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Avaliagao da funcionalizagao de téxteis com quitosana por
meio do Delineamento Composto Central Rotacional

Functionalization evaluation of textiles with chitosan
through the Central Composite Design

RESUMO

Com a crescente utilizacdo de biopolimeros, destaca-se a quitosana. A quitosana é
caracterizado como um polimero natural linear e é obtido a partir da desacetilagdo da
quitina. A quitosana possui diversas propriedades interessantes, entre elas propriedades
antimicrobianas e o favorecimento de mecanismos do tipo “cross-linking” em téxteis. O
presente trabalho objetiva propor um método de avaliagdo de quitosana em téxteis,
verificando quais parametros influenciam a fixacdo na fibra de algod3o. Para tal, um método
de quantificacdo de quitosana em banho foi adaptado utilizando o corante laranja BG-2R (Cl
RO 122) para construcdo da curva de concentragdo, sendo possivel relacionar a
concentragdo de quitosana em banho com a leitura em espectrofotémetro. Entdo o método
estatistico Delineamento composto central rotacional (DCCR) foi utilizado no planejamento
experimental e analise da influéncia das varidveis na funcionalizagdo das amostras. Por fim
foram feitas analises de atividade microbiana qualitativa com a utilizagdo de Escherichia coli
ATCC® 25922TM. O modelo de superficie de resposta se mostrou significativa com R 0.8919
sugerindo uma otimizagdo para o processo de funcionalizagdo, que ficarda como perspectivas
futuras do trabalho, entretanto as amostras ndo apresentaram atividade antimicrobiana.

PALAVRAS-CHAVE: Planejamento experimental. Antimicrobiano. Curva de concentragao.

ABSTRACT

With the increasing use of biopolymers, chitosan stands out. Chitosan is characterized as a
linear natural polymer and is obtained from the deacetylation of chitin. Chitosan has several
interesting properties, including antimicrobial properties and the favoring of cross-linking
mechanisms in textiles. The present work aims to propose a method of chitosan evaluation
in textiles, verifying which parameters influence the fixation in cotton fiber. For this
purpose, a bath chitosan quantification method was adapted using the BG-2R orange dye
(CI' RO 122) to construct the concentration curve, being possible to relate the bath chitosan
concentration with the spectrophotometer reading. Then the statistical method Central
Composite Design (CCD) was used in the experimental design and analysis of the influence
of the variables on the functionalization of the samples. Finally, qualitative microbial activity
analyzes were performed using Escherichia coli ATCC® 25922TM. The response surface
model was significant with R? 0.8919 suggesting an optimization for the functionalization
process, which will be future perspectives of the work, however the samples showed no
antimicrobial activity.

KEYWORDS: Experimental Planning . Keyword two. Keyword three.
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INTRODUCAO

O Biopolimeros estdo cada vez mais em uso devido aos problemas que os que
polimeros ndo degradaveis geram na natureza, tal como a grande quantidade de
residuos destes materiais que demoram de dezenas a centenas de anos para se
decomporem. Os biopolimeros sdao chamados assim por serem extraidos de fontes
renovaveis (milho, cana-de-acucar, celulose, quitina e outras), possuindo ciclos de
vida menores em comparacao aos extraidos de fontes fdsseis (BRITO et al., 2011).

Um dos biopolimeros mais aplicados é a quitosana, caracterizada como um
polimero natural linear com férmula poli-B(1->4)-2-amino-2-deoxi-D-
glicopiranose. Este composto é obtido a partir da desacetilagdo da quitina, que
contém o grupo acetil (NHCOCHs), quando em solugdo concentrada de hidroxido
de sédio (NaOH) a quitina é desacetilada formando a quitosana que contém o
grupo amino (NH,) (AZEVEDO et al., 2007; DUTTA; RAVIKUMAR; DUTTA, 2002).

O que difere a quitina da quitosana é o grau desacetilizacdo que o polimero
possui, sendo este considerado quitosana quando o grau esta entre 40 a 98%, uma
vez que a desacetilizacdo é quase nunca completa (AL-MANHEL; AL-HILPHY;
NIAMAH, 2018; ILLUM, 1998). A quitosana possui diversas propriedades bioldgicas
interessantes que justificam a quantidade de pesquisas em desenvolvimento a
cerca deste biomaterial, é caracterizada como biodegradavel, biocompativel, tem
capacidade hemostatica (coagulante), efeito analgésico e propriedade
antimicrobiana (MARICATO, 2010).

