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RESUMO

O acido ascorbico tem grande importancia para a industria cosmética na prevengao do envelhecimento
cutdneo e no tratamento de manchas causadas pelo acumulo de melanina. Com o aumento do interesse
publico pelos cuidados com a pele, o acido ascorbico, conhecido como vitamina C, tornou-se um dos ativos
mais utilizados no ramo, porém um problema que impede ampliar sua utilizagdo € a sua instabilidade
fisico-quimica. Como solugao para este problema, o objetivo do trabalho foi desenvolver capsulas de acido
ascorbico envolto de um polimero natural, buscando sintetizar uma forma estabilizada do acido ascérbico
através da técnica de encapsulagdo a base de polimeros naturais. As capsulas foram sintetizadas em
escala laboratorial pelo método de coacervagao simples utilizando a quitosana e o alginato de sédio como
agentes encapsulantes. Deste modo, as capsulas de alginato de sédio apresentaram resultados mais
satisfatorios para atingir os objetivos deste projeto de pesquisa.
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1 INTRODUGAO

O legado da pandemia de COVID-19 sob os habitos de consumo de produtos de
beleza estimulou a preocupacdo com os cuidados da pele, resultando em uma expansao
do publico consumidor, sendo refletida em um aumento de 66% na busca pelo tépico no
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Como um importante agente antioxidante e eliminador de radicais livres, o uso do
acido ascorbico, também conhecido como vitamina C, pode ajudar na melhora da
qualidade da pele, estimulando a formacao de colageno e a decomposi¢cdo da melanina
na mesma. Contudo, a utilizacdo da vitamina C torna-se limitada devido a sua
instabilidade fisico-quimica, tal como ao ar, luz, umidade e temperatura (WANG et al.,
2011).

O calor, a exposicdo ao ar e 0 meio alcalino aceleram a oxidacédo desta vitamina,
principalmente quando estd em contato com o cobre, ferro ou enzimas oxidativas,
tornando-se ineficiente em um curto espaco de tempo (GUILLAND; LEQUEU, 1995, p.
375). Para minimizar a problematica da oxidagdo pode-se utilizar métodos de
encapsulacéo.

A encapsulagdo é um processo que surgiu a muitas décadas, mas ainda apresenta
grande aplicacdo nas areas farmacéuticas, alimentar, cosmética e dos agroquimicos
(SUAVE et al.,2006). Compreende um conjunto de diversas técnicas que permitem
proteger um ativo controlando sua liberagdo em uma velocidade especifica por um
determinado periodo de tempo. Neste processo, um bioativo € incorporado em um
sistema de revestimento com um didmetro que pode variar entre 1 a 1000um (OBEIDAT,
2009).

Por serem considerados 6timos agente encapsulante, a quitosana e o alginato sao
polimeros naturais e abundantes na natureza, e se mostram como um potencial material
encapsulante do acido ascorbico por conta de suas caracteristicas biologicas e
fisico-quimicas, tais como: biocompatibilidade, biodegradabilidade, distintas atividades
bioldgicas e suas propriedades de formacgao de fibras e filmes.

Segundo Vila Jato (1999), os diversos métodos de encapsulagdo superam as
centenas, sendo separados em quimicos, fisicos e fisico-quimicos. Dentre esses, o
método fisico-quimico de coacervagao simples se mostra mais adequado para a
realizagcao da microencapsulagao por ser um metodo relativamente simples.

Tendo em vista todas as questbes apresentadas, neste projeto busca-se
desenvolver uma forma estabilizada do acido ascorbico através da técnica de
encapsulamento por coacervagdo simples a base da quitosana e alginato para fins
cosmeéticos e uso topico.

