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APRESENTACAO

O livro “O conhecimento cientifico na Quimica 2” apresenta artigos na area de ensino
de quimica, tecnologia quimica, quimica verde, quimica ambiental e processos quimicos.

O e-book contem 29 capitulos, que abordam temas sobre desenvolvimento e
aplicacédo de jogos didaticos, aprendizagem significativa; andlise de livros didaticos;
histéria da quimica; reaproveitamento de residuos agroindustriais; desenvolvimento de
novos materiais de interesse ambiental; adsorventes sustentaveis; fotocatalise, tratamento
de agua e efluentes; sintese de liquidos ibnicos; hidrolise enzimatica e quantificacdo de
enzimas; estudos de toxicidade; analise quimica de 6leos essenciais; aplicacéo de extratos
de frutos da regido amazénica na atividade enzimatica; desenvolvimento de eletrodo;
desenvolvimento de compoésitos a partir de residuos; producao de fertilizantes de liberacéo
controlada; tecnologias e técnicas para aplicacdo de plasma em quimica; sintese e
aplicacé@o de nanotubos de carbono.

Os objetivos principais do presente livro sdo apresentar aos leitores diferentes
aspectos do conhecimento cientifico no Brasil e suas relagdes esta ciéncia. Nos tempos
atuais é perceptivel a importancia da pesquisa académica no Brasil para o desenvolvimento
de novas tecnologias, farmacos e vacinas que auxiliem no combate as doencas e na
qualidade de vida. Dessa forma, mais uma vez a Atena Editora reine o conhecimento
cientifico em forma de ebook, destacando os principais campos de atuag¢do da quimica no
pais.

Os artigos constituintes da cole¢éo podem ser utilizados para o desenvolvimento de
projetos de pesquisa, para o ensino dos temas abordados e até mesmo para a atualizagédo
do estado da arte nas areas de quimica, tecnologia quimica, quimica ambiental e ensino
de quimica.

ApOs esta apresentacao, convido os leitores a apreciarem e consultarem, sempre
que necessario, a obra “O conhecimento cientifico na Quimica 2”. Desejo uma excelente

leitura!

Erica de Melo Azevedo



SUMARIO

(071 =11 1 1] N0 X5 [T 1

A VIAGEM DA TEOBROMINA DO CACAU AO CHOCOLATE: UMA ABORDAGEM
QUIMICA PARA O ENSINO MEDIO
Jorge Hamilton Sena Dias

DOI 10.22533/at.ed.6312020111

(071 =11 1 1] N0 Y 20T 9

QUIMICA AMBIENTAL, USO DE IMAGENS E DIALOGICA DE PAULO FREIRE NO
ENSINO MEDIO TECNICO: UM RELATO DE EXPERIENCIA

Priscila Ketlen Negreiros Sousa

Dorian Lesca de Oliveira

DOI 10.22533/at.ed.6312020112

CAPITULO 3...eeeeeeeeeeeteesseseseseseeeesnsnsasasassssssssssnsnsasassssssssessnsasasasssssassnenensasasssnsnns 17

ANALISE E ESTUDO DA APLICACAO DO JOGO DIDATICO DE QUIMICA INTITULADO “
UNO ELEMENTAR PERIODICO ” PARA O ENSINO MEDIO DO INSTITUTO FEDERAL DO
PARANA — CAMPUS PARANAVAI

Maiara dos S. Faria

Glaucio Testa

DOI 10.22533/at.ed.6312020113

CAPITULO Qeeeeeeeeeeeeeeeeeeseveneseseseesnsnsasasassssssesssnsnsasasssassssssssnsasasassessasenenensasasasssnns 35

O CONCEITO DE LIGAGAO QUIMICA NO LIVRO DIDATICO
Olivia Maria Bastos Costa
Gislene Santos Silva
Marcelo Alves Lima Junior

DOI 10.22533/at.ed.6312020114

(071 = 1 1 1] N0 Y- J0 T 49

A HISTORIA DA QUIMICA COMO ABORDAGEM CONTEXTUALIZADA PARA O
APRENDIZADO DE ALUNOS DO ENSINO MEDIO

Ana Deuza da Silva Soares

Cliciane Magalhaes da Silva

Jamilla de Nazaré de Oliveira Almeida

Daniela Duarte de Sousa

Raimme Paola do Nascimento Pinto

Carlos Arthur Araudjo Assungéo

DOI 10.22533/at.ed.6312020115

(071 =11 1 ] N0 Y- J00u T 60

APLICACAO DE JOGO DIDATICO COMO FERRAMENTA AUXILIAR NO ENSINO-
APRENDIZAGEM DE QUIMICA ORGANICA

Herbert Gonzaga Sousa

Patricia e Silva Alves

Aline Aparecida Carvalho Franca

Maciel Lima Barbosa



Gilmania Francisca Sousa Carvalho
Renata da Silva Carneiro

Dihégo Henrique Lima Damacena
Beneilde Cabral Moraes

Valdiléia Teixeira Uchbda

Katiane Cruz Magalhaes Xavier

Rita de Cassia Pereira Santos Carvalho
Geraldo Eduardo da Luz Junior

DOI 10.22533/at.ed.6312020116

(071 =11 1 1] N0 Y 200U 72

O SECULO XX E UMA NOVA DIMENSAO DAS ATIVIDADES CIENTIFICAS NO BRASIL
POUCO INSERIDAS NOS CONTEXTO DIDATICO DOS LIVROS

Alcione de Nazaré Dias Silva

Débora da Cruz Arruda

DOI 10.22533/at.ed.6312020117

(07,1 =11 1] W0 X J0 80

REAPROVEITAMENTO DE RESIDUOS DA,AGRO‘INDUSTRIA PARA PRODUCAO DE
NOVOS MATERIAIS: O CONHECIMENTO QUIMICOA SERVICO DODESENVOLVIMENTO
SUSTENTAVEL, CIENTIFICO E TECNOLOGICO

