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RESUMO

A demanda por téxteis funcionais voltados ao bem-estar e conforto do usuario tem aumentado
de forma significativa. Nesse sentido, a utilizacdo de compostos bioativos, como 06leos
essenciais, é considerada uma alternativa viavel e segura na funcionalizagdo de substratos
téxteis, dado as inumeras propriedades biologicas e terapéuticas associadas a estas
substancias. Desta forma, o presente trabalho buscou o desenvolvimento de um tecido 100%
algodao com liberacdo prolongada de 6leo essencial de gengibre por meio da formagdo de
complexos de inclusdo com a B-Ciclodextrina. Investigou-se trés formas de fixacdo das CDs
no substrato, sendo elas: reticulacdo com o &cido 1,2,3,4 butano tetracarboxilico (BTCA),
reticulagdo com o acido citrico (CA) e com a cationizag¢ao da -CD com o Cloreto de 3-cloro-
2-hidroxipropiltrimetilaménio (CHPTAC). A cationizagdo da 3-CD foi realizada seguindo os
conceitos de cationizacdo da fibra de algodéo e sua incorporacéo ao tecido se deu pelo método
de esgotamento, enquanto, as CDs fixadas com &cido citrico e com o BTCA foram ancoradas
ao tecido por foulardagem. A quantificacdo da CDs enxertadas no tecido foi realizada por
meio da analise do ganho de massa e com o ensaio da fenolftaleina. Para a obtengdo do
rendimento de complexacdo, calculou-se a concentracdao de 6leo presente no sobrenadante da
solucdo de complexos e o0 estudo do mecanismo de liberacdo do OEG foi em meio aquoso a
37°C = 0,5. Realizou-se uma estimativa da acdo antimicrobiana dos tecidos por meio da
adaptacdo do método Petrifilm. Os resultados obtidos demonstram que 0 processo de
cationizag@o da 3-CD com o CHPATC ndo foi eficiente, visto a baixa quantidade de B-CDs
enxertadas no tecido. J& a utilizacdo dos poliacidos BTCA e acido citrico mostraram-se
alternativas potencialmente promissoras para a reticulacdo dos complexos no algoddo. Os
rendimentos de encapsulamento obtidos para o acido citrico e o BTCA foram bastante
elevados, respectivamente, 90% e 88%, evidenciando uma boa relacdo hdspede-hospedeiro
entre a B-CD:OEG. A liberacdo do 6leo para ambos os agentes reticulantes apresentou um
perfil anbmalo com quatro fases distintas e a estabilidade ndo foi alcancada no intervalo de
tempo estudado, indicando um retardo na liberacdo, e, todas as amostras apresentaram agao

antimicrobiana.

Palavras-chave: Téxteis funcionais, Liberacio prolongada, Algodao, Oleo essencial de
gengibre, p-Ciclodextrina.



ABSTRACT

The demand for functional textiles aimed at the well-being and comfort of the user has
increased significantly. In that regard, the use of bioactive compounds, such as essential oils,
is considered a viable and safe alternative in functionalization of textile substrates, given the
numerous biological and therapeutic properties associated with these substances. Thus, the
present work sought the development of a 100% cotton fabric with prolonged release of
ginger essential oil through the formation of inclusion complexes with $-Cyclodextrin. Three
ways of fixing CDs on the substrate were investigated, namely: crosslinking with 1,2,3,4
butane tetracarboxylic acid (BTCA), crosslinking with citric acid (CA) and with the
cationization of B-CD with o 3-Chloro-2-hydroxypropyltrimethylammonium chloride
(CHPTAC). The cationization of B-CD was carried out following the concepts of
cationization of cotton fiber and its incorporation into the fabric was carried out by the
exhaustion method. Meanwhile, the DCs fixed with citric acid and with BTCA were anchored
to the fabric by padding. The quantification of CD grafted in the fabric was performed by
analyzing the mass gain and with phenolphthalein assay. To obtain the complexation yield,
the concentration of oil present in the supernatant of the complex solution was calculated and
the study of the mechanism of OEG release was carried out in an aqueous medium at 37 °C +
0.5. An estimate of the bacterial action of the fabric was performed by adapting the Petrifilm
method. The results obtained demonstrate that the process of cationization of B-CD with
CHPATC was not efficient, given the low amount of 3-CDs grafted in the fabric. The use of
BTCA polyacids and citric acid has shown to be potentially promising ways for the
crosslinking of the complexes in cotton. The encapsulation yields obtained for citric acid and
BTCA were quite high, respectively, 90% and 88%, evidencing a good host-host ratio
between B-CD:OEG. The oil release for both crosslinking agents presented an anomalous
profile with four distinct phases and stability was not reached in the studied time interval,

indicating a delay in the release and all samples showed bacterial action.