Durante o transcorrer deste projeto de pesquisa, evidencia-se o estudo da da

compatibilidade e reagcdo quimica entre o acido ascorbico, a quitosana e o alginato, a
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encapsulacdo do material ativo e analise das caracteristicas fisico-quimicas das capsulas

sintetizadas.
2 REFERENCIAL TEORICO

A vitamina C ou &acido ascoérbico provém da ingestdo de varios nutrientes,
principalmente de frutas citricas, morangos, vegetais verdes, tomates e batatas. E uma
vitamina hidrossoluvel e termolabil, na qual os seres humanos sao incapazes de
sintetiza-la. Isto ocorre devido a deficiéncia geneticamente determinada que faz com que
nao haja conversao da glicose em acido ascorbico via gulonolactona oxidase, pois
carecem dessa enzima que catalisa a L-gulonolactona em acido L-ascérbico
(MANELA-AZULAY et al., 2003; MANNMACHER, L., 2006).

Como afirma Manela-Azulay et al. (2003), “a vitamina C encontra-se na natureza
sob duas formas: reduzida ou oxidada (acido deidroascérbico); ambas s&o igualmente
ativas, porém a forma oxidada esta muito menos difundida nas substancias naturais.” Ela
pode exercer efeitos importantes no antienvelhecimento, corrigindo perdas estruturais e
funcionais da pele, pois ela esta relacionada a regeneracéo da epiderme, tendo um efeito
fotoprotetor na pele (BARROS; BOCK, 2012).

Sob o ponto de vista da cosmetologia, o uso do acido ascorbico apresenta diversas
finalidades de tratamento, principalmente o combate ao envelhecimento cutaneo e
tornou-se um dos grandes alvos da industria cosmética devido as suas aplicagdes e
resultados satisfatorios contra o envelhecimento epidérmico (VIDAL; FREITAS, 2015).

A aplicagao topica de acido ascoérbico restaura a estrutura anatdbmica da jungao
dermoepidérmica na pele jovem, além de aumentar o numero de anéis capilares nutritivos
na derme papilar, na pele envelhecida de mulheres pdés menopausa (SANDOVAL,
CAIXETA; RIBEIRO, 2015).

E constantemente estudada pelo seu grande potencial antioxidante, auxiliando
principalmente no retardamento do envelhecimento extrinseco. E por ser composta por
um material branco, cristalino, inodoro, estavel na forma seca e soluvel em agua,
caracteristicas que faz com que combata os radicais livres que se encontram no meio
aquoso e auxilie na protecao dos antioxidantes (PEREIRA; VIDAL; CONSTANT, 2009, p.
231-247). O acido ascorbico doa dois elétrons, tornando-se oxidado, o que faz diminuir o

processo de peroxidagao lipidica, ou seja, fazer com que se constitua uma reagdo em



4

cadeia dos acidos polinsaturados das membranas celulares, gerando radicais livres que
alteram a permeabilidade, fluidez e integridade das mesmas.

Segundo Maia (2001 apud Krambeck 2009), os radicais livres sdo compostos
altamente reativos e instaveis, por conter um numero impar de elétrons na sua 6rbita mais

externa, que sdo gerados a partir da exposig¢ao a radiagao solar, fumo e poluig¢ao.

A medida que a pele envelhece, a derme torna-se fina, e seu contetido de colageno
diminui. Essas alteragdes sao aceleradas pela exposigdo aos raios UV, de forma
cronica. A radiacdo UV gera a formacgao de radicais livres. Por sua acdo na
biossintese de colageno e por seu efeito redutor de radicais livres, a possibilidade
de liberar doses farmacoldgicas de acido L-ascorbico via percutanea apresenta-se
como uma interessante e importante terapéutica (MANELA-AZULAY et al., 2003).

A vitamina C em solugao aquosa sofre oxidagao e é degradada reversivelmente em
acido deidro-L-ascorbico. Este acido formado pode ser oxidado irreversivelmente para
acido 2,3-dicetoguldénico que perde sua a atividade. O acido 2,3-dicetogulénico pode ser
quebrado em acido oxalico e L-trednico, obtendo uma coloragdo castanha Fox (1998,
apud Krambeck, 2009).

2.1 ENCAPSULACAO E METODOS DE ENCAPSULAMENTO

O conceito de encapsulagdo surgiu da idealizagdo do modelo celular onde um
material interno, determinado nucleo, é recoberto por um material de cobertura. O nucleo
pode ser uma particula sélida ou uma gota de um liquido, dispersdao ou emulsdo. Essa
membrana se desfaz sob estimulo especifico, liberando a substancia de forma controlada
(CHAN; LIM; HENG, 2000; JYOTHI et.al., 2010 apud PASQUALIM, 2015).