A versatilidade da quitosana se da também por ser considerado como um
acabamento multifuncional (IBRAHIM et al., 2013). Na revisdo dos autores Lim e
Hudson (2003) sobre a quitosana, é descrito os mecanismos das amplas
possibilidades de aplicagGes do biopolimero em téxteis, tais como: favorecer a
absorcdo de corantes no tingimento de algoddo, acabamentos duraveis no
algodao, uma vez que tem capacidade de favorecer mecanismos do tipo “cross-
linking” com a celulose, melhora o acabamento de tingimentos de 13, além de
propiciar o acabamento antimicrobiano em téxteis.

Deste modo, o presente trabalho teve por objetivo propor um método de
avaliacdo de fixacdo da quitosana em téxteis. Avaliando desta forma, quais
parametros tem influéncia na fixagdo, como a concentra¢do, temperatura e tempo
de processo. O estudo de influéncia dos fatores se deu pelo Delineamento
Composto Central Rotacional (DCCR). Com o propodsito final de avaliagdo
antimicrobiana pelo método qualitativo dos téxteis obtidos.

MATERIAL E METODOS

Substrato téxtil, reagentes e auxiliares. Foram utilizados tecidos de malha de
ligacdo Jersey, 100 % algoddo, 149 g.m?, purgados. A quitosana com um peso
molecular (Mw) de 320 kDa foi comprada da Polymar (Brasil).

Construgdo da curva de concentracdo de quitosana por espectrofotometria.
Uma solucdo de quitosana de 5000 ppm foi preparada utilizando de 2,5 g de
quitosana, e 10 mL de acido acético completada para 500 mL com agua, ficando
sob agitacdo e temperatura de 50 2C durante duas horas. A partir desta solucao,
denominada “solucdo made”, foram preparadas solucbes em concentracdes
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menores, gradativamente (4000, 3000, 2000, 1000 e 500 ppm). Uma adaptacdo foi
feita a partir do método de Muzzarelli (1998) para quantificacdo de quitosana em
banho, utilizando o corante laranja BG-2R (Cl RO 122). Ainda uma solugdo tampao
contendo glicina, cloreto de sddio e 4cido cloridrico foi preparada de acordo com
o método. A utilizacdo do corante laranja BG-2R (CI RO 122).

A juncdo da solugdo de quitosana com o corante e a solu¢do tampao foi
efetuada da seguinte maneira: 1 mL de solugdo de corante, 100 pL de solugdo
tampdo e 3,9 mL de solugdo de quitosana, completando 5 mL de solu¢do para
leitura no espectrofotémetro, de acordo com o método. Ainda, foi utilizado um
método melhorado dos autores Mendelovits, Prat e Gonen (2012), pautados em
Muzzarelli (1998), com agitacdo das amostras em centrifuga antes das leituras no
visivel das amostras, essa agitacdo ocorreu por um periodo de 10 minutos. Apds, a
leitura das solugdes foi feita em espectrofotémetro de 400 a 700 nm.

Funcionalizacdo e planejamento experimental. A funcionalizagdo dos tecidos
foi desenvolvida por método de esgotamento em maquina de canecas com
rotacdo. Um planejamento experimental para superficie de resposta (DCCR) foi
feito por meio do software Design Expert 7.0. De acordo com o planejamento
experimental, foram variados concentragdo de quitosana (1000 a 5000 ppm),
temperatura (25 a 80 °C) e tempo de processo (10 a 60 min), no total 31
experimentos foram efetuados. O banho residual de cada experimento foi lido no
espectrofotdbmetro nas mesmas condicées do método acima descrito.