Igor Andrade Rodrigues

Adilson de Santana Santos

Vanessa da Silva Reis

Méarcio Souza Santos

Alexilda Oliveira de Souza

Marluce Oliveira da Guarda Souza

DOI 10.22533/at.ed.6312020118

(071 =11 1 1] W0 X TN 94

ESTUDO COMPARATIVO DA CAPACIDADE DE ADSORCAO E ATIVIDADE
FOTOCATALITICA DE a-Ag,WO, PARA O CORANTE RODAMINA B

Francisco das Chagas Marques da Silva

Geraldo Eduardo da Luz Junior

DOI 10.22533/at.ed.6312020119

(07 =11 1] I o 15 11 YU 105

DEGRADACAO DA TETRACICLINA EM MEIO AQUOSO EMPREGANDO PROCESSOS
OXIDATIVOS AVANCADOS E AVALIACAO DO EFEITO DE INIBIGAO SOBRE Escherichia
coli

Ismael Laurindo Costa Junior

Marcia Antonia Bartolomeu Agustini

Felipe Augusto Barbieri

Leticia Maria Effting

Cesar Augusto Kappes

Kevin Augusto Ferreira

DOI 10.22533/at.ed.63120201110




(07 =11 1 1] W0 15 & IO 126

PROD’U(;AO DE CARVAO ATIVADO DE CASCA DE LARANJA ATIVADO COM CLORETO
DE CALCIO E SUA APLICACAO EM TRATAMENTO DE AGUA CONTAMINADA COM
NITRATO

Lucas Fernandes Domingues

Greice Queli Nardes Cruz

Idel Perpetua de Castro

Isadora Aparecida Archioli

Lorena Cristina Lopes

DOI 10.22533/at.ed.63120201111

(07 =11 1 1] W0 J5 -3 135

PREPARACAO DE NOVOS LIQUIDOS IONICOS ALCANOSULFONATOS DE INTERESSE
AMBIENTAL

Michelle Budke Costa

Giselle Back

Melissa Budke Rodrigues
Paulo Rodrigo Stival Bittencourt
Fernando Reinoldo Scremin

DOI 10.22533/at.ed.63120201112

(07 =11 1] W0 J5 < TNV 146

AMIDO DE BATATA DOCE HIDROLISADO COM ENZIMAS DO MALTE DE CEVADA
PARA PRODUGCAO DE ETANOL

Renata Nascimento Caetano
Felipe Staciaki da Luz
Adrielle Ferreira Bueno
Cinthya Beatriz Furstenberger
Everson do Prado Banczek

DOI 10.22533/at.ed.63120201113

CAPITULO 14 eeeeeeeeeteeseseveseeeeeeessnsnsasssssssesssensssasasssssssssensnsasasssssesensssnsasasssssssensns 158

EXTRACAO E QUANTIFICACAO DE LIPASE DE GRAOS DE SOJA
Isabela Cristina Damasceno
Marcela Guariento Vasconcelos
Livia Piccolo Ramos Rossi

DOI 10.22533/at.ed.63120201114

(07 =11 1 1] W0 J5 - J0 T 172

DETERMINACAO DA CITOTOXIDADE DO OLEO ESSENCIAL DE Origanum vulgare
Daiane Einhardt Blank
Gabriela Hérnke Alves
Rogério Antonio Freitag
Silvia de Oliveira Hubner
Marlete Brum Cleff

DOI 10.22533/at.ed.63120201115




(07 =11 1 1] W0 15 [: ST 180

AVALIACAO SAZONAL DA COMPOSICAO QUIMICA E INIBICAO DE
ACETILCOLINESTERASE DO OLEO ESSENCIAL DE ALOYSIA GRATISSIMA

Adilio Macedo Santos

Adonias de Oliveira Teixeira

Vilisaimon da Silva de Jesus

Luan Souza Santos

Moacy Selis Santos

Clayton Queiroz Alves

Djalma Menezes de Oliveira

Rosane Moura Aguiar

DOI 10.22533/at.ed.63120201116

(07 =11 1 1] N oI5 r 280 192

OBTENCAO E ANALISE QUIMICA DOS OLEOS ESSENCIAIS DE ESPECIES MEDICINAIS
UTILIZADAS NA REGIAO DE MARABA

Aristides Anderson Pereira Reis

Sebastiao da Cruz Silva

DOI 10.22533/at.ed.63120201117

CAPITULO 18.....eeeceeeeeeeessesesesesesesssssasssssssssesessssasssssssssssessssasasssssssnsssnsasassssssssssns 198

INFLUENCIA DOS EXTRATOS BRUTOS DE ACAI E PITANGA SOBRE A ATIVIDADE DE
GLUTATIONA S-TRANSFERASE ESPECIFICA CEREBRAL DE RATO

Tals da Silva Rosa

Felipe Boz Santos

Cristiane Martins Cardoso

DOI 10.22533/at.ed.63120201118

CAPITULO 19 eeeeeeeeeeeeeeee e eeeeeesesasasasasesessssesasssssasasasasesessssesasasassasasasasessssssesessas 203

SELETIVIDADE E SENSIBILIDADE EM ELETRODOS COMPOSITOS MODIFICADOS
USANDO POLIMEROS COM IMPRESSAO MOLECULAR: O CASO DO DICLOFENACO
Priscila Cervini
Abigail Vasconcelos Pereira
Eder Tadeu Gomes Cavalheiro