A tecnologia da microencapsulagdo pode ser usada para protecdo de
fotossensibilidade e oxidagdo, diminuicdo da degradacdo, aumento de estabilidade,
reducao das propriedades de volatilidade e inflamabilidade, entre outras. Na mesma linha,
Bansode et al. (2010) afirma que as microparticulas podem ser usadas em compostos
bioactivos como farmacos, aromatizantes, 6leos essenciais, nutrientes e pesticidas.

Segundo Vyas e Khar (2006), as microparticulas sao do tamanho variavel de 1 a
1000 pym, podendo ser divididas entre microesferas e microcapsulas dependendo de sua
estrutura. As microesferas (Figura 1) sdo particulas compactas do tipo matricial no qual a
substancia ativa é adsorvida no estado solido ou moléculas a superficie da particula.
Segundo BOURY et al. (2006, apud Matté et al., 2013), as microesferas tém como

principal matéria prima polimeros biodegradaveis e biocompativeis. Ja as microcapsulas
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(Figura 1) sdo um sistema de reservatério, onde um nucleo contendo o agente ativo é

recoberto por uma camada de espessura variavel do material encapsulante.

Figura 1 - Representagao da estrutura das microparticulas

Microesfera Microcapsula

® Substancia a Encapsular
® Material Encapsulante

Fonte: Adaptado de Pasqualim (2015).

Alguns fatores como propriedades do material encapsulante e técnica de
encapsulacédo tém influéncia nas caracteristicas da microcapsula tais como morfologia,
tamanho, porosidade, solubilidade, entre outros (BUDINCIC et al., 2020), por conta disto a
escolha do material encapsulante é importante para suas aplicagdes, estabilidade e
eficiéncia de encapsulagao.

As opcoes de métodos de encapsulagdo chegam a centenas, sendo diferentes no
tipo de envolvimento ou aprisionamento do ativo pelo material encapsulante, podendo ser
de natureza fisico-quimica, fisica ou quimica.

Nos processos fisico-quimicos se destacam coacervagao ou separacao de fases,
emulsificacdo, pulverizagdo em agente formador de reticulagdo e envolvimento
lipossédmico. Nos processos fisicos se destacam o spray drying, spray cooling,
pulverizagdo em banho térmico, liofilizagédo, co-cristalizagao e leite fluidizado.

De modo geral, o processo de microencapsulagdo se inicia com a dispersao do
ativo em uma solugéo polimérica seguido pela indugdo de coacervagao, por algum dos
meétodos fisicos, quimicos ou fisico-quimicos, onde ira ocorrer a formacgao e deposi¢ao do
coacervado em torno do agente ativo. Na proxima etapa uma camada polimérica é
formada pela coalescéncia do coacervado e depois endurecida através da mudanca de
temperatura, adicdo de uma agente reticulante ou difusdo do solvente (SUAVE et al.,
2006).
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Por conta da diversidade do processo de microencapsulacédo, Silva et al. (2003)
afirma que o método escolhido deve ser simples, reprodutivel, rapido e facil de transpor
em escala industrial, sendo a grande limitagado na escolha o custo elevado do processo de

encapsulacao e a escassez de certos materiais encapsulantes.

Brasileiro (2011) ainda afirma que a selecdo do método de microencapsulagao
depende de alguns aspectos, tais como, propriedades fisico-quimicas, tanto do
material a encapsular quanto do agente encapsulante (principalmente, a
solubilidade), a aplicacdo ou finalidade da microparticulas; o tamanho, textura e
forma da microparticula e o mecanismo de libertagdo do material encapsulado.

O agente encapsulador também tem grande importancia para o resultado final da
microcapsula, impactando nas propriedades fisicas e quimicas. Segundo Santos et al.
(2000) uma baixa viscosidade em concentragdes elevadas e a facil manipulagdo durante

O processo sao essenciais para um bom agente encapsulante.