Keywords: Functional Textiles. Extended Release. Cotton. Ginger Essential Oil. Inclusion -
Cyclodextrin.
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1 INTRODUCAO

A industria téxtil tem passado por inumeras transformagdes, impulsionadas
principalmente pelas mudancas no estilo de vida dos consumidores (MENDES, 2020), que
cada vez mais priorizam a praticidade, conforto, bem-estar e a sustentabilidade. Assim, o
desenvolvimento de novos produtos e processos que sejam capazes de promover beneficios
aos usuarios tem-se tornado indispensavel para a induastria téxtil e da moda (BERNARDI,
CANTU e CEDROLA, 2022).

Por muito tempo a fungdo de um substrato téxtil foi apenas proteger o usuario das
hostilidades do ambiente (COTRIM, 2015). No entanto, com o0s inimeros avangos
tecnologicos em conjunto com as necessidades do consumidor moderno, os téxteis ganharam
novas fung¢des, o que ampliou seu escopo de aplicagao.

Observa-se um crescente interesse na obtencdo de téxteis com capacidade de
liberagdo de fragrancias (PIMENTA, 2014), pois, devido a proximidade dos substratos téxteis
com a pele, esses podem servir como um bom sistema de entrega para os beneficios dos 6leos
essenciais (METHA e GILLIVRAY, 2022). Os materiais téxteis com liberagdo de aromas sdo
considerados uma subcategoria de téxteis cosméticos (PIMENTA, 2014), denominados téxteis
aromaticos (KHEDKAR e MALLICK, 2020) ou aromaterapéuticos (CEREMPEI, 2017).

Os beneficios dos oleos essenciais (OEs) sdo conhecidos e explorados pela
humanidade desde a antiguidade (KINGHORN et al., 2011). Esses compostos podem agir de
diferentes formas na fisiologia e sentidos dos seres humanos, por exemplo, ao inalar o aroma
de um oleo essencial, suas moléculas podem ativar o sistema olfativo e gastrointestinal,
promovendo a liberacdo de neurotransmissores que proporcionam o bem-estar do usudrio
(METHA e GILLIVRAY, 2022). No entanto, apesar das inumeras propriedades terapéuticas
associadas aos Oleos essenciais, esses compostos sdo bastante instaveis e suscetiveis a
oxidagdo e degradacdo, dado a sua natureza volatil (FERNANDES, et al., 2016). O que
impede de fato a utilizagdo destes materiais em aplicacdes que exigem durabilidade (SOUZA,
FREITAS e OLIVEIRA, 2016), como em matrizes téxteis.

Uma alternativa considerada vidvel para aumentar a estabilidade e estender a
liberacdao dos 0Oleos essenciais € o processo de microencapsulacao destes compostos (LIU et
al., 2008; KFOURY et al., 2019). O encapsulamento em ciclodextrina ¢ uma ferramenta

bastante eficiente para reter e modular a liberacio dos OEs (DECOCK et al., 2008).
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Entretanto, a aderéncia das CDs nos substratos téxteis ndo ¢ duradoura, visto que apenas
ligagdes fracas de van der Waals e ponte de hidrogénio prevalecem entre a celulose ¢ a [3-
ciclodextrina (KHANNA e CHAKRABORTY, 2017), sendo necessario o emprego de
estratégias que promovam a fixacdo dos complexos nos téxteis.

Desta forma, o presente trabalho propdés o desenvolvimento de um téxtil
aromaterapéutico, por meio da modificagdo superficial do algoddo com complexos de
inclusdo entre B-CD e 6leo essencial de gengibre (OEG). Para isso, investigou-se trés métodos
de fixagdo das B-CDs no substrato. No método 1, utilizou-se o acido 1,2,3,4 butano
tetracarboxilico (BTCA), no método 2, o acido citrico (CA) foi utilizado como agente
reticulante ¢ no método 3 a PB-CD foi cationizada com o cloreto de 3-cloro-2-

hidroxipropiltrimetilamonio (CHPTAC).

