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APRESENTACAO

A obra “Estudos Interdisciplinares: Ciéncias Exatas e da Terra e Engenharias
2’ aborda um consideravel acervo técnico-cientifico de publicacao da Atena Editora.
Este primeiro volume, apresenta 21 capitulos dedicados as Ciéncias Exatas. De
leitura compreensivel, com resultados relevantes envolvendo aplicagdes teoéricas,
praticas e atualizadas nas areas de Matematica, Quimica e Fisica, a presente obra
configura-se como um conglomerado de estudos que utilizam (ndo apenas) o raciocinio
l6gico, calculos, modelagem e teste de hipoteses fortemente atrelados a area de
Ciéncias Exatas; mas uma proposta contextual mais ampla através da resolucéo e
direcionamento de inovacgao para manipulacéo de problemas atuais.

O reconhecimento das Ciéncias Exatas como de grande utilidade e importancia
para a humanidade reside no fato dos avancgos e inovacdes tecnoldgicas terem sido
apresentadas desde muito tempo e em escala de descobertas bastante amplas,
como no caso da eletricidade, computadores e smartphones, por exemplo; a até as
tematicas abordadas na presente obra, sob carater contemporaneo, como simulagao
computacional, modelagem, ensino de matematica, biocombustiveis, vulcanizagéo,
manipulacdo de residuos industriais, ensaios eletroquimicos, quimica da nutricéo,
nanofibras, componentes poliméricos, fibras vegetais e suas propriedades mecanicas,
educacao de jovens e adultos, manipulagao quimica de etanol de segunda geracéo,
empregabilidade de novos componentes quimicos sob contextos multidisciplinares e
etc.

No meio profissional, os cursos ligados as Ciéncias Exatas ilustram um futuro
promissor no mercado de trabalho devido ao seu amplo espectro funcional. Por isso,
desperta o interesse de jovens estudantes, técnicos, profissionais € na sociedade
como um todo, pois o ritmo de desenvolvimento atual observado em escala global
gera uma robusta, consolidada e pungente demanda por mao-de-obra qualificada
na area. Nao obstante, as Ciéncias Exatas estdo ganhando cada vez mais projecéo,
através da sua prépria reinvencéao frente as suas intrinsecas evolugées e mudancgas de
paradigmas impulsionadas pelo cenario tecnolégico e econémico. Para acompanhar
esse ritmo, a humanidade precisa de recursos humanos atentos e que acompanhem
esse ritmo através da incorporacao imediata de conhecimento com qualidade.

Esperamos que o presente e-book, de publicacdo da Atena Editora, possa
representar como legado, em seu primeiro volume da obra “Estudos Interdisciplinares:
Ciéncias Exatas e da Terra e Engenharias 2, a oferta de conhecimento para
capacitacdo de mao-de-obra através da aquisicdo de conhecimentos técnico-
cientificos de vanguarda praticados por diversas instituicbes em ambito nacional;
instigando professores, pesquisadores, estudantes, profissionais (envolvidos direta
e indiretamente) com as Ciéncias Exatas e a sociedade (como um todo) frente a
construcao de pontes de conhecimento de carater lbgico, aplicado e com potencial de
transpor o limiar fronteirico do conhecimento, o que - inclusive - sempre caracterizou



as Ciéncias Exatas ao longo dos tempos.

Alexandre Igor de Azevedo Pereira
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CONTENDO ACIDO ASCORBICO

RESUMO: O emprego de materiais poliméricos
com finalidades terapéuticas tém sido alvo de
diversos estudos, devido as suas potenciais
propriedades fisico-quimicas e a versatilidade
destes materiais, que favorecem sua
aplicabilidade. Neste estudo, os polimeros
Poli(caprolactona) (PCL) e Acetato de Celulose
(AC) foram empregados na producdao de
flmes blendado PCL/AC na proporcéao de
100:25 contendo Acido Ascorbico (AA) com
concentracbes de 0,5 e 1,0 %wt em massa.
Os filmes foram produzidos utilizando o
método casting em temperatura ambiente.
A caracterizagdo superficial por surface free
energy (SFE) demonstrou que as concentracoes
do farmaco no filme alteraram a SFE nos
filmes. A presenca das bandas de absorcéo
IV em 3626 cm™, 3216 cm™ e 1749,71 cm"
confirmam a formacado da blenda PCL/AC e a
banda de absor¢cdo em 3490,04 cm™ indicam a
incorporacao do AA na composic¢ao dos filmes.
PALAVRAS-CHAVE: Filmes