2.2 PROCESSO DE COACERVACAO

A coacervagao simples € um fendmeno em que ha a adigdo de uma substancia
redutora de hidratagdo (ndo-solvente) e uma solugao coloidal hidrofilica resulta na
formacao de duas fases, uma das quais é rica em moléculas coloidais (SHIMOKAWA et
al., 2013).

A coacervagao polimérica consiste na separagcdo de fases em uma solugao
aquosa, resultando em dois sistemas coloidais, tornando-se em dois liquidos imisciveis,
sendo uma fase rica em coldide (coacervado) e a outra pobre. A primeira fase deposita-se
ao redor das goticulas do material a ser encapsulado, insoluvel na solugao, formando as
capsulas, como representado na figura 2.

O sucesso na aplicagao da técnica depende da determinacdo das condigdes
apropriadas para deposigao do coacervato, que pode ser conseguida nado somente por
adicdo de nao-solventes, como etanol e isopropanol, e sais (sulfatos de sédio e ambnio),
mas também pela escolha, sob condicdes selecionadas, de macromoléculas

incompativeis com a primeira espécie macromolecular (LEIMANN, 2008).



Figura 2 - Formagao da capsulas por coacervagao simples.

Agente ative Goticulas de coacervado Camada poimérica Camada polimérica endurecida

Fonte: Suave et al. (2006).

Esta técnica foi escolhida pela sua facilidade de execug¢do, nao necessitando de
equipamentos especificos, podendo ser realizada em laboratério, obtendo-se resultados

satisfatérios em pequena escala.

2.3 MATERIAIS ENCAPSULANTES

Segundo Melo et al. (2005), diversos polimeros podem ser utilizados como
materiais de revestimentos em processos de microencapsulagdo. Encontram-se em
destaque o aproveitamento de polimeros biodegradaveis naturais, que apresentam baixo
custo, facil obtencao e baixa toxicidade, tais como os polissacarideos como a quitosana, o

alginato, a celulose, o amido e a pectina.

2.3.1 Quitosana

A estrutura quimica da quitosana (Figura 3) é composta pelos polimeros
-(1-4)-2-amino-2-desoxi-D-glicose e [(-(1-4)-2-acetamida-2- -desoxi-D-glicose com a
func@o organica amina e grupos de hidroxila primarios e secundarios (COUTO et al., 2009
apud Matté et al., 2013).

Figura 3 - llustragdo esquematica da estrutura quimica da quitosana

HOH C

mw

HOH C

Fonte: Matté et al. (2013).



8

A quitosana € um aminopolissacarideo de origem natural principalmente obtida a
partir da desacetilagdo da quitina realizada através da agdo enzimatica ou da hidrolise
alcalina, segundo polimero mais abundante na natureza. Suas caracteristicas de
biodegradabilidade, atoxidade e biocompatibilidade permitem uma versatilidade de
aplicacdes em diversas areas (MATTE et al., 2013).

A estrutura da quitosana é composta de grupos ionizaveis na extensao de toda sua
cadeia, onde os grupamentos aminos apresentam reatividade em meios acidos, sendo
capazes de se ligarem a ions de hidrogénios, caracterizando a quitosana como um
polissacarideo polieletrélito catibnico. Essa classificagdo revela caracteristicas como
capacidade de adsorgao e habilidade quelante.

Segundo Veiga (2011), muitas propriedades fisico-quimicas da quitosana
dependem do grau médio de acetilagdo e da massa molar, sendo o valor deste grau o
que diferencia a quitina da quitosana. A quitosana, geralmente, € insoluvel em agua,
meios neutros e alcalinos, no entanto, € soluvel em acidos organicos, solventes organicos

e alguns acidos inorgénicos como acido cloridrico (HCI) e acido bromidrico (HBr).

2.3.2 Alginato de sédio

O alginato foi descoberto por E. C. C. Stanford, em 1883, através da digestao de
folhas de algas marrons com carbonato sodico, onde foi encontrada uma pasta
gelatinosa, semelhante a goma tragacanto. Essa substancia, denominada inicialmente de
algina por conta da derivagao de alga, teve sua produgao comercial iniciada em 1929.