1.1 OBJETIVOS

Nas secOes abaixo estdo descritos o objetivo geral e os objetivos especificos deste
TCC.

1.1.1 Objetivo Geral

Obter um substrato téxtil de algoddo com liberacdo prolongada de éleo essencial de
gengibre por meio da formacao de complexos de inclusdo com a B-ciclodextrina.

1.1.2 Objetivos Especificos

a) Desenvolver complexos de inclusdo de B-ciclodextrina e 6leo essencial de
gengibre;

b) Aplicar os complexos de inclusdo em substratos téxteis de algoddao por meio de
impregnacéo e esgotamento;

c) Avaliar a liberacéo prolongada do 6leo essencial (OE);

d) Avaliar a eficiéncia dos diferentes métodos de fixacdo das CDs;

e) Avaliar a cationizacdo da p-ciclodextrina com o CHPTAC;
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f) Avaliar a agdo bacteriana dos tecidos funcionalizados com 6leo essencial de

gengibre e do tecido enxertado com a B-ciclodextrina cationizada.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

Esta secdo apresenta os conceitos fundamentais relacionados ao tema do presente
trabalho, de modo a facilitar sua compreensdo. Assim, os topicos abordados sdo: (i) algodao,
(i1) cationiza¢do do algoddo, (iii) téxteis funcionais, (iv) téxteis cosméticos, (v) téxteis
aromaterapéuticos, (vi) 6leos essenciais (vii) 6leo essencial de gengibre (viii) sistema de
liberacdo de fragrancias (ix) ciclodextrina (x) formagdo de complexos de inclusdo (xi)
aplicagdes das ciclodextrinas (xii) aplicagdes das CDs na industria té€xtil e (xiii) fixagdo dos

complexos de inclusao em téxteis.
2.1 ALGODAO

O algodao ¢ a fibra de origem celuldsica mais importante e utilizada na industria
téxtil nacional e internacional (VASCONCELOS, 2005; SANTANA et al., 1999). Logo, sua
cultura ¢ considerada uma das mais importantes do mundo. Estima-se que a area plantada
deste vegetal por ano corresponda a 35 milhdes de hectares e que esse mercado movimente
cerca de US$ 12 bilhdes/ano (ABRAPA, 2018). Na Figura 1, sdo apresentados os quatro

maiores produtores de algodao do mundo entre os anos de 2010 e 2020.

Figura 1 — Principais produtores globais de algodédo, 2010-2020.
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30 :
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= \///\/\/\//\
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Fonte: Adaptado - Cotton Sector at a Glance (USDA, 2019).
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O grande sucesso da fibra de algoddo ¢ oriundo de suas caracteristicas inicas como
comprimento, uniformidade de comprimento, maturidade, cor e sedosidade (SANTANA et al.,
1999) além de toque agradavel, grande capacidade de absorcao, boa resisténcia a processos de
lavagem e baixo potencial para formac¢ao de pilling (MEDEIROS, 2016). Essas propriedades
tornam o algoddo a fibra mais versatil entre todas as fibras téxteis, dado que seu campo de
aplicacdo abrange desde o setor de vestuario, decoragao até aplicagdes funcionais e técnicas
(CALDEIRA, 2012).

Em termos morfologicos, a estrutura fibrilar do algodao ¢ composta, essencialmente,
por quatro camadas, sendo estas: cuticula, parede primaria, parede secundario ¢ o lumen (YU,

2015), como representado na Figura 2.

Figura 2 — Microestrutura do algoddo. (a) Secéo transversal de algodao, (b) secao

vertical de algodao.
(b)

7 Parede secundaria

Ldamen

Parede secundaria [ :

Parede - Cuticula

externa

Fonte: Adaptado C. Yu (2015)

A composi¢do quimica do algoddo (Tabela 1) varia de acordo com as condig¢des de
cultivo, grau de maturacdo e principalmente entre as espécies (DARIA; KRZYSZTOF;
JAKUB, 2020). Em seu estado natural, a fibra de algoddo além de celulose contém
substancias, tais como: gorduras, ceras, 0leos, pectinas, entre outras (TROTMAN, 1984), as
quais sdo consideradas impurezas e entdo, sdo removidas no beneficiamento primario
(SALEM, 2010). Apos o tratamento quimico, o teor de celulose das fibras de algoddo pode
ultrapassar 99% (CHAND e FAHIM, 2021).