Blenda PCL/AC; acido ascorbico.

poliméricos;

PRODUCTION AND CHARACTERIZATION
OF BLEND FILMS POLY (CAPROLACTONE)
AND ACETATE OF CELLULOSE
CONTAINING ASCORBIC ACID

ABSTRACT: The use of polymeric materials
for therapeutic purposes has been the subject

of several studies, due to their potential
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physicochemical properties and the versatility of these materials, which favor its
applicability. In this study, the poly(caprolactone) (PCL) and cellulose acetate (CA)
polymers were used in the production of PCL/CAblended 100:25 film containing Ascorbic
Acid (AA) at concentrations of 0.5 and 1.0 wt% by mass. The films were produced using
the casting method at room temperature. Surface free surface characterization (SFE)
showed that drug concentrations in the film altered SFE in the films. The positions of
the vibrational modes at 3626 cm™ and 3216 cm™ confirmed the incorporation of the
drug into the composition of the films.

KEYWORDS: Polymeric films; blend PCL/AC; ascorbic acid.

11 INTRODUCAO

Polimeros sao materiais versateis que apresentam aplicagdes nas mais diversas
areas de estudo (BIANCHI, 2014). Sao classificados em organicos ou inorgéanicos,
possuem longas estruturas moleculares, baixas densidades e na sua maioria sao
extremamente flexiveis (CALLISTER, 2012). Dependendo da propriedade desejada,
utilizam-se apenas um tipo de polimero ou polimeros em forma de blenda (mistura
mecanica entre dois ou mais polimeros diferentes) (FREITAS & SANTOS, 2015).

O futuro da ciéncia dos polimeros serd baseado em modificagcbes das
propriedades quimicas e fisicas dos polimeros, e em novas combinacdes de
copolimeros com objetivos e componentes que podem liberar uma ampla variedade
de agentes bioativos (PILLAI & PANCHAGNULA, 2001; SEGUNDO, 2015).

Com o avanco no conhecimento da tecnologia de materiais, ainda existem
desafios a serem vencidos quanto a sofisticacdo e especializacdo de materiais
(CALLISTER, 2012).

A Poli(caprolactona) (PCL) é um polimero poliésteres alifaticos e possui
propriedades interessantes tais como, mecéanica, biocompatibilidade e
biodegradabilidade (GUARINO et al., 2017). Além disso, é considerado um polimero
relativamente hidrofébico (SEGUNDO, 2015), o que torna-o interessante em misturas
com outros polimeros.

O Acetato de celulose (AC) possui aplicagdes interessantes, possui ésteres
organicos proveniente da celulose e € considerado um polimero barato, motivo pelo
qual o torna bastante utilizado na industria téxtil (RIBEIRO, 2013).

O objetivo deste trabalho foi produzir filmes blendados de PCL/AC contendo
Acido Ascérbico (AA) e realizar a caracterizacdo quimica e superficial.

2 | MATERIAIS E METODOS

2.1 Materiais
Poli (caprolactona) (PCL-80000 g/mol), Acetato de Celulose (AC-30000 g/
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mol) foram fornecidos pela Sigma Aldrich. Cloroférmio (99,8% de pureza) e Acetona
(99,8% de pureza) fornecidos pela Biotec. Glicerol (Vetec Quimica Fina 99,5% de
pureza), Etileno-glicol (Biotec - 99,8% de pureza). KBr fornecido pela Crq — Produtos
Quimicos Eireli (PM = 119,00) para producéo de pastilhas de KBr. Acido Ascérbico
(PM = 176,13 g/mol) fornecido pela Synth e agua deionizada (condutividade elétrica
0,5 uS/cm?).