O alginato é obtido a partir da derivagdo do acido alginico, sendo este um
biopolimero linear, constituido por unidades monomeéricas de D- manurbnico e L-
gulurénico dispostos por ligacado 1-4, sendo essas ligagdbes podendo resultar em
diferentes tipos de polimeros, com blocos GG ou MM inter dispersos em ligagdes do tipo
MG.

O alginato & amplamente utilizado na industria de alimentos, cosméticos,
medicamentos e também na industria téxtil e de papel. Por conta de suas caracteristicas,
€ muito utilizado como espessante, estabilizantes de emulsdes e de espuma, agente de
encapsulacdo, agente de gelificagcdo, entre outras aplicagdes. A variagdo mais utilizada na
industria é a do alginato de sddio, como sal de sédio do acido alginico, ilustrado na Figura
4.



Figura 4 - llustragdo esquematica da estrutura quimica do alginato de sédio.
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Fonte: lwaki. (2010).

3 METODOLOGIA

O presente capitulo possui a finalidade de abordar a caracterizagcdo do meio de
pesquisa desenvolvido no artigo e referir os materiais e métodos utilizados na sintese do

procedimento de encapsulagao do acido ascérbico por meio da coacervacgao simples.

3.1 CARACTERIZAGAO DA PESQUISA

Este projeto de pesquisa cientifica aplicada abordou elementos quantificaveis para
a producao de capsulas poliméricas contendo acido ascorbico, com o objetivo de explorar
métodos de estabilizagdo do ativo para fins cosmetoldgicos por meio de pesquisa

experimental.

3.2 AMBIENTE DA PESQUISA

A pesquisa experimental foi realizada no laboratério de analises quimicas do
Centro Universitario UNISOCIESC campus Anita Garibaldi. As analises citadas no item
3.5.2 foram realizadas no Centro Universitario UNISOCIESC e na empresa FGM Produtos

Odontoldgicos.

3.3 ETAPAS DA PESQUISA

Na Figura 5 observa-se o fluxograma desta pesquisa. Na primeira etapa o acido

ascorbico foi encapsulado pelo processo de coacervacédo simples do solvente, sendo a
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quitosana e o alginato de sédio utilizado em diferentes concentragdes-testes como agente
encapsulante. Apds o encapsulamento, a caracterizagao da capsula foi realizada através
da microscopia 6ptica (MO) com o objetivo de avaliar o dimensionamento e os aspectos
da superficie da microcapsula. A analise de termogravimetria foi utilizada para confirmar a

encapsulacao do acido ascorbico e a estabilidade térmica da capsula.

Figura 5 - Fluxograma das etapas de pesquisa do projeto

Microscopia Optica 1

Obiencao de r [ i
cépsulas com Caracterizagio - — {n‘n:gﬁ;g;:
acido ascérbico L [ N

Termogravimadria J

Fonte: Os autores (2021).

O processo de encapsulacéo foi realizado empregando a técnica de coacervagao
simples com acido ascoérbico e em diferentes concentragcbes-testes de quitosana e
alginato que sera explicitado na secdo 3.5.2. Apos a secagem em dessecador das

capsulas, foi executada a caracterizacdo das mesmas.

3.4 MATERIAIS

Neste trabalho foram utilizados: o acido ascoérbico, da marca NOX LAB
SOLUTIONS ®, quitosana da marca Selettogrédo, alginato de sédio (Dinamica ®). Para o
preparo das solugdes, foi utilizado o componente reticulante cloreto de calcio da marca
Synth, e Tween 80 (Dindmica ®), como tensoativo da emuls&o entre o acido ascorbico e

a quitosana e entre acido ascérbico e o alginato de sédio.

3.5 METODOS

Nesta secdo serdo apresentados todos os procedimentos experimentais utilizados

pelos autores na execugao deste projeto de pesquisa.
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3.5.1 Processo de encapsulagao por coacervagao

O método para a producao das capsulas de acido ascorbico foi o de coacervacéao
simples, baseado na metodologia de Radiinz (2017) com modificagdes, representado no

fluxograma da figura6 e 7.

