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Estudo de variagao colorimétrica de amostras téxteis 100%
PAC a partir da funcionalizagao com quitosana

Study of colorimetric variation of 100% PAC textile samples
from chitosan functionalization

RESUMO

A quitosana é um biopolimero originado da quitina, substancia presente no exoesqueleto
de crustaceos, moluscos e insetos, obtida por meio da desacetilagdo alcalina. Apresenta
potenciais aplicagdes devido as suas propriedades atrativas como a biodegradagdo e
comportamento antibactericida. O presente trabalho teve como objetivo avaliar a atividade
antimicrobiana e alteragdo de cor em amostras 100% acrilicas a partir da aplicagdo de
quitosana em diferentes etapas do processo. Como método, as amostras foram
funcionalizadas e tintas por processo de esgotamento, controlando a etapa de
funcionalizagdo, concentracdo, tempo e temperatura. A influéncia de fatores experimentais
foi avaliada estatisticamente pelo Delineamento Composto Central Rotacionado (DCCR) no
software Design Expert. As amostras também foram avaliadas qualitativamente quanto a
atividade antimicrobiana. Como resultados, foi possivel evidenciar a influéncia negativa dos
fatores quanto a variagdo de cor das amostras testadas, entretanto o numero de
experimentos nao foi suficiente para dar robustez e validar o modelo estatisticamente. As
amostras apresentaram reduzida atividade antimicrobiana quando testadas de forma
qualitativa.

PALAVRAS-CHAVE: Variagao de cor. Funcionalizagdo. Atividade antimicrobiana.
ABSTRACT

Chitosan is a biopolymer originated from chitin, a substance present in the exoskeleton of
crustaceans, molluscs and insects, obtained through alkaline deacetylation. It has potential
applications due to its attractive properties such as biodegradation and antibacterial
behavior. The present work aimed to evaluate the antimicrobial activity and color in 100%
acrylic samples from the application of chitosan in different process steps. As a method, the
samples were functionalized and dyed by exhaustion process, controlling the
functionalization step, concentration, time and temperature. The influence of experimental
factors was statistically evaluated by the Central Composite Design (CCD) in the Design
Expert software. The samples were also qualitatively evaluated for antimicrobial activity. As
a result, it was possible to evidence the negative influence of the factors on the color
variation samples, however the number of experiments was not enough to give robustness
and validate the model statistically. The samples showed reduced antimicrobial activity
when tested qualitatively.

KEYWORDS: Color variation. Functionalization. Antimicrobial activity.
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INTRODUCAO

Biopolimeros sdo polimeros ou copolimeros derivados de fontes renovaveis
gue vem sendo alvo de crescente interesse devido aos seus ciclos de vida curtos,
além de alguns fatores ambientais e socioeconémicos, pois os biopolimeros tém
grande potencial para substituir determinadas aplicacdes de polimeros
provenientes de fontes fésseis (Brito et al., 2011).

A quitosana é um copolimero oriundo da quitina presente no exoesqueleto
de crustdceos, moluscos e insetos através da desacetilagdo alcalina, podendo ser
produzido como pé, pasta, filme ou fibra (Ahmed e lkram, 2016). De acordo com
Rinaudo (2006), o processo de extracdo da quitina ocorre pela a utilizacdo de
acidos para dissolver o carbonato de calcio presente, e em sequéncia a
solubilizacdo das proteinas por extracdo alcalina, esse processo pode apresentar
algumas alteracdes conforme a estrutura inicial que pode ter leves variacdes de
acordo com a fonte da quitina.

O copolimero gerado pela desacetilacdao da quitina é formado por unidades
glicosidicas que influenciam no peso molecular, grau de desacetilacao, viscosidade
e cristalinidade, caracteristicas funcionais para o uso da quitosana, além de ser
acessivel e de facil processamento. A quitosana é solivel em meios 4acidos e
insoluvel em condicdes neutras ou alcalinas, o que estd diretamente relacionado
ao seu peso molecular e grau de desacetilacdo (Martino et al., 2017).