2.2 Preparo dos filmes blendados PCL/AC

O filme blendado PCL/AC foi preparado na proporcdo de 100:25 em massa
(Wt%), respectivamente. Primeiramente, deixou-se sob agitacdo mecanica a mistura
dos solventes cloroférmio e acetona na propor¢céao de 1:1 em massa por 15 minutos,
em seguida, adicionou-se a PCL conforme a proporcéo citada anteriormente, e agitou-
se por 30 minutos. Posteriormente, acrescentou-se o AC e deixou-se sob agitacéao
mecanica por 90 minutos até total solubilizacdo do polimero. Os filmes de PCL e
AC foram preparados similarmente ao filme blendado, exceto a adicdo do AC para a
solucéo de PCL e vice-versa.

Apés o preparo da solugao blendada PCL/AC, adicionou-se 0,5% e 1% em
massa de AA, em seguida, foi submetido a agitagdo mecanica em um periodo de 4h
até a dispersdo completa do AA.

Posteriormente, os filmes foram preparados pelo método casting da seguinte
maneira: em atmosfera estabilizada com cloroférmio e acetona, depositou-se uma
aliquota de 500 uL das solucdes polimérica sobre um substrato de vidro e deixou-se
em repouso por um periodo de 24 h, até total evapora¢do dos solventes.

2.3 Equipamentos e Caracterizacoes

Utilizou-se agua deionizada no teste de molhabilidade. Pipetou-se 10 pL do
solvente sobre a superficie dos filmes, a temperatura ambiente e observou-se o
comportamento da gota do solvente num periodo de 120 s utilizando um microscopio
digital (DINO - Lite plus, resolu¢gdo de 1000x). As medidas dos angulos de contato
(6) foram obtidos mediante ao uso do diretério LB-ADSA do software processador de
imagem imaged.

A Energia de Superficie Livre, do inglés Surface Free Energy (SFE) dos filmes
de PCL, AC, PCL/AC, PCL/AC + AA 0,5%wt, PCL/AC + AA 1,0%wt foram obtidas
conforme 0 método proposto na literatura (VICENTE, ANDRE & FERREIRA, 2012).
Agua deionizada, glicerol e etilenoglicol foram utilizados como solventes e os angulos
de contato foram obtidos utilizando a mesma metodologia citada anteriormente. Os
valores dos angulos de contato foram inseridos na equacgao (1):
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Onde:
y. =SFE do solvente conhecido dado em (mN.m™).

Equacéo (1)

Tal que,

— d P
Yo = VYL + YL Equagao (2)

_ .d P
Vs Ys + ¥s Equacdo (3)

Na equacéao (2) vt eyl sao as contribui¢cdes dispersiva e polar da SFE do
solvente utilizado, enquanto }’g eYs sdo as contribuicbes dispersiva e polar da
SFE do filme (Vs) dado em (mN.m™). A relacéo linear entre os termos das variaveis
dependente e independente da equacédo (1) permite relacionar as contribuicoes
dispersiva e polar da SFE do filme da equacéo (3).

A analise quimica dos filmes de PCL, AC, PCL/AC, PCL/AC + AA 0,5%wt, PCL/
AC + AA 1,0%wt foram realizadas em um espectrofotometro FTIR (Thermo Scientific
- NICOLET iS10) na regido de 4000 a 400 cm™'. Na preparag¢ao das amostras utilizou-
se pastilhas de brometo de potassio (KBr).

31 RESULTADOS E DISCUSSOES

O estudo de molhabilidade realizado pela medicdo de angulo de contato permitiu
avaliar a hidrofilicidade dos filmes utilizando agua. A Figura 1 mostra as imagens das
gotas de agua nos filmes de PCL, AC, PCL/AC, PCL/AC + 0,5%wt AA e PCL/AC +
1%wt AA. A Tabela 1 apresenta os valores dos angulos de contato das gotas de agua,
etilenoglicol e glicerol. As medidas dos angulos de contato mostraram que para os
filmes de PCL, o valor foi de 80,34°; AC foi de 60,34° e PCL/AC foi de 87,89°. A adi¢ao
do AC aumento o valor do angulo de contato do filme PCL/AC, enquanto que a adicéo
do AA mostra-se influenciar nos valores do angulo de contato que foram 63,11° e
76,03° para as concentragcdes de 0,5 e 1,0%wt de AA, respectivamente.

