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Microencapsulacao de salicilato de metila via polimerizagéo in situ para
aplicacdo em tecido de poliéster

Microencapsulation of methyl salicylate via in situ polymerization
for polyester fabric

Emilly Karoline Tonini Silval, Daniel de Freitas Silva?, Fabricio Maesta Bezerra®

RESUMO

O setor do acabamento téxtil destaca-se pela funcionalizagdo de substratos téxteis, proporcionando novas
propriedades. Todavia, algumas substancias ndo podem ser aplicadas diretamente nos substratos devido &
alta volatilidade e necessidade de controle de sua liberacdo, como é o caso do salicilato de metila, que
auxilia no tratamento de dores musculares. Como solucao, utiliza-se a microencapsulacdo que protege o
principio ativo e promove uma liberacdo controlada. Desta forma, desenvolveu-se a funcionalizagdo de
tecido 100% poliéster, utilizando microcapsulas de salicilato de metila sintetizadas via polimerizacao in situ,
com resina melamina- formaldeido como material de parede. Para a avaliagdo, foram utilizadas as técnicas
de eficiéncia de encapsulacdo por UV-VIS que obteve resultado de 98,77% e estimativa do diametro por
espalhamento dindmico de luz (DLS) constatando um diametro médio de 733,99 nm. A aplicacdo foi
realizada utilizando a técnica pad-dry-cure. Foram exploradas as técnicas de grafiting, que constatou 5%
o.w.f.,, e por fim, microscopia eletrbnica de varredura (MEV), avaliando a morfologia e dispersdo das
microcapsulas. Ao final, tomou-se como comprovado a possibilidade de funcionalizar o tecido 100%
poliéster partir de microcapsulas obtidas via polimerizagdo in situ, ainda, sendo considerado uma
possibilidade promissora para o desenvolvimento de artigos téxteis esportivos funcionais.
PALAVRAS-CHAVE: Acabamentos téxteis; Oleo de bétula. Pad-dry-cure; Vestuario esportivo.

ABSTRACT

The textile finishing sector stands out for the functionalization of textile substrates, providing new properties.
However, some substances cannot be applied directly to substrates due to their high volatility and the need
to control their release, such as methyl salicylate, which helps in the treatment of muscle pain. As a solution,
microencapsulation is used, which protects the active ingredient and promotes controlled release. In this
way, the functionalisation of 100% polyester fabric was developed using methyl salicylate microcapsules
synthesised by in situ polymerisation, with melamine-formaldehyde resin as the wall material. To evaluate
the microcapsules, we used the techniques of encapsulation efficiency by UV-VIS, which gave a result of
98.77%, and diameter estimation by dynamic light scattering (DLS), which gave an average diameter of
733.99 nm. The application was carried out using the pad-dry-cure technique. We also studied the
techniques of graphitisation, which found 5% w/w, and finally, scanning electron microscopy (SEM), to
analyse the morphology and dispersion of the microcapsules. Finally, the possibility of functionalizing 100%
polyester fabric from microcapsules obtained by in situ polymerization was demonstrated and is still
considered a promising possibility for the development of functional sports textiles.
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INTRODUCAO
Na area téxtil, o enobrecimento dos artigos tem grande importancia para a sua

comercializacdo, porém, muitos acabamentos aplicados para esta finalidade podem ter
suas funcionalidades alteradas pela acdo do ambiente (LIMA, 2017). Em vista disso, a
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microencapsulacéo pode ser considerada uma solucdo para esta problematica, visto que
esta proporciona o aumento da vida util do acabamento (BEZERRA et al., 2016). Além da
durabilidade, a aplicacdo das microcapsulas como acabamentos téxteis apresentam
outras vantagens, como a liberagdo controlada da substancia encapsulada; protecdo do
principio ativo a intempéries e, a prevencado das alteracdes sensoriais causadas pela
reacdo com outros compostos (VANISKI et al., 2017).

As microcapsulas tém o tamanho compreendido entre 1 e 1000 um, e séo
constituidas por principio ativo revestido por uma barreira polimérica natural ou sintética
(PIMENTA, 2014). O material dentro da microcdpsula € denominado nucleo ou principio
ativo, enquanto a parte exterior € chamada de parede, revestimento ou membrana
(CHENG et al., 2008). Para a liberacdo do material de nucleo, podem ser destacadas
diferentes formas, como: a liberacdo feita por meio de estimulos quimicos, fisicos e,
ainda, por estimulos biologicos (LIMA, 2017; CHENG et al., 2008).

