

The beads obtained from commercial chitosan were prepared using a drip system, after the crosslinking pro-
cess with glutaraldehyde (GLA) (0.75% 2.5% and 25%) the samples were characterized by Transformed In-
frared Spectroscopy Fourier (FTIR), X-Ray Fluorescence (FRX), X-Ray Diffraction (DRX) and Scanning
Electron Microscopy (SEM).

The crosslinking process promoted changes in the characteristics of the beads, changing their coloring char-
acteristics, indicating the effectiveness of the crosslinking, which was confirmed through the XRD and SEM
analysis, since there was an increase in crystallinity. With the FTIR it was possible to visualize the bonds
formed between the functional groups of chitosan with GLA, which occurred preferentially in the amino
groups. The preparation of the beads proved to be adequate, since it resulted in beads similar to that found in
the literature.

Keywords: Beads. Chitosan. Glutaraldehyde. Characterization.

1. INTRODUCAO

Grandes quantidades de substancias organicas sdo continuamente lancadas no ecossistema, onde 0 aumento
da producdo de efluentes organicos tem acompanhado o crescimento das diversas areas da industria [1]. Os
componentes desses efluentes apresentam alta toxicidade, o que pode causar consideravel dano ao meio am-
biente. Por esse motivo, a pesquisa de materiais alternativos (residuos industriais) para tratamento de aguas
residuais tem despertado um interesse crescente [2].

Biopolimeros como a quitosana, sdo uma alternativa sustentavel, pois provém de fontes renovaveis,
alta disponibilidade, baixo custo, e biodegradaveis, contemplando objetivos da quimica verde, e podendo
ser usada em processos industrias que visam uma tecnologia mais limpa [2, 3]. A quitosana é um polimero
biodegradavel, biocompativel e atdxico, encontrado de modo natural em alguns fungos, e de modo mais co-
mum, como um derivado do processo de desacetilacdo quimica da quitina, que consiste na transformacéao
parcial dos grupos acetamina (R-NHCOCHS;) da quitina em grupos amina (R-NH,) [4, 5]. O grande potencial
da quitosana decorre da possibilidade de obté-la em grande quantidade, podendo ser usada em diversas for-
mas, como por exemplo, na forma de beads (esferas). [6]. A principal vantagem da quitosana é a existéncia
de posi¢oes modificadveis em sua estrutura quimica, principalmente usando os grupos amina [7].

A quitosana é encontrada comercialmente em forma de pé. Ainda ndo existe um padréo internacional
dos parametros fisicos e quimicos para este biopolimero. Por ser um polimero natural, a procedéncia da
amostra e os tipos de tratamento que foram empregados para sua obtencdo acabam por causar alteragdes no
produto final modificando a massa molecular e viscosidade, resultando em diferentes amostras de quitosana,
e ocasionando diferencas na sintese de beads. Por conta desses fatores, se faz necessaria a caracterizagdo des-
te biopolimero [8]. A caracterizagdo da quitosana pode ser feita levando-se em consideracgdo as propriedades
fisicas e quimicas. As propriedades fisicas incluem: tamanho das particulas, densidade, solubilidade e visco-
sidade. Ja as propriedades quimicas sdo a distribuicdo de massa molecular, grau de desacetilagéo, pH, indice
de cristalinidade, valor de retencdo de agua, niveis de metais pesados e proteinas [9].

A modificacdo quimica da quitosana através da reticulacdo das cadeias do polimero ajuda a prevenir o
inchaco, melhorar a seletividade para poluentes, aprimorar a sua resisténcia mecéanica, bem como aumentar a
sua estabilidade quimica em solucBes acidas e basicas. Todos esses recursos contribuem para sua alta eficién-
cia de adsorcdo. A reticulacdo de quitosana com glutaraldeido (GLA) é um exemplo tipico de modificacdo
estrutural mediada por produto quimico, com o intuito de evitar a dissolu¢do do material reticulado em solu-
¢des acidas ou para melhorar as suas propriedades de adsorcéo [10].