Tabela 1 — Composicao quimica do algoddo cru.
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Substancia Porcentagem
Celulose 88 -96 %
Pectina 0,7-12%
Cera 04-10%
Proteinas 1,1-19%
Matéria organica 05-1,0%
Matéria mineral 0,7-1,6%

Fonte: Adaptado de Mather e Wardman (2015)

A celulose (Figura 3) ¢ um homopolimero linear de alto peso molecular formado por
unidades de D-glicopiranose unidas por ligacdes do tipo 1,4-glicosidicas (WUSTENBERG,
2015). Sua estrutura possui regides altamente ordenadas, assim como regides desordenadas,
conferindo as fibras durabilidade e boa absor¢do de 4gua (BUNSELL, 2009). A cristalinidade
¢ decorrente da conformag¢do em cadeira da glicopiranose e da ligacdo [ glicosidica
(ZORNIO, 2013) enquanto, as zonas amorfas sdo oriundas de tor¢des ou flexdes da molécula,

devido a sua forma de fita (EICHHORN et al., 2009).

Figura 3 — Estrutura quimica da Celulose
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Fonte: Johnsy e Sabpathi (2015)

Os grupos hidroxila presentes na estrutura da celulose, permitem que este polimero
reaja com diferentes moléculas, através de esterificacdo, eterificagdo e oxidagdo, formando
derivados com propriedades unicas (COVA, 2018). No entanto, como a maioria das fibras
téxteis naturais, o algoddo assume potencial zeta negativo em meio aquoso, devido a

ionizagdo parcial dos grupos hidroxila (MONZATER, 2007; ACHARYA et al., 2014). Assim,
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a adsorcdo de auxiliares téxteis, corantes, branqueadores Opticos e agentes de acabamento €
um processo dificil, dado as forcas repulsivas, sendo entdo necessario a adigdo de grandes
quantidades de eletrélitos. Entretanto, a adi¢ao de eletrdlitos € um processo desfavoravel tanto
em termos econdmicos, como ambientais (TARBUCK et al., 2014). Outra forma de reduzir as
forcas repulsivas, consiste na deposicdo de cations na superficie do algoddo, processo

denominado cationizagao (PATIL et al., 2020).

2.2 CATIONIZACAO DO ALGODAO

O processo de cationizagdo ¢ todo aquele que insere sitios positivos nas fibras
celuldsicas, podendo ser de forma superficial ou com reagdes moleculares (BRIZIDO, 2018).
Atualmente, a metodologia mais empregada na cationizacdo do algoddo ¢ a introducdo de
grupos amino na superficie da fibra (ROY CHOUDHURY, 2014). Sendo o CHPTAC um dos
reagentes mais utilizados (HAUSER e TABBA 2001; WANG et al., 2009). O CHPTAC em
seu estado original também ndo ¢ reativo com a celulose, assim ¢ necessario primeiro a sua
conversdao em cloreto de epoxipropiltrimetilaménio (EPTAC), essa conversdo ocorre pela
adi¢ao de 1:1 equimolar de hidroxido de s6dio (FARREL e HAUSER, 2012). O EPTAC ¢
muito mais reativo que o CHPTAC, logo ¢ capaz de ligar-se covalentemente com o anion da
celulose (CORREIA et al., 2021). O mecanismo de reticulacio do CHPTAC no algodao ¢

apresentado na Figura 4.

Figura 4 — Mecanismo de cationizacao do algoddao com o CHPTAC
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Fonte: Correia et al., (2022)
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Outros reagentes podem ser utilizados na cationizacdo do algoddo, como: poli
(cloreto de dialildimetilamonio) (JAREANSIN; SUKAAM; KUSUKTHAM, 2019; ABD EL-
HADY; SHARAF; FAROUK, 2020), epicloridrina (LIU; YAO, 2011), cloreto de 2-
metacriloiloxietiltrimetil amonio (MA et al., 2015), entre outros. A introdugdo de cargas
positivas nas fibras celuldsicas tem por finalidade ndo apenas eliminar a repulsdo, mas
também criar uma atragdo i6nica (BRIZIDO, 2018).

Um dos objetivos do trabalho foi utilizar os conceitos de cationizacdo da celulose

para cationizar a ciclodextrina.