Vérias técnicas tém sido empregadas e testadas para o desenvolvimento de
microcapsulas (NAVEENA; NAGARAJU, 2020). Dentre elas, a polimerizacao in situ toma
um papel de importancia para a aplicacéo téxtil, jA que resulta em microcapsulas com alta
estabilidade térmica, alta resisténcia a quimicos agressivos, alto rendimento de
microencapsulacdo e bom armazenamento do principio ativo (PODGORNIK; SUMIGA,
2013). O processo de formacgédo das microcapsulas pela polimerizacdo in situ consiste na
formacdo da emulsdo Oleo-agua preparada com um emulsionante, posteriormente a
agitacdo por meio de um agitador ultrassénico e por fim, apds formada a emulsao, a
adicdo de um pré-polimero que resulta na formacédo da microcapsula.

Neste estudo, o principio ativo € o salicilato de metila (SM), também conhecido
como Oleo de bétula. Este tem sido usado por seus efeitos bactericidas e anti-
inflamatorios (WEI et al., 2021), pertencente a uma categoria de analgésicos conhecidos
como salicilatos (REENTS, 2015). A utilizacao tépica promove efeitos analgésicos, anti-
inflamatorios e pela producéo de vasodilatagdo, aumenta o fluxo sanguineo localizado e
temperatura da pele (O'MALLEY, 2008). A maioria desses produtos sédo direcionados
para pessoas com dores e artrites leves, bem como para tensdo muscular aguda, tor¢cdes
ou lesdes atléticas (MENDES et al., 2021).

Desta forma, este projeto tem como objetivo desenvolver um novo acabamento
possibilitando maior deposicao e aderéncia do ativo nas fibras téxteis; e, aumentar a vida
atil do agente ativo em questdo. Em suma, a microencapsulagédo desta substancia € uma
alternativa para a entrega do medicamento em sua alta eficacia.

MATERIAIS E METODOS

Os materiais utilizados para a producdo das microcapsulas foram: melamina,
formaldeido (37% de pureza), salicilato de metila (6leo de bétula), goma arébica (GA),
monoleato, cloreto de aménio e resorcinol. J& para aplicacdo no tecido 100% PES,
utilizou-se: BTCA e hipofosfito de sédio.

A producdo das microcapsulas pode ser realizada dividindo em etapas. Sendo, a
primeira etapa € a preparagdo da solucdo contendo 3,62 g de melamina, 7 mL de
formaldeido e 10 mL de agua, que foi colocada sob agitacdo de 300 rpm, a 70 °C, durante
1 h com ajuste de pH entre 8-9. A segunda solucao foi formada por 20 mL de salicilato de
metila, 1 g de monoleato (solubilizado em 10 mL de agua), 1g de GA (solubilizada em 10
mL de agua) e 40 mL de agua, com agitacdo de 12.000 rpm durante 15 min, com ajuste
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de pH para o intervalo de 8-9. Para a terceira solucéo, foram dissolvidos 0,7 g de cloreto
de amonio e 0,36 g de resorcinol em 20 mL de agua, sob agitacdo de 300 rpm durante 15
min, a 60 °C. A primeira e a segunda solucédo foram misturadas para formar um sistema
de emulséo coloidal juntamente com o principio ativo, sob agitacdo de 600 rpm durante
15 min, a 60 °C. ApOs o preparo, esta solucdo foi misturada com a terceira solucao.
Entdo, apds a formacao da solucéo final, o pH foi alterado para 4 pela adicdo de &cido
acético e foi colocada sob agitacdo de 600 rpm por 4 h, a 60 °C. Posteriormente, as
microcapsulas foram lavadas com solucao de cloreto de amonio para retirar o formaldeido
residual e, posteriormente, foram secas em estufa.

A funcionalizac¢é@o do artigo foi feita por meio de foulardagem pela técnica pad-dry-
cure. O tecido 100% PES foi imerso durante 1 min em solucdo com microcapsulas (40
g/L), BTCA (20 g/L) e hipofosfito de sodio (20 g/L), a temperatura ambiente e pH entre 7-
8. Os tecidos impregnados foram pré-secos a 150 °C por 1,5 min e polimerizados a 160
°C durante 2,5 min, em seguida, resfriados até a temperatura ambiente. Os tecidos
tratados foram pesados antes da impregnacdo e apos a impregnacao. O grafting foi
calculado levando em consideracéo as massas referidas.

RESULTADOS E DISCUSSOES

Para avaliar a eficiéncia de encapsulacao realizou-se varredura utilizando UV-VIS
no salicilato de metila no intervalo de comprimento de onda de 250 a 500 nm. A equagéo
da reta foi obtida com R? = 0,99860, Equacéo 1:

Abs3os = 0,08334 * Csieo — 0,01881 (1)

Sendo, Csieo @ concentracao de 6leo (SM), em mg/L;
Abs306 @ absorbancia em comprimento de onda de 306 nm, em %.