Assim, o objetivo desse trabalho foi realizar a analise fisico-quimica de uma quitosana comercial, e
depois produzir e caracterizar beads a base desta quitosana com reticulagdo com GLA para sua futura aplica-
¢do na remocdo de compostos organicos em matrizes aquosas.
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2. MATERIAIS E METODOS

2.1 Identificagdo da Quitosana Comercial

A quitosana foi obtida na Polymar (Brasil), sendo proveniente da carapa¢a do camardo. Algumas das
caracteristicas especificadas foram: nome quimico (poli-2-deoxi-2-amino-glucose), natureza quimica (poli-
mero linear combinado por ligagdes B—(1-4)—glicosidica), férmula quimica (CgH13;04N),, massa molecular
(Mondmero (161 Da); Polimero (60.000 — 300.000 Da) e método de fabricagdo (desacetilagdo da quitina).

2.2 Analise Fisico—Quimica da Quitosana Comercial
No Quadro 1 sdo apresentados os parametros utilizados para caracterizar a quitosana comercial.

Quadro 1: Parametros fisico-quimicos para caracterizagdo da quitosana comercial.

PARAMETRO FORMULA OU METODO REFERENCIA
Grau de Desacetilacdo % GD =[(C.V;— C,V,) x161x100] / G [11]
pH Potenciémetro [12]
Residuos de Ignicdo % Cinzas = Peso inicial — Peso final x 100 [12]
Perdas por dessecagdo %=((P-Q))/(P x100) [12]
Teor de Material InsolGvel TMI= Peso final —P inicial [12]
Viscosidade Viscosimetro [13]
Peso Molecular ni=Kx(M,)? [14]

O GD ¢é o grau médio de desacetilacdo em %; C; é concentragdo do HCI (mol/L); V1 é o volume de
HCI (mL); C, é a concentragdo do NaOH (mol/L); V, é o volume de NaOH (mL); G é o peso da amostra de
quitosana (mg); 161 é a massa de uma unidade monomérica da quitosana; P é o peso inicial da quitosana (g);
Q é o peso da quitosana seca (g); m; € a viscosidade intrinseca (obtida pelo viscosimetro); M, é a massa mo-
lar viscosimétrica média; K e a séo constantes que depende do polimero.

2.3 Preparacao dos Beads de Quitosana

A quitosana foi dissolvida em solucéo de acido acético a 2%. A solugdo foi mantida em agitacéo por 12 a 24
horas até total solubilizacdo do polimero. Apos esse tempo, um funil de nylon foi usado para remover impu-
rezas. Essa solugdo foi gotejada sobre uma solucéo de hidréxido de sédio 8% (p/v), com auxilio de um siste-
ma de gotejamento (Figura 1) Os beads permaneceram na solugdo de hidréxido de sddio em agitacdo mecé-
nica por 24h. Ao final, os beads foram lavados com agua destilada até pH neutro, seguindo o procedimento
descrito por FARIAS et al. [1].

Solucao de quitosana \

Figura 1: Sistema de gotejamento para producéo dos beads.
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2.4 Reticulagéo dos Beads

Solucdes aquosas de GLA nas concentracGes de 0,75% 2,5% e 25% foram usadas para o processo de reticu-
lacdo, onde 5 g de beads Umidos de quitosana pura foram adicionados em 50 mL de cada uma destas trés
solucbes de GLA, sem agitacdo, a temperatura ambiente por 2 h. O procedimento foi adaptado de TORRES
[15], NAING et al. [16] e FARIAS et al. [1].

2.5 Avaliacdo Qualitativa

A avaliacdo qualitativa foi executada através de observagdes visuais, levando-se em consideracdo a cor, a
rigidez e a flexibilidade dos beads obtidos, além de se verificar a espessura dos mesmos.

2.6 Caracterizagao

2.6.1 Espectroscopia de Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR)

A fim de identificar a presenca de grupos quimicos funcionais especificos nos beads de quitosana pura e reti-
culados, foi utilizado um espectrdmetro FTIR Perkin Elmer precisely, modelo Spectrum, usando pastilhas de
KBr (brometo de potéssio). As medidas foram realizadas no laboratério do Departamento de Quimica Orga-
nica e Inorgéanica da Universidade Federal do Ceara (DQOI/UFC).