DOI 10.22533/at.ed.63120201119

(07 =1 1 1 1] W0 X1 U 216

PRODUCAO DE COMPOSITO TRICOMPONENTE A PARTIR DA CASCA DE AMENDOIM
E RESIDUOS DE ROCHAS ORNAMENTAIS
Giovanna Coelho Bosso

DOI 10.22533/at.ed.63120201120

(071 =11 1 1] W0 X7 [0 231

CELULOSE NANOFRIBRILADA FUNCIONALIZADA COM GRUPOS DICIANOVINIL:
REDUCAO ELETROQUIMICA DE CO,

Robson Valentim Pereira

Thais Eugénio Gallina

Aparecido Junior de Menezes



Kénia da Silva Freitas
DOI 10.22533/at.ed.63120201121

CAPITULO 22....eeeeeeeeeeeereseveeeeeeeessssasssssssssessnsasassssssssssssnsnsasasssassssnsssnsasasssssseensns 242

DETERMINACAO BIOQUIMICA, FiSICO-QUIMICA E MINERAL DE POLPA E CASCA DO
FRUTO DE Endopleura uchi

Charline Soares dos Santos Rolim

Leonardo do Nascimento Rolim

Régis Tribuzy de Oliveira

Eyde Cristianne Saraiva-Bonatto

Maria das Gracas Gomes Saraiva

Roseane Pinto Martins de Oliveira

Claudia Candida Silva

Carlos Victor Lamaréo

DOI 10.22533/at.ed.63120201122

(07 =11 1 1] W0 1= TN 253

DESENVOLVIMENTO DE FERTILIZANTE ALTERNATIVO CONSTITUIDO DE
MICROPARTICULAS POLIMERICAS CARREADORAS DE NPK

Junior Olair Chagas

Gilmare Antonia da Silva

Fabiana Aparecida Lobo

DOI 10.22533/at.ed.63120201123

(07 =11 1 1] N0 X5 VR 265

SINTESE DE COMPOSTOS DE COORDENACAO CONTENDO COBRE(ll) COM
LIGANTES DICARBOXILATOS: ESTUDO DE SUAS PROPRIEDADES VAPOCROMICAS
Eduardo Dias Albino
Bruno Ribeiro Santos
Alessandra Stevanato

DOI 10.22533/at.ed.63120201124

CAPITULO 25....ceeeeeeeeeeeeeeseeeeeseeeeeessasasssssesesensasassassssssssnsnsasasssssssnensnsasasesssssanenes 282

NiVEIS DE COBRE EM AMOSTRAS AMBIENTAIS DA REGIAO CACAUEIRA NO SUL DA
BAHIA POR USO DA MICROEXTRACAO LIQUIDO-LIQUIDO DISPERSIVA

Mayara Costa dos Santos

fvero Pita de Sa

Marina Santos de Jesus

Julia Carneiro Romero

Fabio Alan Carqueija Amorim

DOI 10.22533/at.ed.63120201125

CAPITULO 26......eeeeeeeeeeeeerseseseseeseeessssassssssssssssnsssasssssssssssessssassssssssssnsssnsasasssssssssens 292

SINTESE E CARACTERIZACAO DE HIDROXIDOS DUPLOS LAMELARES A PARTIR DE
ESCORIA DE ACIARIA

Josielle Vieira Fontes

Liliane Nogueira Silva

José Augusto Martins Corréa



DOI 10.22533/at.ed.63120201126

CAPITULO 27...eereeseeeseeeeeesessssssssasasasassssssssasssssasasasasasessssssesasssasasasasasessssssessssas 301

LINEARIZACAO DA CURVA DE ESFRIAMENTO DA GLICERINA
Vinicius Canal de Carvalho
Roberto Vargas de Oliveira
Abiney Lemos Cardoso

DOI 10.22533/at.ed.63120201127

(07 =11 1 1] W0 15 YU 306

O PLASMA E SUAS CARACTERISTICAS
Leila Cottet
Luis Otavio de Brito Benetoli
Nito Angelo Debacher

DOI 10.22533/at.ed.63120201128

CAPITULO 29.......oeceeeeeeeeeeseseseeeeeeessnssasssssssssesensnsassssssssssssssnsasasssssssnsssnsasasssssssasens 319

NANOTUBOS DE CARBONO — UMA VISAO GERAL
Leila Cottet
Luis Otavio de Brito Benetoli
Nito Angelo Debacher

DOI 10.22533/at.ed.63120201129
SOBRE A ORGANIZADORA.........ccirimrisisnissss s ssss s s s s ssmsssnsans 333

INDICE REMISSIVO.....eoeeeeeeeeeeeeseseseseeessssessasassssssssssssnsassssssessssssnsasasasssssesessnsnsases 334




CAPITULO 23

DESENVOLVIMENTO DE FERTILIZANTE
) ALTERNATIVO CONSTITUIDO DE
MICROPARTICULAS POLIMERICAS CARREADORAS

Data de aceite: 01/11/2020
Data de submisséo: 27/07/2020

Junior Olair Chagas

http://lattes.cnpq.br/6820007363922220
Instituto de Quimica, Universidade Federal
Fluminense, Niter6i — RJ

Gilmare Antonia da Silva
http://lattes.cnpq.br/9337191665465663
Departamento de Quimica, Universidade
Federal de Vigcosa, Vicosa — MG

Fabiana Aparecida Lobo
http://lattes.cnpq.br/1558911369265865
Departamento de Quimica, Universidade
Federal de Ouro Preto, Ouro Preto — MG

