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RESUMO - As nanocapsulas podem ser utilizadas em diversas areas, por exemplo,
farmacéutica, alimentar, agricola e cosmética. Dentre os varios métodos para a obtencéo de
nanocapsulas optou-se por utilizar o método de polimerizagdo de miniemulsdo via ultrassom
devido suas vantagens quando comparado com outros métodos. Os mecanismos gerais dos
métodos de nanoencapsulamento baseiam-se na formacao de nanocapsulas por polimerizagao
de mondmeros em reatores de polimerizacdo. Este trabalho teve como objetivo projetar,
construir e validar um reator para sintese de nanocapsulas poliméricas com sistema de
ultrassom simultaneo acoplado. Os resultados obtidos para os testes de tamanho médio de
particulas (Dp) e indice de polidispersdo (PDI) mostraram a obtencdo de particulas em escala
nanométrica com um produto homogéneo em relacdo aos tamanhos de particulas e sem
agregacdo ou floculagdo das formulacdes. As nanocépsulas poliméricas sem o composto ativo,
um oOleo essencial, com atividade antimicrobiana, tiveram tamanho médio 80,70 nm e PDI de
0,172. As nanocapsulas poliméricas sintetizadas com um compostos ativo tiveram tamanho
médio de 87,86 nm e PDI de 0,163.
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1. INTRODUCAO

A nanoencapsulacdo é a técnica utlizada para revestir substancias, compostos ou
agentes no estado sélido, liquido e gasoso por agente encapsulante (VENKATESAN et al.
2009). As nanocapsulas possuem uma morfologia diferenciada, portanto sdo aplicadas em
diversas areas, por exemplo, farmacéutica, alimentar, agricola e cosmética (FREIXO, 2013).

Existem varios métodos para a preparacdo de nanocapsulas poliméricas; um deles
consiste em reacdes de polimerizacdo (PEREIRA, 2006). Os mecanismos gerais dos métodos
de nanoencapsulamento baseiam-se na formag¢do de nanocapsulas por polimerizagdo de
mondmeros em reatores de polimerizacdo. O tipo de reator, bem como os parémetros de
reacdo, influenciam nas caracteristicas das nanocapsulas e na viabilidade econdmica do
processo.

Dentre as diversas metodologias que sao aplicadas para a obtencao de nanoparticulas,
pode-se mencionar a polimerizagdo em miniemulsdo, polimerizacdo em emulsdo sem
surfactante, polimerizacdo em microemulséo inversa, incorporacdo de um agente, emulsdo de
agua-em-oleo-em-agua, polimerizacdo interfacial, polimerizacdes em microemulsdo e em
suspensao. Com excecao da polimerizacdo em miniemulsdo, os demais apresentam uma série
de desvantagens tais como uso excessivo de surfactante, estabilidade coloidal insuficiente ou
ainda, procedimentos de alto custo para especificas aplicacdes, o que impede a diversidade de
sua aplicacdo em diversas areas. J4 a sintese de nanoparticulas via polimerizacdo em
miniemulsdo apresenta como vantagem a possibilidade de se obter o produto final em apenas
uma Unica etapa de reagdo (STEINMACHER, 2010). Assim, optou-se por utilizar o método de
polimerizacéo de miniemulsé&o via ultrassom.
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Com reatores convencionais de agitagdo ndo é possivel obter capsulas com dimens&es
nanométricas. E necessario que as operacgbes de reagdes acontecam em condicbes de alta
taxa de agitacdo, para a dispersdo e homogeneizacdo adequada do sistema. Para tais
condi¢bes é necessario acoplar aos projetos de reatores sistemas como, sonda de ultrassom,
ultra turrax, omnimixer, homogeneizador de alta pressao, misturadores estaticos, membranas e
sistemas microfluidicos. Atualmente, o ultra-som ¢é utilizado especialmente para a
homogeneizacdo de quantidades pequenas, enquanto que os misturadores estaticos e os
homogeneizadores de alta pressdo sdo favoraveis para a emulsificacdo de quantidades
maiores, para trabalhos em escala piloto e semi-industrial. Pelo fato de estarmos trabalhando
com pequenas quantidades o ultrassom foi o escolhido para homogeinizacdo. Uma vez que a
propagacdo do ultrassom é muito sensivel a temperatura, deve-se desenvolver um reator o
qgual seja encamisado, com o intuito de manter os parametros da reagdo com o minimo de
variacao possivel.