2.6.2 Fluorescéncia de Raios - X (FRX)

Foram realizadas analises de fluorescéncia de raios-X por dispersdo de comprimento de onda com o intuito
de identificar e determinar os elementos presentes nos biomateriais utilizados neste estudo. As analises foram
realizadas utilizando um espectrometro de Fluorescéncia de Raios-X por dispersdo de comprimento de onda
(modelo ZMS Mini I, Rigaku) pelo laboratério de Raios-X da Universidade Federal do Ceara.

2.6.3 Difracdo de Raios — X (DRX)

A verificagdo das fases cristalogréficas foi realizada mediante medidas de difracdo de raios-X, conduzidas
em difratbmetro para amostras policristalinas modelo X-Pert PRO MPD-Panalytical, com spinner e geome-
tria Bragg-Bretano operando em modo continuo e radiagdo de CuKa proveniente de tubo de cobre operado
com foco linear a 40 kV e 45 mA. Os difratogramas foram obtidos no Laboratério de Raios-X da Universi-
dade Federal do Ceara. A identificacdo de fases cristalinas foi realizada por meio do software X-Pert HighS-
core Plus (Panalytical).

2.6.4 Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV)

As amostras de beads de quitosana com e sem reticulacdo foram analisados por microscopia eletrénica de
varredura - MEV. Para observar a morfologia das superficies das amostras foi utilizado um microscopio
quanta FEG 450-FEI com magnificagdes de até 10.000 X, utilizando feixe de elétrons com aceleragdo de 20,0
kV e detectores de elétrons secundarios e de energia dispersiva de raios-X no laboratério da Central Analitica
da Universidade Federal do Ceard-UFC.

3. RESULTADOS E DISCUSSOES

3.1 Resultados da Analise Fisico—Quimica

As caracteristicas fisico-quimicas da quitosana comercial estdo apresentadas na Tabela 1. Este procedimento
é necessario devido a muitos fabricantes nacionais de quitosana ndo especificarem a metodologia para sua
obtencdo, nem suas condi¢des de processamento.

Para ARAUJO [17] e BEZERRA [18] o grau de desacetilagdo é uma das caracteristicas mais impor-
tantes da quitosana e pode variar entre 50 e 95% (a depender da metodologia utilizada). O valor encontrado
foi de 70,6 %, o qual se encontra dentro da faixa relatada pelos autores supracitados. COSTA FILHO [19]
destaca que quando o grau de desacetilacdo atinge 70% a quitosana é passivel de ser solubilizada em solu-
¢des aquosas acidas comportando-se como um polieletrélito catiénico, tornando-se possiveis variadas aplica-
cOes.
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Tabela 1: Pardmetros fisico-quimicos para caracterizagao da quitosana comercial.

PARAMETRO VALOR
Grau de Desacetilacdo 70,6 %
pH 6,36
Residuos de Ignigdo (cinzas) 1,8%
Perdas por dessecacéo 11,1%
Teor de Material Insoltvel 0,96 %
Viscosidade 161,2 cps
Peso Molecular 268, 87 kDa

O teor residual de cinzas apresentou-se muito baixo, indicando que a quitosana utilizada nesse traba-
Iho apresenta pureza elevada (< 1 % para amostras comerciais) [20]. ARAUJO [17] obteve um teor de cinzas
de 1,7% bem semelhante ao encontrado neste estudo. O nivel de pureza da quitosana é um fator que tem um
efeito profundo em sua solubilidade [21].