RESUMO: Microparticulas poliméricas sé&o
sistemas carreadores de substancias ativas que
tém a capacidade de alterar as propriedades
fisico-quimicas dos principios ativos a elas
incorporados, levando a varias vantagens, como
a minimizacéo dos impactos ambientais gerados
pelos métodos convencionais de fertilizagdo na
agricultura, dentre outas. Com isto, este trabalho
teve como objetivo desenvolver e caracterizar um
sistema de liberagdo controlada carreador dos
nutrientes nitrogénio, fésforo e potassio (NPK),
constituido de microparticulas poliméricas de
poli(e-caprolactona) (PLC) e poliglicerol (PLG), a
fim de criar uma possivel alternativa para o uso
como fertilizante em produgbes agricolas. Para
isto, utilizou-se o método de emulsificagéo/difusao
do solvente para sintese das microparticulas e
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um extenso estudo de caracterizagdo foi feito.
Resultados deste processo mostraram particulas
com diametros compreendidos entre 5 ym a
60 ym e uma eficiéncia de encapsulamento de
94,23% para o nitrogénio; 99,80% para o fosforo
e 65,00% para o potassio. O perfil de liberagao
das microparticulas foi modulado com base na lei
de Fick, onde constatou-se a liberagéo através
do processo de difusdo, de forma mais lenta,
quando em relacéo a estes nutrientes em solugéo
pura. Estas observacbes fornecem evidéncias
da capacidade das microparticulas sintetizadas
em propiciar a liberagdo continua e prolongada
de NPK para o processo de fertilizacdo de
plantas. Além disso, este trabalho propdem
uma alternativa de aplicagdo de um sub-produto
(poliglicerol), que é obtido através do glicerol,
onde este Ultimo é gerado abundantemente na
producéo de biodiesel e muitas vezes sem fontes
de utilizac&o frente ao montante gerado. Por fim,
este trabalho tem alto destaque ambiental, tanto
pela proposta de utilizacdo do glicerol quanto
pelo desenvolvimento de um novo fertilizante
eficiente e menos poluente.
PALAVRAS-CHAVE: Microparticulas
poliméricas, Sistemas de liberagéo controlada,
Fertilizantes, Poliglicerol.

DEVELOPMENT OF ALTERNATIVE
FERTILIZER CONTAINING POLYMERIC
MICROPARTICLES CARRYING NPK

ABSTRACT: Polymeric microparticles are carrier
systems of active substances that have the ability
to alter the physicochemical properties of the
active ingredients incorporated in them, leading
to some advantages, in addition to providing the
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minimization of environmental impacts generated by conventional fertilization methods. With
this, this study aimed to develop and characterize a controlled carriers release of nitrogen
nutrients systems, phosphorus and potassium (NPK), using polymeric microparticles of poly
(e-caprolactone) (PLC) and polyglycerol (PLG) in order to create a possible alternative to
the use of fertilizers in agricultural production. For these purposes, use the solvent diffusion/
dissolution method for microparticles and an extensive characterization study was done.
Thus, the characterization results showed particles with diameters between 5 to 60 ym and
a encapsulation efficiency 94.23% for nitrogen; 99.80% for phosphorus and to 65.00%
potassium. The release profile of the microparticles was modulated based on Fick’s law where
they are released by a diffusion process, and showed an expected behavior, ie slower and
significant in relation to these nutrients in pure solution. These observations provide evidence
of the capacity of concrete synthesized on microparticles provide continuous and sustained
release of NPK process for fertilizing plants. Furthermore, this paper proposes an alternative
application of a sub-product (polyglycerol), which was obtained through glycerol, where the
latter is generated abundantly in the production of biodiesel and often without sources of use
compared to the amount generated. Finally, this work has high environmental prominence,
both for the proposal of using glycerol and for the development of a new efficient and less
polluting fertilizer.

KEYWORDS: Polymeric microparticles, Controlled release systems, Fertilizers, Polyglycerol.

11 INTRODUGAO

Fertilizantes ou adubos sdo compostos quimicos inorganicos ou organicos
produzidos com a finalidade de restituir no solo, algum dos nutrientes essenciais ao
desenvolvimento das plantas (BRASIL, 2014). S&ao aplicados na agricultura para aumentar
rendimento de certa safra, o que contribui para a grande utilizacdo dessas substéncias
no setor agrario. No comércio mundial, existe uma extensa variedade de fertilizantes com
propriedades distintas, e aqueles que possuem em sua formulagdo nitrogénio, fésforo e
potassio (NPK) ganham destaque (CARSON & OZORES-HAMPTON, 2013).

Os elementos NPK séao essenciais para as plantas e participam de reagdes quimicas
indispensaveis no desenvolvimento proteico, na formacdo das estruturas celulares,
na conversdo de energia solar em energia quimica para o processo de fotossintese,
na manutencao dos niveis hidricos das plantas, dentre outros (CARSON & OZORES-
HAMPTON, 2013).

No entanto, os fertilizantes tradicionais quando nao aplicados de forma correta, ou
usados em altas quantidades, podem ocasionar desequilibrios no ecossistema e aumento
do numero das fontes de toxicidade aguda e carcinogénicas para os seres humanos
(AZEEM, 2014). Desta forma, o0 uso adequado dos fertilizantes pode contribuir para a
sustentabilidade econémica, ambiental e social do setor agrario.

