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Abstract. Chitosan is a biopolymer versatile
because it can present themselves in
different forms, such as powders, flakes,
nanoparticles, films, membranes, sponges,
fibers, and supported on inert material. In
this context, the objective of this work was
the deposition of chitosan on glass beads
using different coating techniques. The dip
coating and casting techniques were used. In
addition, it evaluated the effect of addition of
plasticizer, glycerol or sorbitol in the
chitosan solution. The chitosan was
deposited on the glass beads through of the
dip coating and casting technique. The study
showed that the best result of coating was
obtained by casting technique, and the 89%
coating percentage. This is twice the mass of
chitosan adhered glass beads when used the
dip coating technique. Regarding the
addition of plasticizers, these had no
difference in the mass adhered on glass
beads. So, the two plasticizers used are
indicated for use in the coating solution. The
scanning electron microscopy it was
observed that the surface of the glass beads
was coated evenly. Thus, the casting
techniqgue showed promise for the
application of coating onto glass beads.
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1. INTRODUCAO

A quitosana, p—(1-4) —-D—glicosamina, é
um biopolimero obtido pela desacetilacdo

alcalina da quitina, p—(1-4) —N-acetil-D-
glicosamina [1]. Os grupos amino da
quitosana estdo disponiveis para reacfes
quimicas e formacdo de sais com acidos. Os
grupos hidroxila C-6 (primario) e C-3
(secundario) podem ser utilizados na
preparacdo de derivados [2]. Estes grupos
amino e hidroxila presentes na cadeia
polimérica da quitosana sdo responsaveis
pela sua alta hidrofilicidade [3]. Do ponto de
vista  tecnolégico, estes  grupamentos
permitem a utilizacdo da quitosana como
biomaterial na forma de géis, filmes,
membranas, po6s, flocos, microesferas,
microparticulas, esponjas, fibras e apoiada
em material inerte [4].

Dentre as técnicas aplicadas para a
producdo de filmes e de recobrimento de
particulas, estdo as técnicas casting e dip
coating, respectivamente [5,6]. Destaca-se
que a solucdo formadora de filme ou
recobrimento pode ser a mesma em ambas as
técnicas. Sendo essa composta por uma base
polimérica, um plastificante e um solvente.

Os filmes biopoliméricos sdo obtidos de
polimeros naturais, como polissacarideos e
proteinas, por serem capazes de formar uma
matriz continua [7]. A técnica casting tem
sido utilizada para a elaboragdo destes
filmes. Esta técnica consiste da solucéo
filmogénica, a qual é disposta sobre um
suporte de area conhecida e a partir da
evaporacdo do solvente ocorre & formacédo

do filme [8].
A aplicagdo do recobrimento em
particulas inertes tem como finalidade

adicionar propriedades quimicas e fisicas a
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superficie desse material Ref. [6]. A técnica
dip coating € uma das mais utilizadas. Esta é
uma técnica de revestimento em massa, a
qual consiste na aplicacdo de grandes
quantidades de solucdo de revestimento
sobre a superficie a ser recoberta [9,10].
Neste contexto, o objetivo deste trabalho foi
a deposicdo de quitosana sobre esferas de
vidro através de diferentes técnicas. Foram
utilizadas as técnicas dip coating e casting.
Além disso, foi avaliado o efeito da adigédo
de plastificante, glicerol ou sorbitol, na
solucdo de quitosana.

2. MATERIAL E METODOS
2.1 Material

As esferas de vidro (diametro de
particula, dp = 3 mm, massa especifica, p =
2300 kg m™ e esfericidade, ¢ = 0,99) foram
adquiridas da Nacional Esferas Ltda., Brasil.

A quitosana (massa molar, MM = 146 +
5 kDa e grau de desacetilacdo, GD = 85 *
1%) foi obtida de residuos de camaréo
(Penaeus brasiliensis) conforme descrito por
Ref.[1].

Os plastificantes utilizados foram
glicerol, CsHgO; (MM = 92 g mol™) e
sorbitol, CgH140s (MM = 182 g mol™),
adquiridos da Synth. Os demais reagentes
utilizados foram de grau analitico.

2.2 Preparo da solucéo de recobrimento

A solugdo de recobrimento foi
preparada pela dissolugdo de 0,5 g (b.s) de
quitosana em p6 em 100 mL de &cido acético
1% (v/v), sob agitagéo de 600 rpm por 2h a
temperatura ambiente (25 = 2 °C). A adigéo
do plastificante foi de 0,3 g (b.s).

2.3 Recobrimento

Para os ensaios foi utilizada quitosana
como base polimérica e os plastificantes
foram glicerol e sorbitol. As técnicas de
recobrimento foram dip coating e casting.