Geralmente, a quitosana é de natureza higroscépica e a quitosana comercial possui menos de 10% de
teor de umidade [22]. A quitosana comercial apresentou um valor de umidade (perda por dessecacdo) de
11,1 %, sendo que ARAUJO [17] encontrou um valor similar (11,5 %). O tempo de armazenamento é um dos
fatores que pode aumentar o contetdo de umidade da quitosana em até 20 % [23]. Com um teor de agua de
10%, a quitosana contém uma molécula de agua por unidade polimérica, onde nesse intervalo de concentra-
¢do, as interacBes quitosana-agua sdo altamente significativas [24]. A interacdo &gua-polimero influencia na
estabilidade da quitosana, e consequentemente no preparo do material reticulado [25]. Quanto maior o conte-
Gdo de &gua na estrutura da quitosana, mais rapido e pronunciado é o dano do polimero (via rea¢des de hidré-
lise) e mais rapida é sua degradacédo [26].

A partir dos valores obtidos para viscosidade (161,1cps) e GD (70,6 %), ao observar os valores encon-
trados por SILVA [27], cuja viscosidade foi superior a 200 cps e GD maior que 85 %, concluiu-se que de
modo geral, a viscosidade aumenta com o grau de desacetilacdo. Tal autor afirma que a viscosidade de uma
solugdo de quitosana aumenta a medida que aumenta a concentracdo da amostra, a medida que diminui a
temperatura e aumenta o grau de desacetilacéo.

Por ser um biopolimero, qualquer variagdo na origem da matéria prima ou nas condi¢fes de obtencéao
altera as propriedades do produto final, 0 que muitas vezes tornam os resultados ndo reprodutiveis [14]. Des-
se modo, amostras distintas de quitosana podem apresentar massa molar variavel. Segundo os critérios de
WONG [28], a massa molar obtida neste estudo é classificada como sendo de média massa molar. LUPATI-
NI [29] obteve uma massa molar (220,8 kDa) que corrobora com valores encontrado neste estudo (268, 87
kDa), vale destacar que ambas as quitosanas sdo provenientes da carapaca do camarao.

3.2 Resultados da Avaliagdo Qualitativa

O Quadro 2 apresenta a nomenclatura das amostras, enquanto a Figura 2 mostra a comparacdo dos beads
Umidos e secos, com seus respectivos diametros, na Figura 3 é feita a comparagdo do processo de liofilizagao
dos beads.

Quadro 2: Nomenclatura dos beads de quitosana pura e reticulados.

AMOSTRA NOMENCLATURA OBSERVAQOES
Beads de quitosana pura BQt Branco, Rigido

Beads de quitosana com 0,75% de glutaraldeido BGLA1l Marrom, Rigido
Beads de quitosana com 2,5% de glutaraldeido BGLA2 Marrom, Muito Rigido
Beads de quitosana com 25% de glutaraldeido BGLA3 Marrom, Rigido
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Figura 2: Beads umidos e secos (temperatura ambiente) com seus respectivos didmetros.

Com o processo de reticulacdo houve uma alteragdo da coloragéo que passaram de brancas para marrom.
Os beads mostraram-se consistentes e uniformes, provavelmente devido ao eficiente controle do sistema de
gotejamento. Em geral, os beads de BQt, BGLAL, BGLA2 e BGLA3 secos a temperatura ambiente apresen-
taram um diametro médio de 3,0 mm, quando intumescidos. Apds a evaporagao do liquido os beads de todas
as amostras é reduzido para 1,3 mm aproximadamente, ocorrendo quase 44% de perda de diametro ap6s a
secagem. Geralmente beads Gmidos possuem cerca de 90 - 95% de contetido de agua, denotando uma nature-
za hidrofilica [30]. Uma vez que a diminuicdo do tamanho dos beads foi resultado da perda de contetdo de
agua, o resultado demonstra que os beads Umidos ndo possuem uma natureza tdo hidrofilica. Beads expostos
a maiores quantidades de GLA costumam apresentar maiores valores de massa molar, fazendo com que as
matrizes formadas possuam uma estrutura mais rigida [31]. Houve diferenca apenas na resisténcia dos beads,
onde quanto mais GLA foi adicionado, mais frageis os beads ficaram.