Nos ultimos anos, a tecnologia de liberagdo controlada/modificada emergiu como
uma importante alternativa que propde resolver problemas que acompanham o uso de
algumas substancias ativas de interesse como anestésicos, antibidticos, herbicidas,
pesticidas, dentre outras (GRILLO, 2014; CHAGAS, 2020).
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O termo sistema de liberagao controlada microestruturado é utilizado para sistemas
que apresentam particulas de tamanho entre 1 yum a 1000 ym e que possuem a capacidade
de liberar de forma continua e prolongada uma determinada substancia ativa. E, devido a
essa propriedade, estes sistemas apresentam algumas vantagens, as quais se destacam:
a capacidade de reduzir a quantidade de substancia quimica necessaria na producéo;
diminui¢@o do risco de contaminacgéo; reducdo na quantidade de energia gasta, uma vez
que se diminui 0 numero de aplicacdes necessarias e; a principal fungcéo, a concentracéo
da substéancia de interesse mantém-se elevada por um determinado periodo de tempo
maior que os sistemas convencionais de aplicagdo (DE MELO, 2010; CHAGAS, 2020).

Varios sdo os materiais utilizados para a sintese das particulas destes sistemas. Os
polimeros biodegradaveis sdo os mais usados para o preparo dos sistemas de liberagédo
controlada (AZEEM, 2014). A poli(e-caprolactona) (PLC) & um polimero biodegradavel,
insoluvel em agua, possui degradacédo lenta em meio aquoso e sem danos ambientais
(SCHAFFAZICK, 2003). O poliglicerol (PLG), polimero biodegradavel, é obtido a partir da
polimerizacao da glicerina (MEMARIZADEH, 2014), que é gerada abundantemente durante
a producao do biodiesel. Por esta razao, o desenvolvimento de processos que promovam
um manejo dessa glicerina residual é de extremo interesse ambiental.

Desta forma, o objetivo deste estudo foi o desenvolvimento e caracterizagdo de
microparticulas poliméricas como sistemas carreadores de NPK, a fim de criar uma possivel
alternativa de fertilizantes em producdes agricolas. Faz parte também da proposta a ado¢éo
de novas formulagées ambientalmente favoraveis para o agronegécio, por meio do manejo
adequado de um residuo industrial, como ja citado, ainda sem aplicagdes importantes em
processos industriais.

21 METODOLOGIA

2.1 Preparo das microparticulas poliméricas

O preparo das microparticulas poliméricas foi realizado segundo o método de
emulsificagdo/difus@o do solvente que consiste no preparo de duas fases distintas
(CHAGAS, 2020). Para estre processo, inicialmente, preparou-se uma solu¢do aquosa de
alcool polivinilico (PVA) a 0,9% m/v, chamada de solugéo externa. Aliquotas de solucdes
estoque dos nutrientes nitrogénio, fosforo e potassio a 100 mg L' cada foram adicionadas
a 100 mL de solugé@o de PVA. Para o preparo da solugéo interna (solugéo orgénica) foram
pesados 100 mg de PLC e 825 mg de PLG que foram solubilizados, sob agitacdo mecénica,
com velocidade entre 5 e 6 rpm e a temperatura média de 70 °C, em uma mistura de
agua e cloroférmio na propor¢ao 1:3. Em seguida, essa solu¢gdo homogénea foi adicionada
a solugdo de PVA, onde foi mantida sob agitagdo com velocidade entre 5 € 6 rpm e a
temperatura de 70 °C por 4 h. A emulsao resultante foi mantida em capela por 24 h para a
evaporacao do solvente organico. No fim deste processo, completou-se o volume para 200
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mL com agua deionizada. Metade deste volume foi filtrado e o material retido foi seco em
dessecador e analisado por microscopia eletrdnica de varredura (MEV), espectroscopia no
infravermelho e analise termogravimétrica (TGA). A outra metade foi usada posteriormente

para a quantificagdo dos nutrientes associados as microparticulas.

2.2 Analise da morfologia e caracterizacdo das microparticulas

As microparticulas que ficaram retidas no papel de filtro como descrito no item “2.1.
Preparo das microparticulas poliméricas” foram armazenadas e mantidas em dessecador.
Ap6s a secagem completa, 10 mg deste material foram colocados sob uma fita de carbono.
As amostras foram levadas a um metalizador para a deposicdo de ouro (100 nm a 200
nm) sob vacuo. Em seguida, a andlise da morfologia das amostras por meio das particulas
metalizadas foi feita utilizando microscépio eletrénico de varredura (MEV) Jeol 1.200. As
distribuicdes de tamanho foram medidas e expressas como média de trés determinagdes.

As andlises de infravermelho foram realizadas com a finalidade de caracterizar
as microparticulas carreadoras de NPK desenvolvidas neste trabalho. Armazenou-
se os polimeros PVA e PLC, as microparticulas controle (particulas sintetizadas sem a
associacéo de NPK) e as microparticulas carreadoras de NPK em estufa por 15 min a 85
°C. Posteriormente, perto de 2,0 mg de cada polimero e microparticulas foram macerados,
separadamente, com o auxilio de um gral e pistilo de quartzo. Em seguida, estas massas
foram colocadas em prensa a 8 ton. Por fim, foi feita a anéalise por espectroscopia no
infravermelho na faixa de varredura de 4000 cm™ a 400 cm™, resolugéo de 4 cm™, com 32
varreduras por amostra.

As analises por TGA permitiram avaliar os perfis de liberacdo de agua usando-se
uma taxa de aquecimento de 20 °C/min em atmosfera de ar sintético com fluxo de 100 mL/
min para a PLC e PVA; para o PLG e microparticulas utilizou-se nitrogénio com fluxo de
100 mL/min. Massas de aproximadamente 10 mg foram uniformemente distribuidas em
cadinhos de alumina para garantir uma camada homogénea e fina e foram submetidas as
respectivas programacoes controladas de temperatura de 0 °C a 600 °C.