A diminuicdo nos valores dos angulos de contato mostra a presenca do AA
nos filmes, além disso, pode estar relacionado com a boa dispersdo do AA no filme
blendado. Entretanto, técnicas complementares sdo necessarias para constatar tal
disperséo.
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Figura 1. Imagens da gota de agua, etilenoglicol e glicerol sobre os filmes de (a) PCL, (b) AC,
(c) PCL/AC, (d) PCL/AC + 0,5%wt AA e (e) PCL/AC + 1%wt AA.

Angulo de Contato 0

Filmes Agua Etileno Glicol Glicerol
PCL 80,34° 50,01° 62°
AC 60,54° 41,30° 47,93°
PCL/AC 87,89° 58,09° 67,3°
PCL/ACH0,5%wtAA 63,11° 49,71° 33,43°
PCL/AC +1%wtAA 76,03° 30,27° 54,83°

Tabela 1. Valores dos angulos de contato dos diferentes filmes com diferentes solventes.

Os valores dos angulos de contato mostrados na Tabela 1 foram acrescentados
na equacao (1), além disso, as contribui¢cdes dispersiva e polar da SFE dos solventes
foram extraidos da literatura (VICENTE, ANDRE & FERREIRA, 2012) e adicionados
também na equacéo (1).

Os valores das contribui¢des dispersiva e polar da SFE dos filmes (ver equacéao
(2)) de PCL, AC, PCL/AC, PCL/AC + 0,5%wt AA e PCL/AC + 1%wt AA foram obtidos
pela relacéo linear das variaveis dependentes e independentes da equacao (1). Os
valores estao mostrados na Figura 2.

A adicao do farmaco de 0,5% e 1% wt AA no filme PCL/AC manteve o
comportamento superficial hidrofilico e apresentou reducdo nas medidas de angulo
de contato para todos os solventes devido ao aumento de interagbes moleculares
de dominio OH presentes nas moléculas de AC e AA. Além disso, é possivel notar a
influéncia da presenca do AA que permitiu 0 aumento gradativo da SFE, o que torna
mais evidente a presenca do farmaco. Apesar disso, € importante ressaltar que houve
uma leve alteracdo de comportamento superficial da gota de adgua com a blenda
contendo AA 1% wt, que pode ser explicado pela influéncia do carater hidrofébico da
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Figura 2. Gréfico da SFE dos filmes de PCL, AC, PCL/AC e PCL/AC com diferentes
concentracdes de AA.

A Figura 3 apresenta os espectros de absorcéao IV dos filmes de PCL, AC, PCL/
AC, PCL/AC + 0,5%wt AA e PCL/AC + 1%wt AA. ATabela 2 e 3 mostram as posicoes
dos modos vibracionais caracteristicos da PCL (DA PAZ et al.,2016; ABDELZAREK
etal., 2016) e do AC (MEIRELLES, 2007). Os valores das bandas de absorcéo estao
conforme a literatura.

2917,91
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\ P PCL
3490,042 e
9
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3
c
ﬂ
£
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o
=
' 1 " 1 » I L 1 . I . 1 L) 1
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Figura 3. Espectro de FTIR do PCL, AC, PCL/ AC e PCL/AC com diferentes concentracdes de
AA.
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Descricao da Vibracéao

Posicao das bandas

(cm?)

Abdelzarek et al. (2016).

Posicao das bandas (cm-
)

Neste trabalho

Estiramento CH,

Deformacao axial assimétrica e simétri-

ca C-H

Deformagéo angular CH (CH,)
Estiramento C=0

Curvatura CH,

Estiramento C-C

Estiramento C-O-C

Estiramento C-O

2942; 2862
2918; 2800

1750 e 1500

1726
1473; 1397; 1361

1290
1233; 1107; 1042

1160

2942,13 e 2862,01
2917,91 e 2800,53

1749,71 e 1500,05

1725,49

1473,96; 1397,57 e
1360,31
1289,51

1233,61; 1106,92 e
1041,71
1160,95

Tabela 2. Principais modos vibracionais caracteristicos do PCL.