Com intuito de observar o aspecto dos beads ap6s secagem, realizaram-se dois procedimentos, secagem
a temperatura ambiente e liofilizacdo (Figura 3). Concluiu-se que o modo de secagem influencia na caracte-
ristica final, uma vez que beads secos a temperatura ambiente mantiveram sua estrutura esférica e apresenta-
ram-se bastante resistentes as forcas fisicas (Figura 2 — BGLA3 seco). J& os beads liofilizados apresentaram
fragilidade e deformacédo na sua estrutura. Torres [15] destaca que bioadsorventes obtidos na forma imida e
gue passam por processo de liofilizagdo apresentam baixa resisténcia mecanica, podendo chegar ao rompi-
mento dos poros.

Figura 3: Beads liofilizados.

3.3 Resultados da FTIR

A Figura 4 mostra os espectros de absor¢cdo das amostras, que foram comparados para verificar a estrutura
quimica da quitosana, e se houve modificagdo no processo de reticulagdo. Todas as amostras apresentam
bandas caracteristicas com estiramentos O—H e N—H, entre 30003700 cm™, estiramento C—H (assimétrico)
em —CH, (grupos metilicos), entre 2923-2946 cm™, onde tal banda é intensificada & medida que ocorre o
aumento do GLA [32]. Nas amostras reticuladas, uma banda relacionada ao C—H (simétrico) aparece entre
2870-2892 cm™, que também se intensifica com o aumento do GLA [33].
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Figura 4: Espectros de FTIR para as amostras de beads.

A banda observada entre 1635-1678 cm™ pode ser atribuida a deformacao axial do grupo C=0 (ami-
da) nos demais grupos acetila ou a ligagdo imina (C=N) [34]. A ligacdo C=N é formada durante o processo
de reticulagdo com GLA. A reticulacdo de quitosana com GLA se d& a partir da reacéo entre os grupos —NH,
e —OH do biopolimero com os grupos —C=0 do reticulante, culminando, dessa forma, na perda de uma molé-
cula de 4gua e na formacéo de ligacdo imina (C=N). O aparecimento de uma banda a 1700 cm™ (BGLA2) e a
1718 cm™ (BGLAB3) pode estar relacionado com a presenca de ligacdo de aldeido livre (grupos de aldeido
que ndo reagiram) [1].

Nos beads reticulados, a banda entre 1568—1605 cm™, indica a presenca de ligagao etilénica (C = C).
Na banda entre 1455 a 1461 cm™ é observada uma deformagcdo do grupo amida (C—N). Outras deformacdes
também sdo observadas entre as bandas 13621386 cm™ e 1249-1264 cm™, referentes ao grupo —CHj [1]. As
bandas entre 1075 e 1116 cm™, correspondem & vibrac&o do grupo amina [35]. Também ocorrem bandas na
regido de 668-661 cm™ referentes ao surgimento de estruturas poliméricas que possuem anel aromatico, fruto
da reticulagdo dessa natureza [36].

3.4 Resultados do FRX

Na Tabela 2 sdo apresentados os elementos identificados através da analise de FRX para os beads. O calcio
foi o elemento que apresentou o teor mais pronunciado. A presenca deste elemento tem relacéo direta com a
etapa de desmineralizacdo das carapagas de camardo, cujo objetivo é a remocdo de minerais (principalmente
CaCO0s). A ineficiéncia do processo resulta na presenca deste e demais minerais. A presenga do cloro também
é consequéncia da etapa de desmineralizagdo uma vez que se utiliza &cido cloridrico (HCI).

Tabela 2: FRX quantitativo dos beads (valores dados em % de massa).

ELEMENTOS BQt BGLAl BGLA2 BGLA3
Si 26,56 - - 5,85
S 1,08 - - -
3,71 2,41 - 8,30
Ca 47,01 57,84 62,50 73,08
Fe 21,68 22,31 15,83 -
Cl - 2,45 6,70 -
Cd - 14,98 - -
P - - 5,85 14,51
Br - - - 4,11
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O Ferro e outros minerais (Tabela 2) sdo consequéncia dos reagentes alcalinos utilizados na neutrali-
zagdo convencional do pH da drenagem &cida (CaO, CaCO3;, NaOH, Na,COs), que produzem um volume
consideravel de residuos solidos ricos em ferro e outros metais. A presenca do cadmio e demais elementos é
proveniente da contaminacdo da fonte natural da quitina e do processo de transformacéo da quitosana [37]. O
préprio cultivo do camardo ou racao utilizada podem conter metais e causar bioacumulagéo no sistema diges-
torio do camardo [38]. Por apresentar um grau de pureza de 25%, o GLA pode ser uma possivel fonte de con-
taminacdo, ja que apos a reticulacdo as concentragdes de P, K e Cl aumentaram.