Figura 6 - Fluxograma do processo de encapsulagdao com quitosana

Solugao do polimarn,
Acudo ascdrbeco &

Tween 80
(]

Gotejamento Colata & Filtragao &
da solugio | Lavagem das secagem das

em Il capsulas capsulas

Fonte: Os autores (2021).

Para a encapsulagdo com a quitosana, preparou-se uma solugdo | de 1 L de
quitosana em concentragado de 5%, em acido acético (1%) sob agitacdo constante durante
24 horas para a solubilizagdo completa do polimero, sendo fracionada e diluida nas
concentragbes desejadas (0,5%; 1%; 1,5%) e posteriormente, foi adicionado o &cido
ascorbico, sendo este adicionado em um percentual de 1% de cada solugao, e 12 gotas
do emulsificante Tween 80 para cada concentragao.

Em seguida, uma solugao Il de 500 ml de cloreto de sédio em uma concentragao
de 6% em um baldo volumétrico foi solubilizada com a ajuda de um bastdo de vidro. A
solucéo Il foi colocada sobre uma agitagdo magnética branda e para a realizagdo do
gotejamento foi utilizado uma pipeta, até se atingir um tamanho de capsula desejado.
Com isso, a solucao | foi gotejada na solugéo I, de modo leve, empregando movimentos
circulares.

Para o alginato de sdédio, o processo se repetiu de forma similar, como

representado na Figura 7.
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Figura 7 - Fluxograma do processo de encapsulagao com alginato de sédio

Solugin de alginals
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Fonte: Os autores (2021).

Para a solugéo de alginato, foi preparado uma solugédo de 200 ml em concentracéo
2%, solubilizada sobre agitagdo e aquecimento a 80°C, sendo levada ao resfriador até
atingir a temperatura ambiente, fracionada e diluida nas concentragbes desejadas (0,5; 1;
1,5%) e posteriormente, foi adicionado o acido ascorbico, sendo este adicionado em um
percentual de 1% para cada solugdo, e 12 gotas do emulsificante Tween 80 para cada
concentracao.

Em seguida o processo se repetiu ao da quitosana, sendo preparado uma solugao
Il de 500 ml de cloreto de sddio em uma concentragdo de 6% em um baldo volumétrico.
Essa solugdo foi colocada sobre uma agitacdo magnética branda e a realizagdo do
gotejamento se deu por uma pipeta até se atingir um tamanho de capsula desejado.

Apos a formacgao das capsulas, a solugao foi filtrada e as capsulas foram lavadas
com agua deionizada, apos isso foram levadas ao dessecador por 10 dias.

As diferentes concentragdes de polimero utilizadas, assim como os volumes de
acido ascorbico e de Tween 80 e as condigdes de secagem das capsulas sao

apresentadas na Tabela 1.
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Tabela 1 - Concentragao e Parametros para os Testes Realizados

Concentragdo do Concentragéao de
Polimero(%m/m) Acido Ascérbico | Volume de Tween Secagem
2%
Amostras 5% Dessec;c;cs)r por 10
com Alginato 1% 12 gotas '
de Sédio 1%
0,5%
2%
Amostras 1,5% 1% Dessecador por 10
com 12 gotas .
Quitosana 1% dias.
0,5%

Fonte: Os autores, 2021.

3.5.2 Caracterizagao da Capsula

Para a caracterizagdo das capsulas, as amostras foram submetidas a microscopia
optica (MO), com o objetivo de analise de sua morfologia, além de possibilitar a
verificagdo do seu diametro e a coeréncia da encapsulacéo. Para tal foram utilizados os
modelos disponiveis na UNISOCIESC.