Descricéo da vibracéao

Posicao das bandas

(cm?)

Meirelles (2007)

Posicao das bandas
(cm™)

Neste trabalho

Estiramento O-H celul6sico
Estiramento assimétrico CH,
Estiramento simétrico CH,

Estiramento de carbonila de éster

Deformacao da agua
Deformagéo assimétrica CH,
Deformagéo assimétrica CH,

Deformagéo CH,
Estiramento C-O de acetato

Estiramento C-O

Deformacéo externa (oscilacao)
CH

2

C-O dos grupos acetilas

3490
2960
2880

1754

1634
1429
1370
1321
1240

1157; 1120 e 1052

909

606

3490,04
2960,19
2880,16

1754,04

1634,37

1429,47

1370,65
1321
1240

1157,08; 1120,43 e
1052,46
909,27

606,02

Tabela 3. Principais modos vibracionais caracteristicos do acetato de celulose.

As bandas de absorcéo caracteristicas da deformacao axial das ligagcbes O-H
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estdo presentes em torno de 3626 e 3216,2 cm™ do espectro de absorcao IV para




AA (Figura 3) e vao de encontro ao proposto na literatura (DAMASCENO JUNIOR,
2017). O estudo de Damasceno Junior (2017) dispde que as bandas de absorcéao
mais agudas que ocorrem na faixa de 3650,10 e 3584,05 cm™ s&o atribuidas aos
grupos hidroxilas livres. As bandas de absor¢ao que ocorrem na regiao entre 3650,10
e 3584,05 cm™ séo caracteristicas das interacdes intermoleculares de grupos OH que
formam ligacé&o de hidrogénio. Ainda para Damasceno Junior (2017) as regides de
menores nimeros de onda do espectro IV para AA em 1277,12 cm™ e 1046,19 cm™
séo conferidas as vibragdes de deformacado axial de C-O de alcoois e nas regides de
990,26 cm™ e 1027,39 cm™ correspondem as vibragdes de deformacdo angular de
O-H.

Os espectros de absorcao IV obtidos para as amostras dos filmes blindados
PCL/AC com e sem AA apresentaram modos vibracionais caracteristicos dos
materiais poliméricos de partida e do AA. As bandas de absorcéo IV relevantes para
caracterizacéo dos polimeros ocorreram em 3490,04 cm™ atribuida ao estiramento do
OH celulésico do AC; em 3626 cm™ e 3216,2 cm™ atribuida a presenca da deformacéao
axial das ligacbes O-H do AA e em 2917,91 cm™ e 2800,53 cm™ conferidas a
deformagéo axial assimétrica e simétrica de C-H do grupo CH, da PCL.

Comparando o espectro de absor¢ao do filme PCL/AC + 0,5%wt AA (curva rosa)
e 0 espectro de absorcéo do filme PCL/AC + 1%wt AA (curva marrom) observa-se a
presenca e auséncia de bandas de absorcéo indicando a incorporacao do AA dentro
da matriz do polimero blenda. Observa-se, também, que o aumento da intensidade
da transmiténcia em 3490,04 cm™ atribuida ao estiramento do OH esta relacionado
com o aumento da presenca de AA indicando a influéncia da concentragao do AA no
filme blenda, além de apresenta uma boa compatibilidade entre PCL e AC.

CONCLUSAO

Foi preparado filme de PCL/AC na proporc¢ao de 100:25 em massa. Os estudos
de molhabilidade e o valores de SFE do Filme mostraram que houve mudancas
superficiais quando comparado com os filmes de base, PCL e AC, respectivamente.
A adicao do AA no filme blendado influenciou nas medidas dos &ngulos de contato e
SFE, estas mudancas acusam a presenca do AA no filme blendado. A composicéo
quimica dos filmes blendados sem e com AA foram confirmados, e consequentemente,
a incorporacgao do farmaco foi confirmada.
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