Utilizando a Equacéao 1, foi possivel calcular a eficiéncia de microencapsulacao do

processo, Tabela 1.
Tabela 1 — Eficiéncia de microencapsulacao

Concentragao Concentracdo
Processo inicial de SM final de SM Eficiéncia (%)
(g/mL) (g/mL)
1 0,2006838 0,1976256 98,48%
2 0,2006838 0,1984601 98,89%
3 0,2006838 0,1985682 98,95%
Média 98,77+0,26%

Fonte: Autores (2023).

O alto valor da eficiéncia é justificado pelo alto rendimento conseguido com a técnica
de polimerizagéo in situ, que pode chegar até 99%. Assim, pode-se afirmar que o
processo de microencapsulacao do salicilato de metila para aplicacao téxtil.

A distribuicdo de tamanho das microcapsulas, assim como o tamanho médio, possui
grande influéncia na liberacdo do composto ativo, além de auxiliar no entendimento da
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deposicdo das microcapsulas no substrato téxtil. Na Figura 1 podem-se observar a
distribuicdo de tamanho das microcdpsulas e a porcentagem associada aos valores.

Figura 1 — Curva de distribuicdo do tamanho das microcapsulas de salicilato de metila
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Fonte: Autores (2023).

Os resultados descritos na Figura 1 demonstram que as microcapsulas tem uma
distribuicdo de diametro na faixa de 391,28 - 1429,89 nm, sendo a maior distribuicdo
representada entre 498,90 - 879,52 nm. O didmetro médio das microcapsulas calculado
foi de 733,99 nm. As microcapsulas pequenas tem a vantagem com relacdo a liberagcao
controlada e aumento da durabilidade do acabamento téxtil devido a sua melhor
penetragdo na matriz (BEZERRA et al., 2016). A Figura 2 mostra as micrografias do
tecido com o acabamento.

E possivel observar que ocorreu a deposicdo das microcapsulas nas fibras de
poliéster, quando compara a micrografia do tecido sem tratamento - Figura 2 (a) — o qual
ndo apresenta deposi¢cdo do material, com as micrografias mostradas nas Figura 3 (b) e
(c), que fica evidente a presenca de microcapsulas. Deste modo, confirma a ideia
anteriormente abordada que o tamanho das microcapsulas facilita a absorgédo e
penetracdo delas no tecido de poliéster (BEZERRA et al., 2019; BEZERRA et al., 2016).
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Figura 2 — Microscopia eletrénica de varredura do tecido 100% poliéster: (a) sem tratamento; (b) com
tratamento de microcapsulas ampliacdo de 1.500x; (c) ampliacdo de 2.000x; (d) com ampliacéo de
8.000x.

Fonte: Autores (2023).

As microcépsulas depositadas como acabamento téxtil foram aplicadas por meio de
foulardagem pela técnica pad-dry-cure. Foram constatados aproximadamente 5+0,09%
de microcapsulas em relacdo a massa inicial do substrato téxtil, evidenciando a presenca
do material disposto sob o artigo. Com relacdo a quantidade de microcdpsulas retidas na
matriz téxtil, pode-se afirmar que o valor de absorcéo é relativamente alto para tecidos de
poliéster, aproximando-se a um tecido de algodao, o que também pode ser confirmado
pelas micrografias que apresentaram grande quantidade de microcapsulas depositadas.
Deste modo, pode-se considerar a possibilidade da utilizacdo das microcapsulas como
acabamento para tecido 100% poliéster, cumprindo o propdésito do trabalho.

CONCLUSAO

Os resultados analisados evidenciaram que as microcapsulas de SM via
polimerizacdo in situ puderam ser obtidas por meio da metodologia proposta. Os
resultados do estudo indicam que as microcipsulas de SM, obtidas por meio da técnica
polimerizacao in situ, foram altamente eficazes, com uma eficiéncia de encapsulacéo de
98,77%. O tamanho médio das microcdpsulas (733,99 nm) favoreceu a penetracéo e
distribuicdo uniforme no tecido de poliéster. A andlise de grafiting demonstrou que
aproximadamente 5+0,09% das microcapsulas foram depositadas na superficie do tecido,
indicando a viabilidade do acabamento em tecido de poliéster. Diante de tais resultados,
pode-se concluir que microcapsulas desenvolvidas e aplicadas como acabamento em
tecido de poliéster podem ser consideradas uma possibilidade promissora para o
desenvolvimento de artigos téxteis esportivos funcionais.
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