O recobrimento de esferas foi realizado

pelas etapas sequenciais de preparacdo da
superficie, aplicacdo do recobrimento e cura
fisico/quimica, conforme descrito por Vieira
etal. [11].

A aplicacdo do recobrimento foi dada
pela imersdo de 100 g de esferas em 100 mL
de solucdo de recobrimento, em placas
circulares plasticas acondicionadas em estufa
com circulacdo de ar. Na técnica dip coating
as esferas permaneceram imersas por 12h na
temperatura de 25 £ 2 °C. Ao término deste
periodo 0 excesso de solucdo é retirado por
filtracdo. Na técnica casting as esferas
permaneceram imersas por 12 h na
temperatura de 40 °C [12]. A solucédo sofre
evaporacdo do solvente e formacéo de filme
sobre a superficie das esferas.

A massa de quitosana aderida nas
esferas foi determinada por ensaio de
desprendimento de quitosana. Aliquotas de
25 g de esferas recobertas foram transferidas
para becker contendo solucdo de é&cido
acetico 3% e deixadas sob agitacdo por 30
min. ApoOs foram lavadas, secas e pesadas
em balanca analitica (Marte, AY220, Brasil).

O percentual de recobrimento (%Rs)
foi dado pela diferenca de massa inicial das
esferas recobertas (Miesr) € a massa final de
esferas (mesr), conforme a Eg. (1), na qual
Migts € @ Massa inicial de quitosana.

m
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3. RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 Recobrimento

A Tabela 1 apresenta os resultados para
a massa aderida nas esferas obtidas em
diferentes métodos de recobrimento e tipos
de plastificante.

Pode ser observado na Tabela 1 que a
técnica de recobrimento teve influencia
significativa sobre a massa de quitosana
recoberta nas esferas ao nivel de
significancia de 95% (p>0,05). O percentual
de recobrimento foi de 43,6 % para a técnica



dip coating, e teve uma média de 89,3% para
a técnica casting, independente do uso ou
ndo do plastificante. Nas duas técnicas ha
formacéo de uma camada de quitosana sobre
as esferas, no entanto a técnica casting ha
um melhor aproveitamento da quitosana
devido a evaporacdo do solvente e com isso,
maior deposicdo em massa sobre as esferas.
Enquanto na técnica dip coating mais de
50% da quitosana foi retirada na etapa de
filtrac&o.

Tabela 1. Massa de quitosana recoberta nas

esferas.
Técnica de Massa

. Plastificante  recoberta
Recobrimento -

(mgth/ gesf)
Dip coating —~ 2,18 0,23
Casting = 4,49 +0,47°
Casting Glicerol 4,57 +0,36"
Casting Sorbitol 5,11 +0,42°

*meédia + erro padrdo (n=3). Letras iguais indicam

que nao ha diferenca significativa (p>0.05); letras

diferentes indicam que ha diferenca significativa
(p<0.05).

Em relacdo a adicdo de plastificante,
este ndo teve influéncia sobre a massa de
quitosana recoberta ao nivel de significancia
de 95% (p>0,05).

Com isto, a técnica casting pode ser
utilizada para o recobrimento de esferas de
vidro, a qual teve um rendimento duas vezes
maior que a técnica tradicional de
recobrimento dip coating. Em relagdo a
adicdo do plastificante, tanto o glicerol
guanto o sorbitol podem ser utilizados.

3.2 Caracterizagdo do recobrimento

As esferas de vidro recobertas por
quitosana foram submetidas & observacgao no
microscopico eletrénico de varredura (MEV)
a fim analisar a sua superficie [13] como
mostra Fig. 1.
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Figura 1. MEV das esferas recobertas por
quitosana através da técnica casting.

De acordo com o observado na Fig. 1, as
esferas recobertas por quitosana atraves da
técnica casting apresentaram uma superficie
homogénea, sem presenca de poros. Estes
resultados corroboram aos encontrados em
estudos anteriores com esferas recobertas
por quitosana através da técnica dip coating
Ref. [11].

4. CONSIDERACOES FINAIS

As esferas de vidro foram recobertas por
quitosana através de diferentes técnicas. A
condicdo mais adequada de recobrimento foi
utilizando a técnica casting. Nesta condicao,
a massa de quitosana recoberta teve uma
média de 4,5 mg de quitosana por grama de
esfera, sendo o percentual de recobrimento
de 89%. O plastificante a ser adicionado na
solucdo de recobrimento pode ser tanto o
glicerol, quanto o sorbitol.

A técnica casting, usualmente aplicada
para obtencdo de filmes mostrou-se viavel
para aplicacdo de recobrimento em esferas
de vidro, aumentando em torno de 50% a
massa aderida nas esferas quando comparada
com a técnica dip coating.
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