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Resumo

O objetivo deste trabalho foi produzir filmes biodegradaveis com nanoparticulas de quitosana em
matrizes de pectina. As nanoparticulas foram obtidas por condensagdo de refluxo, e os filmes
produzidos através da técnica de casting, utilizando-se uma solugdo filmogénica composta por
nanoparticulas de quitosana (NPsQs) e pectina, em concentragdo de 2% (m/v). As nanoparticulas em
solucéo foram caracterizadas quanto ao seu tamanho através de espalhamento de luz dindmica (DLS) e
sua estabilidade, medida por potencial Zeta. Os filmes foram analisados por espectroscopia de
infravermelho com transformada de Fourier (FT-IR).
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PREPARATION AND CHARACTERIZATION OF EDIBLE BIOFILMS
BASED ON POLYMERIC NANOESTRUTURES IN PECTIN MATRIX

Abstract

The objective of this work was to produce biodegradable films with chitosan nanoparticles in pectin
matrix. The nanoparticles were obtained by reflux condenser and the films were produced by the
casting technique, using a film-forming solution composed of chitosan nanoparticles (NPsQs) and
pectin, in a concentration of 2% (m / v). The nanoparticles in solution were characterized by their size
through dynamic light scattering (DLS) and their stability, as measured by Zeta potential. The films
were analyzed by the Fourier transform infrared spectrum (FT-IR).
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1 INTRODUCAO

A pectina é um polissacarideo encontrado nas paredes celulares de todas as plantas e também como
subproduto do processamento de sucos de macd e de laranja (CIRIMINNA et al., 2015). E um
hidrocol6ide capaz de formar redes que capturam a agua e formam géis em concentracdes abaixo de
1%, além de ndo apresentar nenhum risco a saude em sua ingestdo. Devido a isso, a pectina é
comercializada como agente gelificante, e € um dos biopolimeros mais utilizados na formacéo
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de embalagens comestiveis, sendo usada como matriz em solugdes filmogénicas (ABID et al.,
2017).

Porém, apesar das caracteristicas adequadas, as embalagens a base de biopolimeros ainda
apresentam algumas propriedades fisico-quimicas desfavoraveis, que acabam dificultando a
sua aplicacdo quando comparadas as embalagens tradicionais como: baixa propriedade de
barreira e baixa resisténcia mecanica (CERQUEIRA et al 2011). Como forma de contornar
esse problema, pesquisadores tém buscado a insercdo de materiais nanoestruturados, como
por exemplo, a adi¢cdo de nanoparticulas (NPs) de quitosana (QS) (ANTONIOU et al., 2010;
ASSIS, 2010). A quitosana (QS), € um biopolimero obtido a partir da desacetilacdo (hidrolise
alcalina) da quitina. Essa por sua vez é encontrada no exoesqueleto de crusticeos e insetos.
Sua aplicacdo como nanoparticulas melhoram as propriedades térmicas, mecanicas e tende a
diminuir a permeabilidade ao vapor de agua nos filmes (MOURA et al., 2009; DURAN et al.,
2006). Os estudos sobre nanotecnologia ja sao bem difundidos no meio cientifico e referem-se
a manipulacdo de sistemas fisicos, que produzem informaces significativas em uma escala
conhecida como nano (10° m = 1nm) (CRESPILHO, 2005; CASANOVA, 2010). O objetivo
deste trabalho, foi produzir filmes biodegradaveis com nanoparticulas de quitosana em
matrizes de pectina, para a aplicagdo em embalagens comestiveis.

2 MATERIAL E METODOS
Solugéo de nanoparticulas

As nanoparticulas foram preparadas através da polimerizagdo do acido metacrilico (MAA), em
solucédo de quitosana, em duas etapas [10].

1° Etapa: Foi solubilizado 0,2% (m/v) de quitosana em solugdo aquosa de acido metacrilico sob
agitacéo constante durante 5 horas.

2° Etapa: A solucdo entdo foi transferida para um condensador de refluxo e, a essa, adicionou-se
K,S,0g como iniciador. O sistema foi fechado e mantido a 70 °C, para que ocorresse a polimerizacéo
do &cido metacrilico. Ao longo da reacdo, ocorre o aumento de poli (acido metacrilico) na solucao,
essa muda de clara para uma suspensdo opalescente, indicando a formagdo de nanoparticulas (QS-
PMAA). Apo6s 1h de reacéo, a suspensdo foi imersa em banho de gelo.