A amostra das capsulas envolta pelos polimeros naturais também foram avaliadas
pela técnica de termogravimetria (TG). O ensaio de TG forneceu informagdes da perda de
massa da amostra com o0 aquecimento programado. Assim foi possivel avaliar a
estabilidade térmica das capsulas. Para isso foi utilizado o equipamento Shimadzu TG 50,

com taxa de aquecimento de 10 °C/min e faixa de variagcéo entre 25 e 600 °C.
4 RESULTADO E DISCUSSAO
Nesta etapa, seréo apresentados os resultados obtidos no estudo de pesquisa.
4.1 METODO DE COACERVACAO COM QUITOSANA
Durante a realizacdo da solubilizacdo da quitosana em acido acético, o pH na

solucéo era 4, a mesma ficou durante 24 horas em agitacao branda para tentar aumentar

a solubilizagdo, mas ndo obteve-se o resultado esperado. A quitosana nao se dissolveu
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totalmente em pH acido. Com o objetivo de se atingir o nivel desejado de solubilizagao, foi
realizada uma amostra da quitosana em acido cloridrico a uma concentragao de 1%, a
mesma ficando em agitacdo durante 24 horas, mas, ainda assim, ndao obteve-se o

resultado esperado, como mostrado na Figura 8.

Figura 8 - Solubilizagao da quitosana com acido acético e com o acido cloridrico

Fonte: Os autores (2021).

A dificuldade em solubilizar a quitosana pode ter sido consequéncia direta de seu
grau de pureza, ou ainda do tipo de quitosana utilizado. Sendo essa nao solubilizagao
impossibilitando o gotejamento na solu¢do de cloreto de célcio devido a auséncia da fase
de dois sistemas coloidais, que formariam dois liquidos imisciveis, sendo uma fase rica

em coloide e a outra pobre.

4.2 METODO DE COACERVACAO COM ALGINATO

As diferentes concentragdes de alginato foram essenciais para as propriedades
das capsulas. Quando utilizado a concentragdo do alginato em 2%, observou-se que as
capsulas ficaram muito resistentes ao atrito, dificultando seu rompimento e também sua
aplicacdo em cosméticos. Para as concentracoes de 1,5% e 1%, observou-se que seu
rompimento se deu de maneira regular e com média facilidade, sendo assim as
concentragdes ideais, para fins de rompimento com atrito. Ja para concentragéo de 0,5%,
as capsulas se desfazem sobre a agitagdo do gotejamento, sendo impossivel sua

utilizacao.
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Para a secagem, as capsulas foram encaminhadas ao dessecador por 10 dias. A
Figura 9 mostra, da esquerda para a direita, as capsulas de 2%, 1,5% e de 1% de alginato

de sddio secas com o acido ascorbico.

Figura 9 - Capsulas de alginato de sédio apés secagem

Fonte: Os Autores (2021).

A diferenciagdo da coloracdo nas capsulas foi creditada a variagdo das

concentragdes de alginato de sodio utilizado.

4.3 ANALISE DA MORFOLOGIA POR MICROSCOPIA

Para a caracterizagao, as capsulas foram submetidas a analise microscépica nas trés

variagdes obtidas pelo alginato de sddio, a Figura 10 apresenta os resultados.

Figura 10 - Microscopia 6ptica das capsulas de alginato de sé6dio.

(b) (©)

Fonte: Os Autores (2021).
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Sendo as concentra¢des de alginato de sédio de (a), (b) e (c) iguais a 2%, 1,5% e

1%, respectivamente. O diametro das capsulas ficou entre 1600um e 1800um para todas

as amostras, a padronizagao do tamanho das amostras nao foi impactada pela variagao

da concentragdo de alginato mas a realizagdo do processo de gotejamento manual pode
ter ocasionado em alguma variagao indesejada.

Quanto a sua morfologia, pode-se observar que as capsulas sao praticamente

esféricas, sendo observado que a velocidade da agitagdo no momento do gotejamento é

essencial no resultado da forma final das capsulas.

4.4 ANALISE TERMOGRAVIMETRICA

O perfil de perda de massa resultante dos ensaios de TG sdo mostrados na Figura

11.

Figura 11 - Graficos de percentual de perda de massa em fun¢ao da temperatura.
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Fonte: Os Autores (2021).

