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RESUMO

A quitosana ¢ um biopolimero obtido do exoesqueleto de crusticeos, comumente usado na fabrica¢do de biofilmes biodegradaveis para
aplicacdo na prote¢do de alimentos. Neste estudo, desenvolveram-se filmes fotossensiveis de quitosana incorporados com curcumina,
substancia capaz de gerar espécies reativas de oxigénio (EROs) sob luz visivel, promovendo a fotoinativagdo de microrganismos. Os filmes
foram irradiados com LED azul (460 nm, 15 min, 5,40 J-cm?) para avaliar alteracdes fisico-quimicas. A quitosana foi caracterizada por titulagdo
potenciométrica, RMN e FTIR. Os filmes foram obtidos por casting e analisados quanto a espessura, homogencidade, auséncia de defeitos,
manuseabilidade, umidade, degradacdo em agua e solo, além de DRX, que indicou altera¢des no padrdo semicristalino com a adi¢do da
curcumina. Os resultados demonstram boa estabilidade estrutural e propriedades adequadas para uso como revestimento antimicrobiano em

frutas.
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Introducao

Filmes comestiveis a base de biopolimeros vém ganhando destaque
como alternativas sustentaveis para a conservagdo de alimentos,
atuando como Dbarreiras fisicas contra agentes externos e
contribuindo para a seguranca e a extensao da vida til dos produtos.
A quitosana, obtida a partir do exoesqueleto de crustaceos, apresenta
propriedades como biodegradabilidade, biocompatibilidade e
atividade antimicrobiana, tornando-se um dos materiais mais
promissores na formulacao de filmes funcionais.

A incorporagao de fotossensibilizadores naturais, como a curcumina,
permite a obtengao de filmes fotossensiveis com potencial aplicagdo
na inativagdo fotodindmica de microrganismos, por meio da geragéo
de espécies reativas de oxigénio (EROs) sob luz visivel. No entanto,
a adigdo desses compostos pode alterar significativamente as
propriedades estruturais e fisico-quimicas da matriz polimérica,
sendo fundamental a realizagdo de analises detalhadas.

Neste contexto, o presente estudo teve como objetivo desenvolver
filmes fotossensiveis de quitosana com curcumina e avaliar suas
caracteristicas fisico-quimicas e estruturais, incluindo analises de
espessura, umidade, degradagdo, difracdo de raios X e efeito da
irradiacdo com LED azul.

Experimental
Caracterizagdo da quitosana e determinacio do grau de
desacetilagcdo
O grau de desacetilagdo (GD), parametro que indica a proporg¢do de
unidades desacetiladas na estrutura da quitosana e influencia
diretamente suas propriedades fisico-quimicas, foi determinado por

titulagdo potenciométrica e Ressonincia Magnética Nuclear (RMN).
A amostra também foi caracterizada por Espectroscopia no
Infravermelho com Transformada de Fourier (FTIR).

Obtencdo e caracterizagdo dos filmes

Os filmes comestiveis foram obtidos a partir de uma solugdo de
quitosana (1 g-L™") em acido acético (1% v/v), vertida em placas de
Petri e submetida a secagem em estufa até a completa evaporagdo do
solvente. Proporgdes variadas de curcumina foram incorporadas a
solu¢do filmogénica com o objetivo de produzir amostras com
diferentes concentragdes do fotossensibilizador.

Apds a secagem, os filmes foram cuidadosamente removidos e
submetidos a fotoativagdo com luz LED azul (460 nm) por 15
minutos, com irradidncia de 4,90 mW-cm2, totalizando uma dose de
5,40 J-cm™.

A avaliacdo subjetiva considerou os seguintes critérios: auséncia de
rupturas ou fraturas, homogeneidade, auséncia de bolhas e facilidade
de manuseio, sendo cada pardmetro classificado como 6timo, regular
ou satisfatorio.

As amostras foram ainda caracterizadas por Espectroscopia no
Infravermelho com Transformada de Fourier (FTIR) e Difragdo de
Raios X (DRX). Adicionalmente, foram analisadas quanto a
espessura, degradacdo em solo e permeabilidade ao vapor de agua
(PVA), visando avaliar suas propriedades fisicas e ambientais. Os
resultados foram submetidos a analise estatistica utilizando ANOVA
e teste de comparagdo de médias de Tukey ao nivel de 5% de
significancia.
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Resultados e Discussao

Caracterizagdo da quitosana

O grau de desacetilacdo (GD) da quitosana foi determinado por
titulagdo potenciométrica e Ressonancia Magnética Nuclear (RMN),
resultando em valores de 95,3% e 98,5%, respectivamente. Os
espectros obtidos por FTIR também confirmaram a composi¢do
quimica caracteristica da quitosana, evidenciando os grupos
funcionais tipicos do polimero. O alto grau de desacetilagdo
observado indica que a quitosana possui propriedades adequadas
para aplicagdo de filmes comestiveis, uma vez que as unidades
desacetiladas sdo reconhecidamente eficientes na redugdo do
crescimento microbiano.