As propriedades antifungica, antibactericida, atdxica, biodegradavel,
renovavel entre outras, sdo caracteristicas Unicas e de grande potencial, o que
torna a quitosana atrativa para potenciais aplicacdes e desenvolvimento util
(Rinaudo, 2006). Promissor biopolimero, a quitosana, apresenta caracteristicas
benéficas para ampla utilizacdo atribuida as suas propriedades bioldgicas e fisico-
quimicas relacionadas com sua biocompatibilidade, suscetibilidade a hidrélise
enzimatica e atividade fisiolégica intrinseca combinada com nado téxicos e ions de
metais pesados, essas propriedades sdo adequadas a aplicagdes na area biomédica
e na area da nanobiotecnologia (Elgadir et al., 2015).

Segundo Khor e Yong (2003), as pesquisas mais recentes na aplicacdo de
quitosana destacam a engenharia de tecidos, cicatrizacao de feridas, entregas de
farmacos, entrega de genes, compatibilidades e esterilidade. O presente estudo
teve como objetivo avaliar a aplicagdo de quitosana em amostras 100% PAC a fim
de se obterem materiais com atividade antimicrobiana, assim como o estudo da
variacdo de cor por meio dos processos de funcionalizagao.

MATERIAL E METODOS

Os materiais utilizados nos experimentos foram, detergente ndo ibnico,
solucdo de quitosana (0,5%), igualizante para a fibra acrilica, sulfato de sddio,
corante Quimacryl (preto), amostras de malha dupla frontura (100% acrilica)
fornecidas pelo laboratério da instituicdo. Realizou-se todas as etapas
experimentais, mostradas na Figura 1, na maquina de canecas, KIMAK AT1-SW,
equipamento para processos por esgotamento.
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Figura 1 — Etapas experimentais
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Fonte: Autoria propria (2019).

Foram utilizadas 16 amostras (5cm x 5cm), pesadas em uma balanga
analitica para obtencdo da massa média e determinacdo do volume de banho,
estas foram submetidas a uma lavagem de preparacdo, contendo 50ml de agua,
2g/L de detergente ndo idnico, a 70°C por 15 minutos, posteriormente enxaguou-
se as amostras. Para a funcionalizacdo com quitosana nas diferentes etapas
(conforme o planejamento) variou-se a concentragdo, temperatura e tempo de
processo. Quanto as lavagens simples, imergiu-se as amostras em 50ml de agua,
2g/L de detergente, a temperatura de 25°C durante 5 minutos.

Todas as amostras foram submetidas ao mesmo processo de tingimento. Foram
inseridos a frio (processo all in) na maquina de canecas as amostras, 2% de
igualizante, 5% de sulfato de sddio e 0,5% do corante, na maquina de canecas, esta
solugdo apresentou PH préximo a 4,3 controlado por dcido acético. Ao atingir 90°C,
permaneceu por 30 minutos na maquina de canecas, apds este tempo as amostras
foram enxaguadas. As amostras foram avaliadas quanto ao padrao de cor em um
espectrofotometro Delta Vista 450G (Delta Color) e avaliados pelo software i7,
sempre considerando a tolerancia mdxima de 1 para os valores de AE.

As amostras foram avaliadas quanto a atividade antimicrobiana de forma
qualitativa com uma adaptacdo a norma AATCC 147. As bactérias usadas foram a
Escherichia coli ATCC®25922™ por métodos de difusdo Agar Tripitona de soja
(KASVI). Resumidamente, as amostras foram esterilizadas por ultravioleta (UV)
durante 15 minutos e inseridos no centro de uma placa contendo o meio de cultura
adequado, previamente inoculado por espalhamento a superficie. As placas de
bactérias foram incubadas 24h a 37°C. A atividade antimicrobiana é definida pela
zona de inibicdo ou de auséncia de crescimento observado no tecido e a sua volta.

RESULTADOS E DISCUSSAO

A Tabela 1 traz especificamente os fatores utilizados, assim como a variavel
de reposta. Cabe a ressalva que os experimentos foram executados em diferentes
etapas conforme a metodologia abordou. A Figura 2 apresenta o grafico
comparativo entre as varidveis concentra¢do de quitosana e temperatura, e sua
implicacdo na variagdo coloristica das amostras. Pode-se observar que a uma baixa
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concentracdo de quitosana quase ndo hd variacdo de cor, independente da
temperatura de processo. Entretanto, conforme aumenta-se a concentragdo de
quitosana aplicada, a variacdo de cor nas amostras torna-se evidente (AE>1),
aumentando a medida que a temperatura de processo também aumenta.