Avaliacdo da eficiéncia antimicrobiana. Para a avaliacdo da atividade
antimicrobiana, foi considerado uma adaptacdo a norma AATCC 147 e utilizadas as
bactérias Escherichia coli ATCC® 25922™. As amostras foram esterilizadas por
radiacdo ultravioleta (UV) por 15 minutos. Placas de bactérias foram incubadas
durante 24 horas a 37 2C. A inibicdo foi avaliada a partir da comparacdo entre as
amostras funcionalizadas e amostra controle.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Curva de concentracdo de quitosana por espectrofotometria. A figura 1
apresenta as leituras no espectrofotometro das diferentes solu¢des contendo as
variagOes das seguintes concentragdes: 500, 1000, 2000, 3000, 4000 e 5000 ppm.
A partir dessas leituras foi possivel relacionar o valor obtido para o comprimento
de onda 493 nm e construir uma equag¢ao da reta com o coeficiente da
determinacdo da regressdo (R?) de 0,9861.

A curva também é apresentada na figura 1. Ja a figura 2 apresenta a curva de
concentragdo pelo método de leitura da condutividade das soluges, em que é
possivel relacionar a condutividade das solugdes com a concentracdo de
quitosana, o coeficiente da determinacdo da regressdo (R?) neste caso é de 0,9972.
Com a utilizagcdo deste método, é possivel quantificar a concentragdo de quitosana
em um banho onde essa concentragdo é desconhecida.
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Figura 1 — Curva de concentragdo
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Funcionalizacdo e planejamento experimental. A concentracdo de quitosana
restante no banho foi obtida com a utilizacdo do método de leitura em
espectrofotometria utilizando a equacdo da reta da figura 1. Os valores obtidos
alimentaram o planejamento experimental no software Design Expert de acordo
com cada experimento. O programa retornou com os resultados da superficie de
resposta, de modelo quadratico, que se demonstrou significativo. O valor do R?
igual a 0,8919 e o erro residual como ndo significativo. As imagens abaixo (Figura
2) apresentam os resultados do modelo e suas interagdes (concentragdo inicial
versus temperatura, concentragdo inicial versus tempo e tempo versus
temperatura), respectivamente.

De acordo com os resultados é possivel observar que o tempo e temperatura
de processo nao influenciam significativamente na concentragao do banho apds o
processo. Jd4 a concentracdo de aplicagdo é a que mais tem influéncia na
concentragdo do banho apds o processo. O software faz o calculo de otimizagao
do processo de acordo com as condi¢Ges desejaveis de processo. Visando um
maior esgotamento do banho para a fibra, o Design sugere a otimizacdo da
seguinte maneira: 1800 ppm de concentragdo de solu¢do de quitosana aplicada
em uma temperatura de 51,7 2C durante 40 minutos. De acordo com o
planejamento, nessas condi¢Ges, o valor da concentracdo esgotada para a fibra
seria de 1035,3 ppm.

Avaliacdo da eficiéncia antimicrobiana. Os resultados das analises
qualitativas com a bactéria Escherichia coli ATCC® 25922™ s30 apresentados na
figura 3. As amostras funcionalizadas para o teste foram as de numero 24 (menor
esgotamento de solucdo de quitosana) e 26 (maior esgotamento), assim como a
amostra de controle, onde o tecido analisado ndo possui aplicacdo de solugdo de
quitosana. E possivel observar que tanto no controle como nas amostras com
quitosana houve crescimento da bactéria Escherichia coli ATCC® 25922™ onde
foram passadas as tiras. Ndo foi possivel identificar nenhum tipo de zona de
inibicdo ao crescimento das bactérias, nem mesmo por contato. E possivel
observar que elas cresceram também embaixo do tecido, sinalizando que para
estas condi¢Oes de aplicagdo de quitosana ndo houve atividade antimicrobiana no
material.
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Figura 2 — Concentragdo do banho apds processo (concentragdo aplicada x temperatura e
concentragdo aplicada x tempo)
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Figura 3 —analise microbiana experimento 24 (esquerda), 26 (centro) e o controle
(direita)

Fonte: Autores

CONCLUSAO

O presente trabalho teve como objetivo a adaptacdo de um método de
quantificacdo para solucdes de quitosana a fim de testar a interacdo do
biopolimero com fibras celuldsicas. Para tal, o planejamento experimental utilizou
do Delineamento Composto Central Rotacional (DCCR) que pode avaliar as
melhores condi¢cdes de processo de esgotamento para a funcionalizagdo com
quitosana. Embora as amostras ndao tenham apresentado atividade
antimicrobiana, os resultados se mostram interessantes uma vez que a quitosana
pode ser aplicada como agente ligante de outros veiculos para as fibras celuldsicas.
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