Caracterizagdo dos filmes

Os dados de espessura, degradagdo em solo e permeabilidade ao
vapor de agua (PVA) estdo disponiveis na Tabela 1. Foram obtidos
filmes de quitosana (QTS) e quitosana com propor¢des variaveis de
curcumina (2,5 — 20 uM).

E possivel notar que a presenca da curcumina tende a reduzir a
espessura dos filmes, que sdo estatisticamente diferentes do filme
QTS. Em relagdo a degradagdo em solo, a adi¢do de curcumina em
baixa concentragdo (2,5 uM) diminuiu a taxa de degradagdo, mas, a
medida que a concentragdo aumentou, o comportamento dos filmes
tornou-se estatisticamente semelhante ao controle (QTS). Além
disso, a PVA ¢ aumentada pela presenca da curcumina em baixas
concentragdes. Isso indica que concentra¢des baixas a intermediarias
de curcumina podem comprometer a barreira dos filmes a passagem
de vapor de agua, provavelmente devido a alteragdo da rede
polimérica da quitosana. J& em concentragdes elevadas de curcumina
(20 pM), hé uma possivel reorganizacdo da matriz que restaura
parcialmente a barreira, aproximando-se ao valor do controle. Para
investigar essa hipotese, estudos de difragdo de raio-x foram
realizados para os filmes QTS e Q.Cur20uM.

Tabela 1. Dados de caracterizacdo dos filmes.

~ PVA

Espessura Degradacio 2

Amostras (mm) em solo (g.pm/m*.
dia.mmHg)

QTS 0,194 + 0,05° 153+2,1° 16,1 +£0,2°
Q.Cur2,5uM | 0,123 +0,02¢ 6,1 +0,7° 30,6 + 6,7°
Q.Cur5uM | 0,168 +0,15° 8,8 +£2,2% 34,5+ 6,4°
Q.CurlOuM | 0,165=£0,09° | 11,5+1,1® 30,6 +7,5°
Q.Cur20uM | 0,140 £ 0,04¢ 18,8 £4,9° 24,5 + 6,3?

Diferentes letras dentro nas colunas indicam diferenga significativa a P <0,05

A Figura 1 exibe os padrdes de difracdo de raio-x para os filmes de
quitosana e quitosana com curcumina. A amostra de quitosana
apresenta padrdes de difracdo amplos e pouco definidos, tipicos de
materiais semicristalinos. A quitosana geralmente exibe um pico
caracteristico por volta de 20 = 20°, associado a sua estrutura
semicristalina. A amostra contendo curcumina apresenta um
aumento na intensidade dos picos difusos, especialmente entre 10° e
25°, além de um ligeiro deslocamento e ampliacdo da largura dos
picos.
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Nao ha picos definidos adicionais que possam ser atribuidos a
curcumina cristalina pura, o que indica que a curcumina esta bem
dispersa na matriz polimérica ou em forma amorfa, sem separagdo de
fases detectavel por DRX.

A adicdo de curcumina ao filme de quitosana altera sua estrutura
semicristalina, promovendo uma estrutura mais amorfa e sugerindo
boa incorporagdo do composto bioativo na matriz. Essa modificagdo
pode influenciar positivamente propriedades como flexibilidade,
transparéncia e PVA, além de estar relacionada a atividade funcional
antimicrobiana dos filmes.
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Figura 1. Padrdes de difracdo de raio-x (DRX) para filmes de
quitosana e quitosana com curcumina.

Conclusoes

Os resultados demonstram que a quitosana utilizada apresentou alto
grau de desacetilagdo, confirmado por titulagdo potenciométrica,
RMN e FTIR. A incorporagdo da curcumina nos filmes resultou em
alteragdes em suas propriedades fisico-quimicas, como a tendéncia
de reducdo da espessura dos filmes com o aumento da concentragao
de curcumina, além de um aumento na permeabilidade ao vapor de
agua, indicando modificacdo na compactacdo da matriz polimérica.

A analise por difragdo de raios-x revelou que a adi¢do de curcumina
promove uma estrutura mais amorfa ao filme, sem a presenca de
cristais livres do composto, sugerindo sua boa dispersio e
incorporacdo na matriz de quitosana. Essas alteracdes estruturais e
funcionais sdo promissoras para aplicacdes em sistemas de
revestimentos comestiveis, especialmente em contextos que
demandem propriedades antimicrobianas. Portanto, os filmes
desenvolvidos apresentam potencial para aplicacdo como barreiras
biodegradaveis e bioativas na conservagao de alimentos.
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