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Resumo

Neste estudo foi realizada a incorporagéo de carbonato de calcio (CaCOs3)
em matriz de quitosana para producdo de membranas como proposta de um
biomaterial com possivel aplicacdo em tratamento de tecido 6sseo. O processo
de incorporagédo foi avaliado utilizando-se Microscopia Eletronica de Varredura
(MEV) e Energia Dispersiva de Raios- X (EDX) e Fluorescéncia de Raios- X
(FRX). As imagens de MEV mostraram a presenca de CaCOsz sobre a
superficie da matriz polimérica, as particulas apresentaram formatos esfericos,
cubicos e lamelares. Através da analise de EDX foi observada a presenca de
calcio evidenciando assim a incorporagdo proposta, confimadas por meio da
analise de FRX que mostrou a presenca de calcio para todas as membranas.
Palavras chave: Quitosana, carbonato de célcio, membrana de
quitosana/CaCOs.
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INTRODUCAO

A quitosana € um biopolimero de uso expressivo, € de fonte renovavel,
biodegradavel, dispde de aplicagbes tecnologicas e biomédicas, onde tem
contribuido para producdo de biomateriais especializados que promovam
atividades biolégicas com fins especificos (LARANJEIRA et al.; 2009; DALLAN,
2005).

Esse biomaterial é bastante conhecido e consolidado quanto ao uso nas
areas meédica e farmacéutica principalmente na obtencdo de cosmeéticos, e
peles artificiais para tratar queimaduras. O uso da quitosana na forma de
membranas cresce constantemente, pois sdo capazes de deter hemorragias e
prevenir infeccbes, porém o conhecimento acerca desse tipo de material €
ainda considerado pouco em relacdo a biocompatibilidade apresentada pela
quitosana (BRITO et al., 2009).

A aplicacdo de quitosana na producdo de membranas para uso como
curativo mostra-se como uma proposta promissora, tendo como principio
biolégico basico a seletividade celular impedindo a acdo de células
indesejaveis e auxiliando a proliferacdo das células de interesse (BRITO et al.,
2009; BORGOGNONI et al., 2006; SILVA et al., 2006; RODAS, 2004).

Dependendo da finalidade curativa, regeneracao epitelial ou éssea, sugere-
se gue essas membranas apresentem suas superficies diferenciadas. Para
membranas utilizadas na regeneracdo 6ssea a melhor proposta de
diferenciacdo das superficies tem sido o desenvolvimento dos biomateriais
ceramicos/polimeros, feita por meio de misturas diretas das substancias
(FILHO, 2006).

A mistura de quitosana com carbonato de calcio (CaCOs3) obtido a partir de
casca de ovo, surge como uma proposta de substrato a ser utilizados para
produzir biomateriais destinados a regeneracdo 0ssea, devido a semelhanca
fisico-quimica do CaCOs com o tecido 6sseo. O CaCOs obtido de casca de ovo
€ considerado vantajoso, por ser biocompativel e biodegradacao (YUAN et al.,
2015; VALE et al., 2014; SARCINELLI et al., 2007).
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Neste trabalho foram preparadas membranas de quitosana incorporadas
com CaCOs obtido de cascas de ovos de galinha caipira (Gallus gallus
domesticus), como proposta de um novo biomaterial curativo para possivel

aplicacdo em regeneracao tecidual 0ssea.
MATERIAIS E METODOS

CaCOs
O carbonato de célcio CaCOs, utilizado foi obtido a partir da casca de
ovo de galinha caipira Gallus gallus domesticus.

As cascas foram lavadas em agua corrente para remocéao de sugidades e
depois secas em estufa por 24h a 100°C. As cascas foram moidas em moinho
de bolas duas vezes totalizando 3h30min. O pé foi passado em peneira
granulométrica de 200 mesh, e tratado em solucdo de acido acético por 72h. O
sedimentado de CaCOs obtido foi filtrado para retirada do &cido, e lavado com
adgua destilada para retirar o excedente de acido acético. O CaCOs foi seco
por 24h a 110 °C em estufa.