2.3 Metodologias analiticas para a quantificacdo de NPK associado e liberado
das microparticulas poliméricas

Para a quantificagcdo dos nutrientes essenciais as plantas estudados neste trabalho,
NPK, foram utilizados métodos especificos e ja bem descritos na literatura para cada
elemento quimico, como descrito por Chagas, et al, 2020. O nitrogénio foi determinado pelo
método Kjeldahl; o fésforo por espectroscopia UV-Vis e para o potassio a espectroscopia
de absorcao atébmica por chama foi utilizada (CHAGAS, 2020). Assim, a percentagem de
NPK associada as microparticulas (%EE) foi determinada da seguinte forma: amostras
de 100 mL de suspensao de microparticulas contendo NPK foram filtradas em papel de
filtro quantitativo faixa azul — filtrag@o lenta (Marca 3552, Nalgon). Em seguida, a %EE foi
determinada pela diferenca entre a quantificagcdo da concentracao dos nutrientes no filtrado
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e a concentragao total (100%) dos mesmos, presentes na suspensado de microparticulas
(Equacgao 1).

— Ko -Xp)
EE (%)= °X—of x 100% (Equagao 1)
em que Xo é a concentragéo de nutriente quantificado na solu¢éo de microparticulas

e Xf é a concentragéo de nutriente quantificado na solucéo filtrada de microparticulas.

2.4 Medidas de estabilidade quimica

A fim de verificar a estabilidade quimica das microparticulas aqui propostas, foram
avaliados os valores de pH das suspensdes microparticulas poliméricas contendo NPK
em funcdo do tempo, uma vez que a alteracdo deste pardmetro neste meio pode indicar
degradacao das particulas. As medidas dos valores de pH das suspensdes de microparticulas
foram realizadas durante um periodo de 90 dias, utilizando-se um potenciémetro pHmetro
Thermo Scientific Orion Star A221. Foi realizada também a medida do tamanho e da %EE
no mesmo periodo de tempo para avaliar a degradac¢ao das microparticulas.

2.5 Ensaio de liberacao in vitro do NPK

A andlise dos perfis de liberacdo do NPK livre e associado as microparticulas
foi realizada nas condigbes Sink, usando o método modificado por Ramos Campos et
al., 2015. Os ensaios foram realizados em sistemas de tubos, onde as formulacdes de
microparticulas foram colocadas em contato com agua deionizada, a fim de liberar os
nutrientes a partir das estruturas sintetizadas. Foram preparados 400 mL de suspencao
de microparticulas, onde distribuiu-se 10 mL desta mistura em tubos Falcon que foram
fechados e agitados em agitador Orbit 1900 Heavy Duty Shaker a 150 rpm a temperatura
ambiente. Utilizou-se os niveis de tempo 0 min, 10 min, 15 min, 30 min, 60 min, 120 min,
240 min, 480 min, 960 min e 1440 min. No decorrer de cada periodo trés tubos de ensaio
foram removidos do agitador e centrifugados a fim de sedimentar as microparticulas. O
sobrenadante foi filtrado através de papel de filtro quantitativo e, apos, quantificado de
acordo com o item “2.3. Metodologias analiticas para a quantificacdo de NPK associado e
liberado das microparticulas poliméricas”. Assim, as concentra¢des dos nutrientes obtidas
pela liberacéo das particulas com o decorrer do tempo foram convertidas em porcentagem
de nutriente liberado em relagéo a concentragao de nutriente presente nas microparticulas.

Utilizou-se de padrao uma solugéo de nutrientes livres em solug@o e sem microparticulas.

2.6 Modelagem matematica

Para a analise do comportamento de liberagcdo do NPK a partir das microparticulas
poliméricas foram utilizados os modelos tedricos de Ordem Zero, Primeira Ordem, Higuchi
e de Korsemeyer-Peppas descritos na literatura para liberacdo de farmacos de sistemas
poliméricos (CHAGAS, 2020).
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31 RESULTADOS E DISCUSSOES

3.1 Preparo, caracterizacao e estabilidade das microparticulas poliméricas

A andlise morfolégica das particulas por MEV demonstrou que as condicdes
adotadas por este trabalho levaram a formacdo de microparticulas esféricas e pouco
rugosas, com didametros entre 5 ym a 60 ym, conforme ilustra a Figura 1, o que as classifica
como microesferas, uma vez que nao se teve a presenca de 6leo na fase orgénica para a
sua formacao (SOUTO, 2012; CHAGAS, 2020).

SEM HV: 15.0 kV SEM MAG: 400 x

Figura 1 - Imagens de microscopia eletrénica de varredura (MEV) para microparticulas de
poli(e-caprolactona) e poliglicerol carreadoras dos nutrientes NPK (CHAGAS, 2020).

A condicdo de sintese do sistema aqui proposto proporcionou uma taxa de
encapsulacao de 94,23% de nitrogénio; 99,80% de fésforo e 65,00% de potéssio. Esta
condicao foi otimizada utilizando-se planejamentos experimentais multivariados. Os valores
da %EE mostraram-se satisfatérios e encontram-se nas médias mostradas na literatura
para outros principios ativos (CHAGAS, 2020).