3.5 Resultados da DRX

O DRX foi utilizado para investigar a mudanca da estrutura da quitosana com e sem a reticulacdo. A Figura 5
apresenta os difratogramas das amostras dos beads. O difratograma de BQt apresentou dois picos, sendo um
em torno de 26 = 12° e outro por volta de 26 = 23,5°, evidenciando a parte cristalina do material, onde abaixo
dos picos foi observada uma ampla faixa representando a forma amorfa do material.

O perfil semicristalino apresentado pela quitosana € decorrente das fortes interacfes inter e intramole-
culares, o que confere certa organizagdo a estrutura, sendo tais interagdes provenientes da presenca de pontes
de hidrogénio formadas entre os grupos amina, amida, alcool e outros grupos funcionais presentes na molé-
cula [39]. No processo de reticulacdo ocorre a supressdo dos dois picos de BQt anteriormente relatados, que
desaparecem totalmente na maior concentragcdo do agente reticulante (BGLA3).

O difratograma de BQt também apresenta um discreto pico em torno de 26 = 20,8°, cuja intensidade
aumentou proporcionalmente em relacdo a concentragcdo de GLA. Tal caracteristica pode ser atribuida prova-
velmente a uma maior organizacdo das cadeias da quitosana durante a reacdo de reticulacdo, ou pela orienta-
¢do dos planos cristalinos durante o processo de formacdo do bead [40]. Verifica-se ainda picos de menor
intensidade em 26 =36,6°, 42,5°, 43° e 48°, que ficaram também mais nitidos com 0 aumento da concentra-
¢do do GLA. Yin et al. [41] relata que tais picos sdo caracteristicos de regides cristalinas da quitosana.

BQt BGLA1

10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60

BGLA2 BGLA3

10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60

20 (graus)

Figura 5: Difratograma das amostras de beads.

3.6 Resultados da MEV

A andlise de MEV foi realizada com a finalidade de se analisar a morfologia superficial dos adsorventes. A
superficie de um material adsorvente possui grande importancia na capacidade de remocéo de um adsorvato,
visto que, influencia no acesso das moléculas do soluto aos sitios de adsorcao, facilitando ou dificultando este
processo [7].
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A Figura 6 mostra 0 MEV das amostras dos beads. O BQt apresenta falta de uniformidade na superficie,
sem aparente estrutura de poros, onde segundo XUE e WILSON [42] isso é consistente com a natureza cris-
talina e devido as camadas desse polissacarideo. Nos beads reticulados houve uma alteragdo significativa na
superficie, tornando-a mais uniforme e com a presenca de poros. Segundo Naing et al. [16] beads reticulados
apresentam superficie mais aspera e com aspecto esponjoso do que beads néo reticulados.

Figura 6: MEV das amostras de beads.

4. CONCLUSOES

A determinacédo das propriedades fisico-quimicas da quitosana utilizada ajuda a esclarecer as diferentes ca-
racteristicas encontradas na literatura para os beads, e que irdo influenciar em sua aplicagcdo. O estudo da
metodologia de preparagdo de beads de quitosana mostrou-se adequado. Os resultados da analise de FTIR
indicaram que a reacdo de reticulacdo entre quitosana e GLA ocorre preferencialmente nos grupos amino e
hidroxila, respectivamente. Os resultados de DRX e MEV mostraram que o GLA aumentou a cristalinidade e
porosidade dos beads de quitosana, sendo estas caracteristicas intensificadas com o aumento do grau de reti-
culacéo.
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