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Resumo

A quitosana é um polimero artificial obtido a partir de fontes de quitina. Esse material
permite produzir filmes finos com propriedades biodegradaveis e antibacterianas.
Suas principais aplicagbes sdo para embalagens e area médica. Entretanto suas
baixas propriedades mecanicas ainda limitam sua utilizac&do, por isso ha diversos
estudos sobre a influéncia de aditivos nas propriedades mecanicas. O trabalho
consistiu na producao de filmes de quitosana com e sem a adicao de fibras de
celulose para verificar a influéncia nas propriedades mecanicas. Foram produzidas
solugdes de 1,5% m/v de quitosana dissolvidos em acido acético 1% v/v, com
posterior adicdo de glicerol e 10% de fibra de sisal a 0,5mm com relagdo a massa de
quitosana. As solugdes foram secas em estufa para produzir os filmes. Foram feitos
ensaios de tragdo em decaplicata seguindo a norma ASTM D882-18. Os valores de
resisténcia a tragdo e alongamento na ruptura passaram por uma analise estatistica
utilizando o software Jamovi versdo 2.2.5. Observou-se que com a adicdo de fibra
ocorre um aumento significativo da resisténcia a tracao de 2.69 + 0.53 para 6.06 *
0.95 MPa, entretanto também causa uma diminuigdo no alongamento de
29.8(28,6;30,8) para 14.1(12,9;14,4)%.

Palavras-chave: Quitosana; Polimero; Fibras naturais; Biodegradavel.

MECHANICAL PROPERTIES OF CHITOSAN FILMS REINFORCED WITH
CELLULOSE FIBER

Abstract
Chitosan is an artificial polymer obtained from chitin. This material allows to produce
thin films with biodegradable and antibacterial properties. Its main applications are for
packaging and the medical field. However, its low mechanical properties still limit its
use, so there are several studies on the influence of additives on mechanical
properties. The work consisted in the production of chitosan films with and without
the addition of cellulose fibers to verify the influence on mechanical properties.
Solutions of 1.5% w/v of chitosan dissolved in 1% v/v acetic acid were produced, with
subsequent addition of glycerol and 10% of sisal fiber at 0.5mm in proportion to the
mass of chitosan. The solutions were oven dried to produce the films. Tensile tests
were realized in decaplicate following the ASTM D882-18 standard. The values of
tensile strength and elongation at break went through a statistical analysis using the
software Jamovi version 2.2.5. It was observed that the addition of fiber caused a
significant increase in tensile strength from 2.69 £ 0.53 to 6.06 £ 0.95 MPa, but also
causes a decrease in elongation from 29.8(28,6;30,8) to 14.1(12,9;14,4)%.
Keywords: Chitosan; Polymer; Natural fiber; Biodegradable.
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1 INTRODUCAO

A quitosana € um polimero produzido a partir da desacetilacdo da quitina, obtida
principalmente a partir de cascas de crustaceos [1]. Em razdo das suas
propriedades biocompativeis, biodegradaveis, antibacterianas e a facilidade em
formar filmes finos [2] vem sendo estudada para diversos usos como
embalagem de alimentos e como biomaterial para aplicagées médicas [2,3].

As fibras naturais podem ser utilizadas como reforgo mecénico, além de manter as
propriedades biodegradaveis do material. Para incorporagao de fibras de celulose é
necessario o processo de mercerizagcado, onde através de um tratamento alcalino se
remove lignina, hemicelulose e outras impurezas na superficie da fibra que dificultam
a interagdo com a matriz polimérica [4]. Também é comum a adi¢ao de glicerol, que
€ o plastificante mais utilizado para produzir filmes finos de quitosana [1]. A adicéo
de plastificantes em biopolimeros € essencial para evitar que o filme que se torne
quebradigo apds a secagem [5].

O tamanho da fibra e a fragdo adicionada também pode influenciar nas propriedades
do compdsito. Em geral os polimeros reforgados com fibras possuem uma proporgéao
ideal onde se obtém o maior valor de resisténcia [6]. O trabalho obteve as fibras de
celulose a partir de sisal, um material comumente utilizado em reforco de polimeros
devido aos altos valores de tensao de ruptura. Estudos com polipropileno reforgados
com fibras de sisal mostraram que o tamanho ideal se encontra em torno de 2mm
[7]. Foram realizados testes com diferentes proporgdes e tamanhos de fibra, e se
convencionou a utilizar 10% de fibra a 0,5mm, que permitia obter filmes finos sem
atrapalhar a continuidade do filme.

Desse modo o trabalho buscou produzir filmes finos de quitosana com e sem o
reforco com fibra, por meio de ensaio de tragcao obter os dados de tensao de ruptura
e alongamento na ruptura, e através de analise estatistica verificar quais as
alteragdes significativas nas propriedades mecéanicas.

2 DESENVOLVIMENTO
2.1 Materiais e Métodos

As fibras de sisal foram mercerizadas seguindo a metodologia de Rokbi et al, 2011
(8). As fibras ficaram imersas em solugao de NaOH a 5% durante 24h a 25°C. Em
seguida passaram por lavagens sucessivas em agua destilada até a neutralizagao.
Depois as fibras foram levadas a estufa a 60 °C por 24h, e trituradas num moinho de
facas com malha de 0,5mm.