A técnica de miniemulsdo baseia-se na utilizacdo de dois solventes imisciveis, sendo o
polimero soluvel em um deles (fase organica) e insolivel no outro geralmente (agua). A
miniemulsdo gera duas fases, uma delas formada por pequenas gotas estaveis de mondémero,
as quais sédo nucleadas e sofrem a polimerizacéo, resultando no latex final. Na primeira etapa
do processo de polimerizacdo em miniemulsdo, gotas submicrométricas sdo formadas pela
dispersdo de um sistema contendo a fase dispersa, a fase continua. A uma destas fases é
adicionado um surfactante ou tensoativo, 0s quais sdo compostos orgénicos que tém
comportamento anfifilico, isto é, possuem duas regides coexistindo em uma Unica molécula,
uma hidrofébica e outra hidrofilica, e usualmente sdo empregados para render estabilidade a
emulsdes (PENTEADO et al.,, 2006; SAJJADI et al., 2004). Para fazer esta dispersdo é
necessario aplicar um mecanismo de alto cisalhamento para alcancar um estado estacionario
obtido pelo equilibrio da taxa de rompimento e coalescéncia. Na segunda etapa, estas gotas
séo nucleadas e polimerizadas (STEINMACHER 2010).

As gotas de monémero sdo o locus primario da polimerizacdo, onde cada gota se
torna 0 meio reacional, independente uma das outras, enquanto que a fase continua é um
excelente meio de transporte de massa, como por exemplo, de iniciador e calor. Dessa forma,
cada gota se comporta como um “nanoreator” (ANTONIETTI et. al, 2002).

A pressdo, temperatura, tipo de atmosfera, vazbes de alimentacéo, fazem parte das
variaveis de controle no processo de obtencdo de nanocapsulas. O sistema para a
reacao/obtencao precisa possibilitar o controle destas varidveis com elevada preciséo

Dentro destes contextos objetivou-se projetar um reator de sistema de ultrassom
simultaneo acoplado; conceber um protétipo representativo do projeto de reator com sistema
de ultrassom simultdneo acoplado; validar o protétipo do reator acoplado com sistema de
ultrassom simultdneo com experimentos de sintese de nanocapsulas em diferentes
configuragbes de parametros de operagdo; obter nanocapsulas no sistema de reagdo
prototipado empregando diferentes métodos de sintese de nanocapsulas, de forma a validar o
funcionamento e futuras aplicagdes.

2. MATERIAIS E METODOS
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O projeto foi organizado em quatro etapas de desenvolvimento, as quais s&o
apresentadas a seguir.

I. Estudo e definicdo das variaveis de processo necessarias para o projeto de um reator
acoplado com um sistema de ultrassom simultaneo:

1. Idealizacéo inicial do projeto do reator acoplado com um sistema de ultrassom (Figura 02);
lll. Prototipagem do reator acoplado com sistema de ultrassom;

IV. Validacéo experimental do protétipo do reator em escala laboratorial.

2.1 Prototipagem do reator acoplado

O referido sistema foi dimensionado com o auxilio do software de engenharia Solid
Works. Através deste foi possivel ter uma real percepcdo de espago, e assim definir as
dimensdes necessérias para a confeccao e prototipagem do conjunto. Conseguinte ao ciclo da
metodologia, para a validacao do protétipo fez-se necessério a obtencdo de nanocépsulas.

2.2 Obtencéo das Nanocapsulas

Nanocapsulas com e sem um agente ativo um 6leo essencial natural com atividade
antimicrobiana, foram obtidas utilizando a técnica de miniemulsdo. As massas de 0,600 g de
policaprolactona — PCL (PM 2000 g.mol™) e de 10 g de diclorometano CH,CL, (PA 99,5%)
foram dissolvidas em um sistema com agitacdo magnética a 30 °C. Nesta solucédo, foi entdo
adicionado 24 mL de 4gua contendo 0,5% de SDS como agente tensoativo hidrofilo sob
agitacdo magnética moderada. Esta solucdo foi entdo sonicada em um sonicador (Sonics —
Ultra-cell) com amplitude 40%, por 3 min. O método é apresentado simplificadamente na Figura
01.

Figura 01 — Simplificacdo do método de obtencao de nanocapsulas via miniemulséo.
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Fonte: O Autor (2017).

Posterior a esta etapa, a solu¢cdo contendo as nanocépsulas foi deixada durante 24 h a
temperatura de 30 °C para evaporacao do solvente (diclorometano). Passado este periodo as
amostras foram centrifugadas a 14000 rpm em uma centrifuga refrigerada (marca: Hettich e
modelo: Mikro 200R) mantida resfriada a 4 °C durante 1 hora e 30 minutos. As nanocépsulas
foram separadas e colocadas para evaporacdo da agua em um dessecador a presséo
negativa, durante 24 horas. Apds este periodo as hanocépsulas foram retiradas.
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2.3 Tamanho médio de particulas (Dp) e indice de polidisperséo (PDI)

O diametro médio (em intensidade de sinal) e indice de polidispersdo das
nanoparticulas foram determinados através da técnica de Espalhamento Dindmico de Luz
(Dynamic Light Scattering — DLS) utilizando o equipamento Zetasizer Nano S ZEN1600 (adngulo
do feixe incidente de 173° e comprimento de onda do laser de 633nm), da Malvern Instruments,
alocado no Laboratério de Controle de Processos (LCP) da UFSC. As leituras foram feitas a 20
°C a partir de uma aliquota das miniemulsdes sem prévia diluicao.