Preparo das membranas de quitosana incorporadas com CaCQOs

A quitosana em po6 foi dissolvida em solucdo de acido acético (1% m/v),
sob agitacdo constante por 24h. A solucdo foi filtrada por duas vezes para
remocao de impurezas. A primeira em filtro com tela de nylon e a segunda em
filtro Millipore® (45um). As dispersGes foram preparadas segundo a
metodologia de (Oliveira, 2012) modificada, foram separados 300mL da
solucéo de quitosana, dividida em trés porcdes de 100mL para cada disperséo
de CaCOs 1, 5 e 10%, cada porcao foi submetida a agitacdo continua por 2h,
apos esse periodo as solu¢cBes foram vertidas em placas de petri utilizando
30mL para cada placa. As placas foram levadas a estufa por 24h em
temperatura de 50°C. ApOs esse periodo as membranas formadas foram
neutralizadas com NaOH a 5%, lavadas com agua destilada e acomodadas

para secagem a temperatura ambiente por 24h.
MEV e EDX

A caracterizagdo por MEV das membranas incorporadas na matriz de

quitosana foram realizadas utilizando-se um microscopio modelo SUPERSCAN
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SSX-550 da marca Shimadzu. As amostras foram recobertas com ouro em
metalizador, modelo SC-701 da Sanyu Electron. O equipamento foi operado
em 15 kV, utilizando-se um filamento de tungsténio. A avaliacdo da composicéo
quimica utilizando Espectroscopia por Energia Dispersiva de Raios- X (EDS),
para todas as membranas foram realizadas segundo os seguintes parametros:

corrente de 15.0 Kv, probe 4.0 e WD 17, sob uma magnificagdo de 2000 vezes.

FRX

As membranas foram adaptadas ao porta amostra para realizacdo das
andlises, realizadas em equipamento Epsilon3- XL PANalytical, utilizando um
tubo de rédio e filtro de prata, voltagem de 50 Kv e corrente de 30pA em

ambiente de ar atmosférico e gas hélio, o modo usado foi 0 omnian.
RESULTADOS E DISCUSSAO

As membranas de quitosana incorporadas com 1; 5 e 10% de CaCOs,
(Figuras 1, 2 e 3), apresentaram uma grande distribuicdo de carbonato de
calcio estes apresentaram diferentes formas e tamanhos, formando
aglomerados de CaCOs sobre a superficie das membranas. Esses
aglomerados foram mais representativos para as membranas nas
incorporacbes de 10% e 5%, as incorporagcbes com 1% apresentaram

aglomerados discretos.
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Fig.1. MEV da membrana incorporada com 1% de CaCOs.

]

AccY Probe Mag
200 kY 4.0 % 3000

Fig.2. MEV da membrana incorporada com 5% de CaCOes.
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Fig.3. MEV da membrana incorporada com 10% de CaCOs.

A imagem das membranas incorporadas com 5 e 10% de CaCOs,
mostra a precipitagdo do CaCOs, sobre a matriz de quitosana. Assim como
coexisténcia de formas esféricas e lamelares para o carbonato de calcio. A
presenca de carbonato sob trés formas de particulas: esférica, cubica e
lamelar, mostram a presenca de duas fases distintas de CaCOs. As particulas
esféricas sdo geralmente caracteristicas de CaCOs, na forma aragonita
enquanto as particulas cubicas e lamelares séo calcita (HADIKO, 2015).

Em todas as membranas houve deposicéo de carbonato de célcio, sobre
sua superficie, tendo sido realizada a analise da composi¢édo quimica por meio
de EDX, os espectros obtidos mostraram expressivos teores de calcio para
todas as dispersdes, sendo as maiores concentracbes para membranas com

dispersdes de 10% e 5% respectivamente (figuras 4, 5 e 6).

3714



22° CBECiMat - Congresso Brasileiro de Engenharia e Ciénciados Materiais
06 a 10 de Novembro de 2016, Natal, RN, Brasil

— [HewSdnplel]

[HetrSanplel] |

Fig.5. EDX da membrana incorporada com 5% de CaCOs.
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Fig.6. EDX da membrana incorporada com 10% de CaCOs.

A anadlise por FRX mostrou a presenca de CaCOs, em todas as

membranas, os valores podem ser observados na Tabelal.

Tab.1. Teor de calcio, obtido por FRX para as membranas com diferentes

incorporacdes de CaCOs.

Amostras Teor de Calcio
1% de CaCOs 285 ppm
5% de CaCOs 0,1%
10% de CaCOs3 0,3%
CONCLUSOES

Através das técnicas de caracterizacdo MEV, EDX e FRX, foi possivel
constatar a incorporacédo do carbonato de calcio nas membranas de quitosana.
As membranas de 5% e 10% apresentaram maior incorporacdo do carbonato
de célcio. Além disso, foram encontradas duas fases distintas do carbonato de
calcio incorporados na membrana, a fase aragonita e a fase calcita, com

predominéancia esta ultima.
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