Tabela 1 — Variaveis experimentais

Exp. Concen. quitosana Temp. de Tempo de Etapa de AE
(ng/mL) processo (°C) processo (min)  aplicagdo (variagdo de cor)
1 1000 80 60 Antes 42,08
2 1000 40 15 Antes 42,17
3 1000 80 60 Antes 40,79
4 3000 80 15 Antes 44,55
5 3000 80 60 Apds 42,68
6 1000 80 15 Apds 43,74
7 3000 40 60 Antes 42,53
8 3000 40 15 Apds 42,97
9 1000 40 60 Apds 41,55
10 3000 80 60 Apds 42,41
11 3000 40 60 Antes 43,35
12 1000 40 15 Antes 42,77
13 1000 40 60 Apds 42,65
14 3000 40 15 Apds 40,70
15 1000 80 15 Apds 42,19
16 3000 80 15 Antes 43,54

Fonte: Autoria propria (2019).

Para o fator tempo de processo, a Figura 3 indica que sendo este o menor
possivel, ao aumentar a concentracao de quitosana as amostras tém uma maior
alteracdo de cor (AE>1), e a medida que se aumenta apenas o tempo de
funcionalizagdo acontece um pequeno decréscimo nesta alteragdo de cor. Durante
o processo de funcionalizacdo, a temperatura age como catalisador, quanto maior
a temperatura maior a movimentacao da quitosana no banho. Com um tempo de
processo minimo, ao aumentar a concentracdo de quitosana esse tempo é
suficiente para a quitosana se ligar ao substrato influenciando na cor, ja um tempo
maior de processo tende a atingir o equilibrio termodinamico, pois as alteracGes

ja ocorrem principalmente nos primeiros momentos.

Em termos de variacdo de cor, a partir da Figura 4, quando a aplicacdo da
quitosana ocorre antes do tingimento (linha preta), temos uma variacdo de cor
muito maior. Isso ocorre, provavelmente, pelo fato de tanto o corante quanto a
quitosana serem concorrentes na interacdo com a fibra. Quando o tingimento
ocorre antes da funcionalizagdo, o corante se liga a fibra e assim a quitosana tem
dificuldade em se ligar jd que a maior parte dos sitios ativos se encontram
ocupados, ocorrendo-se uma menor varia¢do de cor.

Cabe a ressalva de que os dados foram avaliados estatisticamente pelo
Delineamento Composto Central Rotacionado (DCCR). Embora houvessem
diferengas quanto a alteragdao de cor, o modelo ndao se mostrou significativo pela
andlise de variancia, com ajuste quadrado ajustado baixo R2=0,22, o que mostra
que as altera¢des observadas devam ser consideradas ocorridas de forma casual.
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Figura 2 — Andlise da temperatura em relagdo a concentracao de quitosana
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Fonte: Autoria propria (2019).
Figura 3 — Analise do tempo em relagdo a concentragao de quitosana
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Fonte: Autoria propria (2019).
Figura 4 — Coloracdo de acordo com a concentra¢do de quitosana
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A atividade antimicrobiana foi avaliada qualitativamente. Conforme
observa-se a Figura 5, as amostras apresentaram um comportamento
antimicrobiano muito reduzido, independente da concentracdao de quitosana,
ocorrendo apenas por contato a inibicao do crescimento da E. coli.
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Figura 5 — Andlise da atividade antimicrobiana

Autoria propria (2019).

CONCLUSAO

A partir dos estudos e andlises foi possivel observar que a quitosana teve um
impacto na variacdo de cor independente da etapa do processo de aplicacdo,
entretanto proporcionou moderada atividade antimicrobiana das amostras,
guando houve contato da superficie do téxtil com a bactéria. Como limitacdo e
futuros estudos, sugere-se experimentos com maiores variacées de fatores a fim
de se obter uma concentracdo necessaria para que tenha o minimo impacto
possivel no tingimento e também uma maior acdo antimicrobiana.
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