A curva termogravimétrica do alginato de sodio apresenta duas areas de perda de

massa, caracteristica da degradagao do alginato de sodio, sendo a primeira regiao de
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perda de massa representando a perda de umidade, cerca de 17 a 20% e a segunda
regido, sendo a principal area de perda de massa em 250°C.

A curva do acido ascorbico apresentou 1 regido de perda de massa em 250°C,
onde cerca de 35% de sua massa foi perdida. Entretanto, a curva contendo a capsula de
alginato de soédio com acido ascorbico em sua composi¢ao, apresenta 3 regides de perda
de massa, caracterizando a degradacao do alginato de sédio com o acido ascoérbico. A
primeira regido caracteriza a perda de umidade em cerca de 30% da massa total das
capsulas, o que indica que o processo de secagem necessita de melhorias. A presenca
de umidade gerou uma segunda regidao de perda de massa por hidrélise em 200°C, sendo
a terceira regido de perda de massa em 300°C.

A Tabela 2 reune os dados que foram obtidos a partir das curvas de TG da amostra
da capsula de alginato de sddio com o acido ascoérbico, sdo mostradas as temperaturas

onset e endset e a quantidade de massa perdida na amostra.

Tabela 2 - Valores obtidos na termogravimetria.

Primeira Regiao de Perda Segunda Regiéo de Perda Terceira Regido de Perda
de Massa de Massa de Massa
AmOStra Tonset Tendset % Tonsel Tendset % Tonsel Tendset %
(°C) (°C) Perda (°C) (°C) Perda (°C) (°C) Perda
Alginato de 75 106 13,5 250 280 32,85 - - -
Saédio
Acido 238 261 37,3 - - - - - -
Ascorbico
Capsulas 20 120 40 198 235 14 300 378 9
Poliméricas

Fonte: Os Autores (2021).

Analisando os dados obtidos na Tabela 2 e na Figura 11 pode-se notar que a curva
de referéncia para a degradagao do acido ascorbico e do alginato de sédio estiveram na
faixa de 250°C. Com isso, esperava-se que a capsula, ao atingir a temperatura de 250°C,
sofresse sua total perda de massa. Entretanto, observa-se que tanto o acido ascorbico
quanto o alginato de sodio sofrem um desvio na sua temperatura de decomposigao, de
238°C para cerca de 200°C e de 250°C para cerca de 300°C, respectivamente, por conta

da umidade presente na capsula e no alginato de sédio.
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Por conta disso, podemos confirmar a presenca de acido ascoérbico na capsula e
relacionar a perda de massa com o percentual de acido ascérbico encapsulado,
quantificando o acido ascoérbico presente na capsula sendo esse resultado da
decomposicdo da segunda regido de perda de massa, desconsiderando a umidade

presente na capsula.

5 CONSIDERAGOES FINAIS

Durante o desenvolvimento do projeto, lidou-se com alguns percalgos devido a
escassez de recursos, como a dificuldade de obter quitosana por conta de seu custo e
desconhecer o grau de pureza da mesma.

De modo geral, pode-se afirmar que o objetivo do trabalho foi parcialmente
alcangado com a obtenc&o da capsula de acido ascorbico por meio do alginato de sodio,
com diametro das capsulas entre 1600um e 1800um para todas as amostras, sendo
necessario a realizacdo de mais testes para comprovar a real efetividade da capsula em
reduzir a instabilidade do acido ascérbico. Nota-se também, que o processo de
gotejamento é de dificil transposi¢cdo para escala industrial, o que dificulta sua aplicagao
para a industria cosmética.

Por fim, ponderamos que esta pesquisa apresenta algumas lacunas que podem e
devem ser preenchidas por meio de outras reflexdes sobre o tema estudado, como o uso
de quitosana de outro fornecedor, a utilizagcdo de outras concentragées dos polimeros
naturais e de acido ascorbico, caracterizagao por titulagdo volumétrica, para determinar a
concentragdo de agente ativo no material encapsulante e as analises e testes necessarios
para fins de uso topico, a real necessidade de utilizar o tensoativo Tween 80 como agente

de emulsédo e também melhorias no processo de secagem.
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