Os filmes foram preparados seguindo a metodologia de Vale, 2017 (9). Foi
adicionado quitosana em pd na proporgao de 1,5% massa/volume numa solugédo de
acido acético a 1% volume/volume. Em seguida passou por agitagdo magnética,
depois foi adicionada a glicerina como agente plastificante e a solugdo passou por
outro periodo de agitacdo. A figura 1 mostra o processo de producgéo dos filmes, na
etapa da adigao da glicerina.



Figura 1. Adicao da glicerina a solugéo de quitoan em agitacéo

Para os filmes com adi¢cdo de fibra utilizou-se a metodologia de Soares, 2016 (10).
Foi adicionado 10% de massa de fibra em relagédo a massa de quitosana e a solugéo
passou por mistura no agitador mecanico.

As solugdes foram dispostas em placas de petri de 90x15mm e levadas a estufa por
48h a 35°C. Ao final os filmes eram removidos e armazenados em recipientes
vedados.

Os ensaios mecanicos foram realizados seguindo a norma ASTM D882-18 de
ensaios mecanicos em filmes plasticos finos [11]. Os ensaios de tragdo foram
realizados num aparelho de tracdo EMIC DL-300 utilizando avanco de 12,5mm/min.
Os ensaios foram feitos em decaplicata (10 amostras para cada grupo) para os
filmes de quitosana com e sem a adigédo da fibra. Foram mensurados os valores de
tensao de ruptura em MPa e o alongamento na ruptura em porcentagem seguindo a
norma ASTM D882-18.

2.2 Resultados e Discussao
Os dados de resisténcia a tracao estao representados em média e desvio padrao
amostral. Ja os dados de alongamento na ruptura como nao sao parametricos estéo

representados em mediana e primeiro e terceiro quartil, A Tabela 1 mostra os
resultados para cada grupo:

Tabela 1. Resultados dos valores obtidos no ensaio de tragéo



Grupos Resisténcia Alongamento

a Tragao na Ruptura
(MPa) (%)
Quitosana 2.69 +0.53 29.8(28,6;30,8)
sem fibra
Quitosana 6.06 +0.95 14.1(12,9;14,4)
com fibra

Foi aplicada uma analise estatistica para confirmar se houve diferenga entre os
valores de resisténcia a tragao e alongamento na ruptura entre os grupos com e sem
a adigcao da fibra.

Primeiramente aplicou-se o teste de normalidade de Shapiro-Wilk, ideal para grupos
com menos de 30 amostras (11), para saber qual o teste de comparagao entre
amostras independentes seria aplicado. Quando os grupos fossem normais, era
aplicado o teste paramétrico de t de student, e quando pelo menos um deles fosse
nao normal era aplicado o teste ndo paramétrico de Mann-Whitney. Esses dois
testes verificam o quanto os resultados dos grupos sdo semelhantes. As analises
utilizaram o software Jamovi versao 2.2.5.

Tanto para a tensdo de ruptura quanto para o alongamento houve diferenca
significativa entre os valores dos grupos (p<0,001 em ambos), o que indica que as
propriedades se alteraram com a adi¢ao da fibra. Os graficos de box plot (Figura 2 e
3) abaixo permitem visualizar melhor os resultados:
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Figura 2. Box plot com para os dados de resisténcia a tragdo.
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Figura 3. Box plot com para os dados de alongamento na ruptura.

Ha um aumento da tensdo de ruptura com a adicdo da fibra, propriedade que
contribui para resisténcia do filme, embora ao mesmo tempo se diminuiu o
alongamento na ruptura, visto que as fibras de celulose ndo possuem tanta
elasticidade quanto o filme plastico.

Os resultados obtidos coincidem com outros trabalhos semelhantes. No trabalho de
Azeredo, et al, 2010 (5) foram produzidos filmes de quitosana com glicerol como
plastificante e adicdo de até 20% de nanofibras de celulose. Com o aumento da
proporcdo de nanofibras se aumentava a tensdo de ruptura e o moddulo de
elasticidade, mas se diminuia o alongamento na ruptura.

No trabalho de Khan, et al, 2012 (12) foram testados filmes de quitosana com adi¢ao
de 0 a 10% de nanocristais de celulose. A tensdo de ruptura aumenta e o
alongamento diminui até a propor¢ao de 5%, e a partir desse ponto os valores se
estabilizam.

A revisdo de Kargarzadeh, et al, 2018 (13) também reforca que diversos estudos
enfatizam os efeitos da adicdo de nanocelulose em filmes de quitosana ao mesmo
tempo que preservam as propriedades antibacterianas.

Os valores de tensdo de ruptura para o filme foram baixos devido a pequena
quantidade de quitosana utilizada. Os valores foram semelhantes ao trabalho de
Vale, 2017 (9) que também utilizou quantidades proximas de 1,5% m/v. Os baixos
valores sao ideais para produzir um filme com baixo custo, pouca opacidade e
pequena espessura.

3 CONCLUSAO

Com os dados de tracdo e as analises estatisticas € possivel verificar que com a
adicao de 10% de fibra de celulose ao filme de quitosana houve um aumento
significativo na resisténcia a tragdo ao mesmo tempo que houve uma diminuigdo no
alongamento na ruptura, ou seja, na elasticidade do filme.
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