A analise por espectroscopia no infravermelho fornece importantes informacdes
estruturais, como por exemplo, a composi¢cao quimica e as estruturas configuracional e
conformacional. A Figura 2 apresenta o espectro de infravermelho para o PLG, PVA, PLC
e para as microparticulas deste trabalho. O espectro do PLC mostrou as principais bandas
e picos de absor¢édo: 1150 cm™ a 1200 cm, vibragado simétrica O-C-O; 1240 cm', vibragéo
assimétrica C-O-C e 1700 cm™ a 1760 cm™, vibracdo da carbonila. O PVA apresentou
bandas em torno de: 3440 cm™, referente ao estiramento do grupo OH; em 2900 cm™,
referente a vibracdo assimétrica do grupo OH; em 1375 cm, referente ao acoplamento
entre os grupos OH e em 1420 cm™ correspondente a vibracdo do CH. O poliglicerol
apresentou absorgOes caracteristicas dos grupos do glicerol, bandas de estiramento OH
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(em torno de 3386 cm™), de ligacdo C-O de alcool secundario simétrico (em torno de 1215
cm™) e de ligagdo C-O de alcool primério (em torno de 1045 cm™).
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Figura 2 — Espectros de infravermelho de poli(e-caprolactona) (PLC), poliglicerol (PLG), alcool
polivinilico (PVA), e microparticulas de poliméricas carreadoras de NPK.

As microparticulas desenvolvidas neste trabalho apresentaram as bandas
caracteristicas do PLC (Figura 2), portanto, ndo houve interagao quimica entre os polimeros
utilizados e o poliglicerol, ou seja, as microparticulas carreadoras de NPK sao constituidas
apenas de PLC. No entanto, o poliglicerol possui grande importancia na sintese proposta.
Tal fato se da pela relevancia deste polimero no impedimento da difusdo dos nutrientes
NPK para a fase aquosa (alcool polivinilico - PVA) durante o procedimento de sintese e,
assim, aumentando significativamente a %EE. O PLG possui caracteristicas similares as da
quitosana e, por esse motivo, pode ter revestido as microparticulas aqui desenvolvidas por
meio das interacdes de hidrogénio das cadeias poliméricas, conforme descrito na literatura
(GRILLO, 2014). Outra possivel explicagdo € que o PLG pode ter funcionado como um
tensoativo na fase interna, onde este preveniu a coalescéncia das goticulas poliméricas,
melhorando o processo de sintese (SOUTO, 2012).

A Figura 3 apresenta as curvas obtidas por analise termogravimétrica para a PLC,

PLG, PVA e as microparticulas sintetizadas neste trabalho.
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Figura 3 — Grafico de analise termogravimétrica das massas poliméricas de poli(e-caprolactona)
(PLC), poliglicerol (PLG), alcool polivinilico (PVA), e microparticulas poliméricas carreadoras de
NPK.

Pela Figura 2 observa-se perdas de massa inicial continuas (< 100 °C) de 0,28%
para a PLC; 9,91% para o PLG; 4,78% para o PVA e 0,92% para as microparticulas
poliméricas, que podem ser atribuidas a saida de dgua adsorvida (perda de umidade). O
principal evento térmico, com taxa maxima de perda de massa proximo a 220 °C, pode ser
atribuido ao processo de decomposicéo do PLG. Percebe-se também que até a temperatura
de 600 °C praticamente 80% da massa total da amostra de PLG ja foi consumida. Nota-
se para a PLC (Figura 3) um processo de perda de massa com taxa maxima observada
por volta de 405 °C e o inicio da degradag@o em aproximadamente 250 °C. Esta perda é
referente a degradacéo total da PLC, visto que a quantidade analisada foi em sua totalidade
consumida. A curva termogravimétrica das microparticulas carreadoras de NPK mostrou
um perfil de liberagdo de massa semelhante ao obtido para a PLC (Figura 3). Dessa forma,
verificou-se que as microparticulas carreadoras aqui propostas possuem comportamento
térmico similar a PLC e séo constituidas apenas deste, confirmando o que foi observado
nos espectros de infravermelho (Figura 2).

A fim de avaliar a estabilidade quimica das microparticulas poliméricas em funcéo
do tempo, o valor de pH da suspenséao foi monitorado. Esta analise é importante para
averiguar a estabilidade quimica deste polimero no decorrer de um periodo, pois a alteracédo
do pH pode indicar sua degradacéo na solugéo (GRILLO, 2014; CHAGAS, 2020). O valor
de pH inicial da formulagéo de microparticulas contendo NPK foi 2,18. Nao se observou
alteracao deste parametro no decorrer de 60 dias, onde o pH se manteve na faixa de 2,20
a 2,50. Com isto, observou-se que as particulas desenvolvidas neste estudo possuem boa
estabilidade quimica em relacéo ao pH.

A morfologia no decorrer de 60 dias e a taxa de encapsulacdo dos nutrientes
nas microparticulas foram também avaliadas. O valor do tamanho médio inicial das
microparticulas contendo NPK foi de 8,00 yum + 0,15 ym. Ja as %EE iniciais foram: 96,27%
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+ 0,40% para o N; 96,58% + 0,50% para o P e 59,62% =+ 0,53% para o K. No decorrer dos
60 dias, péde-se observar que tanto o tamanho das microparticulas quanto a %EE para
0s trés nutrientes tiveram uma diminuicdo, que pode ser considerada desprezivel, sendo
explicado pela liberacado lenta dos nutrientes para a suspensao das microparticulas.

3.2 Liberacao in vitro

A partir dos ensaios de liberacdo in vitro foi possivel observar o resultado da
associagcdo de NPK com as microparticulas poliméricas no perfil de liberagcdo destes
nutrientes. Neste tipo de ensaio, os nutrientes foram colocados em contato direto com agua
deionizada (controle); o mesmo foi feito com as microparticulas carreadoras e, desta forma,
foi possivel observar o efeito da associacéo na velocidade de liberacdo dos nutrientes. A
Figura 3 apresenta os perfis de liberag@o para o NPK livre e associado as microparticulas
em func¢éo do tempo.
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% 6000 |
2 5 Potassio
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E 20.00 k % Nitrogénio
z | NPK Livre
0.00 . s !
0 500 1000 1500 2000
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Figura 4 — Liberagédo cumulativa de NPK (%) livre e em suspenséo de microparticulas
poliméricas.