O tamanho médio de particulas (Dp) e indice de polidispersédo (PDI) sdo parametros
utilizados para estudar o tamanho das particulas formadas e para obter informacdes sobre a
homogeneidade da distribuicdo dos tamanhos de particula. O PDI representa a faixa de
distribuicdo de diametro da particula, sendo que valores altos indicam heterogeneidade no
diametro das particulas em suspenséo.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO
A Figura 02 mostra a prototipagem do sistema do software Solid Words. Nesta figura
tem-se: 1 — homogeneizador ultrassom; 2 — Reator encamisado; 3 — sistema de controle do
homogeneizador e 4 - sistema de banho termostéatico para camisa do reator.

Figura 02 — Idealizag&o inicial do projeto do reator.

Fonte: O Autor (2015).
Na Figura 03 é apresentado o sistema construido e utilizado nos testes.

Figura 03 — Prototipagem do reator.
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Fonte: O Autor (2016).

A proposta de reator para producdo de nanocapsulas contempla uma grande faixa de
testes que podem ser realizados em diferentes pesquisas laboratoriais, que envolvam controle
de variaveis como temperatura e amplitude de sonificagdo. A proposta do reator também
possibilita a operacao com diferentes volumes reacionais 0 que permite a producdo de grande
guantidade de amostras se necessario. O circuito de refrigeracdo da amostra € um sistema de
circulagéo fechado ndo havendo o consumo excessivo de fluido de refrigeragéo.

O método utilizado para a sintese das nanoparticulas foi a polimerizagdo em
miniemulsdo com evaporacdo de solvente. A temperatura € apresentada como a principal
variavel do processo, uma vez que a propagacao do ultrassom € muito sensivel a esta. As
nanocapsulas obtidas no reator foram avaliadas quanto a distribuicdo de tamanho médio obtida
por potencial zeta para as nanocapsulas de PCL sintetizadas com e sem a presenca do 6leo
essencial. As nanocépsulas de PCL sem o composto ativo tiveram tamanho médio 80,70 nm e
indice de polidispersdo de 0,172. As nanocépsulas de PCL sintetizadas com o composto ativo
tiveram tamanho médio de 87,86 nm e indice de polidispersédo de 0,163, conforme Figura 04.

Figura 4 - Diametro de particula (Dp) e indice de polidisperséo (PDI) das nanocapsulas sem
composto ativo (4a) e com composto ativo (4b).
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Fonte: Autor (2016).

Esse resultado era esperado, pois na sintese dessa suspensdo é mais favoravel a
formacao de particulas menores, ja que ndo contém o composto ativo no interior das capsulas.
Apesar disso, em ambas as condicdes de sintese as capsulas tém dimensdes inferiores a 100
nm, o que pode ser considerado como um resultado muito satisfatério na caracterizacdo como
nanocapsulas. Geralmente, as nanocapsulas, mesmo preparadas através de diferentes
métodos, apresentam didmetros médios entre 100 e 300 nm (SCHAFFAZICK et al., 2002).
YEGIN et al. (2016) encontraram para nanocépsulas poliméricas contendo geraniol diametros
de particulas que variam em tamanho de 26-412 nm, que estdo de acordo com os resultados
obtidos neste trabalho.

4. CONCLUSAO

O projeto do reator para a sintese de nanocapsulas poliméricas com sistema de
ultrassom simultdneo acoplado se mostrou capaz de produzir particulas em escala
nanométrica. O modelo de reator projetado pode ser utilizado para inUmeras aplicacdes em
diferentes pesquisas de obtencdo de nanocapsulas e exijam o controle das variaveis
temperatura e amplitude de sonificacdo. Os resultados de caracterizacdo das nanocapsulas
realizados até o momento mostram que foram obtidas nanocapsulas com tamanhos
nanométricos na faixa de 80,00 nm, e com um indice de polidispersdo menores que 0,200,
mostrando a formacéo de produtos homogéneos em relacdo aos tamanhos de particulas e sem
a agregacdo ou floculacdo das formulagBes. Outras analises estdo sendo realizadas para a
caracteriza¢cdo destas nanocapsulas como espectroscopia de Infravermelho com Transformada
de Fourier (FT-IR).
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