Preparacédo dos filmes

Os filmes foram preparados atraves da técnica de casting. A pectina, com alto grau de metoxilagao, foi
dissolvida na solucdo de QS-PMAA e mantida sob agitacdo vigorosa (15.000 rpm) durante 24h. Apds
esse periodo a mesma foi mantida em repouso para subtra¢do das bolhas.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 Espectro de infravermelho com transformada de Fourier (FT-IR).

A Fig. 1 mostra os espectros vibracionais na regido do infravermelho da quitosana pura (p6) (Fig.1(a)),
pectina pura (p06) (Fig.1(b)) e do filme de nano particulas de quitosana (NPsQs) em matriz de pectina
(Fig.1(c)). Através deles é possivel observar a interacdo entre 0 grupamento amina da quitosana (Qs) e
0 grupamento acido do PMAA. O espectro de quitosana pura, representado pela Fig.1(a), apresenta
pico caracteristico correspondente ao estiramento da ligagio C=O da amina primaria, em
aproximadamente 1649 cm™. Os picos referentes ao estiramento C-O podem ser observados em 1083
cm® e 1020 cm®, sendo possivel ainda observar as vibragbes dos anéis piranosidicos em
aproximadamente 620 cm™ (TONHI et al., 2002). Comparando os espectros da Fig.1(a) e 1(c) é
possivel observar a interacdo idnica entre 0 MAA e a quitosana, o que caracteriza a formacéo de
nanoparticulas. Tal fato est& evidenciado pelo surgimento de duas novas bandas em aproximadamente
1638 cm™ e 1545 cm™, referente aos grupos COO'™ e grupo NH3", respectivamente. Através do espectro
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da matriz utilizada para preparagdo dos filmes, representado pela Fig.1(b), observa-se picos bem
evidenciados entre 1750 cm™ e 1350 cm™, que caracterizam o estado dos grupos carboxilicos
(FILIPOV, 1999). A banda em aproximadamente 1743 cm™ é indicativa do estiramento C=0 de
grupos carboxilicos ndo-ionizados (metilados ou protonados), e a intensidade do pico nessa regido €
um indicativo de que a pectina utilizada é de alto grau de metoxilacéo.
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Figura 1- Espectros de infravermelho: quitosana pura (2), pectina pura (b) e NPsQs em matriz de pectina (c)

3.2 Espalhamento de luz dindmica (DLS)

O tamanho das nanoparticulas é um fator que influencia diretamente na estabilidade da solugéo e pode
modificar significativamente algumas propriedades do material. Através do Espalhamento de luz
dindmica (DLS) determinou-se o tamanho das nanoparticulas de quitosana em solucdo. O teor de

nanoparticulas na solucdo foi de 2%, e estas apresentaram-se esféricas com tamanho médio de 317
nm.

3.3 Potencial Zeta

Através do potencial Zeta, pode-se determinar a estabilidade da solu¢do de NPsQs. Os valores obtidos
sdo dependentes do tamanho da particula em solugdo e, quanto maior o tamanho da particula maior
sera a concentracdo de fons NH;". Os valores dos tamanhos das particulas e do potencial Zeta, estdo
apresentados na tabela 1. Tais valores indicam que a solucéo é favoravel para a formagéo de suspencgao
de particulas estaveis, pois apresentam-se superiores, em modulo, a +20 V (LOREVICE et al., 2014)

Tabela 1. Valores médio do potencial Zeta da solugdo de NPsQs

Tamanho (nm) Potencial Zeta (V)
316 +20,8
316 +20,9
320 +22,5
Média
317 +21,4

4 CONCLUSAO

Os filmes bioativos nanoestruturados foram obtidos com sucesso, apresentando aspecto homogéneo e
continuo, além de ligeira transparéncia e maleabilidade, propriedades estas consideradas satisfatorias.
De acordo com os resultados obtidos pelas anélises de espectroscopia na regido do infravermelho (FT-
IR) é possivel comprovar a interacdo entre as nanoparticulas e a matriz polimérica. Através dos
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valores do potencial Zeta pode-se concluir que a solucdo de NPsQs é estavel. Sendo assim, a
nanotecnologia pode servir de grande auxilio para melhorar as propriedades dos filmes, contribuindo
para o desenvolvimento de novos materiais, tornando-os potenciais candidatos a serem aplicados em
embalagens.
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