Pela anélise dos perfis de liberacdo da Figura 4 observa-se que no decorrer do
tempo entre 0 min e 800 min, aproximadamente, o fésforo e o potassio apresentaram lenta
e continua liberagcdo em relacdo as solugdes livres destes nutrientes. Para o nitrogénio
observou-se que o tempo de liberacdo foi inferior, onde em aproximadamente 500 min
obteve-se 0 seu maximo. Sendo assim, a associacdo de NPK com microparticulas
modifica o perfil de liberagédo destes nutrientes quando comparados aos nutrientes livres. O
comportamento de liberacdo do N pode ser explicado pela natureza quimica do nitrogénio
e sua facilidade de interacdo com compostos organicos, polimeros biodegradaveis desse
trabalho, que podem ter influenciado diretamente na sua liberacao (CHAGAS, 2020).
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3.3 Modelo matematico para a avaliagao do mecanismo de liberacdao de NPK
a partir das particulas poliméricas

Ap6s a analise dos perfis de liberagéo (Figura 4) foram aplicados quatro modelos
matematicos descritos na literatura, Cinética de Ordem Zero, Cinética de Ordem Um,
Higuchi, Korsmeyer-Peppas, a fim de obter informagbes sobre os possiveis mecanismos
de liberacdo de N, P e K das microesferas poliméricas. Com isto, a Tabela 1 apresenta os
parametros encontrados para os modelos matematicos empregados.

Modelo matematico ky ry k, P K, re

Ordem Zero 0,0395 min'  0,5649 0,0490 min"  0,9282 0,0661 min" 0,9602
Primeira Ordem 1,0007 min'  0,4775 1,0009 min'  0,7612 1,0018 min' 0,6422
Higuchi 1,8682 min? 0,7711 0,2776 min?  0,9808 2,8195min? 0,9983

Korsemeyer-Peppas 1,2534 min"  0,9201 1,3199 min'  0,9673 2,0846 min" 0,9660

Tabela 1 — Valores dos parametros obtidos dos modelos matematicos empregados as curvas
de liberagédo de N, P e K associados a microparticulas poliméricas. k = constante de liberacgéo, r
= coeficiente de correlagao.

A investigacdo dos perfis de liberacdo por meio de modelos matematicos a partir
das microparticulas fornece informacgdes importantes sobre os mecanismos envolvidos na
liberacéo de principios ativos de sistemas estruturados (CAMPQOS, 2015). Estes incluem
dessorcao da superficie, difusdo através dos poros da matriz ou parede polimérica,
desintegracéo e erosdo (DE MELO, 2010; COSTA, 2002). Observando a Tabela 1, o modelo
que melhor se ajustou (maior valor do coeficiente de correlacéo) ao perfil de liberagéo de N
das particulas foi o modelo de Korsemeyer-Peppas e para o P e K foi 0 modelo de Higuchi.

Para o N, a inclinagdo n (coeficiente linear, b) obtida pelo modelo Korsemeyer-
Peppas foi determinada pelo grafico do logaritmo natural da taxa de liberacdo em funcao
do logaritmo natural do tempo. Neste contexto, a andlise dos dados mostra que o valor
do expoente de liberagdo, n = 0,49, indica que o nitrogénio € liberado através de difuséo,
baseado na lei de Fick (DE MELO, 2010).

Os resultados indicam que os nutrientes sao liberados por difusdo baseada na lei de
Fick. Este € um processo pelo qual o principio ativo € transportado de um local para outro,
situado no interior do proprio sistema, e resulta de movimentos moleculares aleatérios,
que ocorrem em pequenas distancias. Assim, propdem-se que a liberacdo de N, P e K
das particulas poliméricas ocorrem da seguinte forma: a agua difunde-se para a matriz
polimérica das particulas, os nutrientes se dissolvem e séo finalmente difundidos para fora
do polimero (SOUZA, 2007).
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41 CONCLUSAO

Com este trabalho foi possivel obter microparticulas poliméricas poliméricas
carreadoras de NPK que podem funcionar como uma possivel alternativa aos processos
convencionais de fertilizagcao para plantas e assim minimizar a problematica ambiental que
estes métodos geram. Ainda, destaca-se que este trabalho conseguiu obter boas taxas de
associagao de principios ativos a particulas. Além disso, foi possivel obter microparticulas
poliméricas contendo NPK que apresentam estabilidade quimica (baixa variacdo de
pH) e baixa variagcdo de tamanho durante um periodo de 90 dias. A analise do perfil de
liberacao indicou modificagéo no perfil de liberagcéo, no qual o modelo de Higuchi foi o que
possivelmente explica como os nutrientes P e K, e o N pelo de Korsemeyer-Peppas, sdo
liberados das microparticulas poliméricas. Por esses modelos a saida ocorre por difuséo,
segundo a lei de Fick. Este estudo fornece subsidios para avalia¢des in vivo quanto ao
uso da nova formulagcdo de NPK em microparticulas e, especialmente, também indica
perspectivas de possiveis estudos envolvendo a administracao desta formulagéo no solo.
Além disso, demonstra uma nova utilizacao da glicerina residual (na forma de poliglicerol),
intensamente produzida nacionalmente na produc¢éo de biodiesel.
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