2.3 TEXTEIS FUNCIONAIS

O escopo de aplicagdo dos materiais té€xteis expandiu-se de forma significativa,
resultado de inimeras pesquisas que visam maximizar o potencial destes materiais,
conferindo-os novas particularidades que completam suas propriedades intrinsecas
(FERREIRA; FERREIRA; OLIVEIRA, 2014). S6 entre os anos 2015 e 2020 a taxa de
crescimento deste mercado foi de 30% (FERNANDES et al., 2022).

Buscando por “Functional Textile” na plataforma Scopus, comprovou-se o crescente
interesse por esses materiais, conforme pode ser observado na Figura 5. Os téxteis funcionais
consistem em materiais fabricados especificamente para oferecer um desempenho ou
funcionalidade adicional acima da funcdo do téxtil convencional (PIMENTA, 2014). Alguns
exemplos de téxteis funcionais incluem antimicrobiano, repelente de insetos, controle de odor,
retardante de chama, resisténcia ao calor, protecdo ultravioleta (UV), termorregulador,
antiestatico, antirrugas, propriedades condutoras, entre outras (FERNANDES et al., 2022).
Essas propriedades podem ser fornecidas aos substratos téxteis em diferentes etapas da
producdo, ou seja, desde a matriz polimérica at¢ o processo de acabamento (HAULE e
NAMBELA, 2022). A modificagdo de superficie téxtil é vista com uma das maneiras mais
vidveis para a fabricacdo de téxteis funcionais, dado que essa técnica permite a incorporacao
de novas propriedades a estes produtos, sem diminuir o seu conforto e a sua resisténcia

mecanica (FOUDA, ABDEL-HALIM, & AL-DEYAB, 2013).



23

Figura 5 — Quantidade de documentos na base de dados Scopus relacionados a

“Fuctional Textile”
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Fonte: Baseado Scopus (2022)

Entre os setores que utilizam os téxteis funcionais, destacam-se a construgdo civil,
industria automobilistica, naval e aeroespacial, satide, esporte, seguranca no trabalho, moda,
entre outros (AVANCI et al., 2016). E com a crescente preocupacdo acerca das questdes
estéticas e com a saude, o mercado de téxteis funcionais voltados ao tratamento e cuidados
pessoais tem ganhado notoriedade (CARMO, 2016). Conforme Islam et al., (2022) os téxteis
cosméticos e produtos téxteis de cuidados pessoais estdo entre os téxteis técnicos com maior
potencial de crescimento, principalmente pelo aumento dos requisitos de higiene provocados

pela pandemia do COVID-19.

2.3.1 Téxteis Cosméticos

Os téxteis cosméticos ou cosmetotéxteis sao materiais de alto desempenho que
combinam os beneficios de substancias ativas cosméticas com a funcionalidade dos materiais
téxteis (AZIZI, CHEVALIER e MAJDOUB, 2014). A BNITH define um téxtil cosmético

como.

Um artigo téxtil que contém uma substancia ou uma preparacdo que é liberada ao
longo do tempo em diferentes partes superficiais do corpo humano, em especial
sobre a pele, e reivindicando propriedades especiais, tais como a limpeza, perfumes,
mudando protec¢do, aparéncia, mantendo-se em bom estado ou corre¢do de odores
corporais. - Ver artigo 1 © da Diretiva Cosméticos Unido Europeia.
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Os téxteis cosméticos comercializados sdo divididos em subcategorias de acordo
com o principio ativo utilizado (PIMENTA, 2014) assim, estes materiais podem apresentar
propriedades hidratantes, redutores de celulite, emagrecedores, energizantes, refrescantes,
com liberagdo de fragrancia, entre outras (HOLME, 2007). Além das fungdes cosméticas,
estes materiais também possuem outras funcionalidades, como repeléncia a insetos, redugao
de odores e agentes de protecio (MATHIS e MEHLING, 2011). A Figura 6, apresenta a

classificagdo dos cosmetotéxteis em termos de sua influéncia no corpo humano.

Figura 6 — Classificacdo dos cosmetotéxteis em termos de sua influéncia no corpo

humano
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Fonte: Adaptado Munoz et al., (2017)

Os téxteis cosméticos proporcionam um maior tempo de acdo do principio ativo

sobre a pele quando comparado com a utilizagdo apenas do produto cosmético (PIMENTA,
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2014). Inumeras marcas mundialmente conhecidas ja integram o mercado de téxteis
cosméticos, por exemplo, Nylstar que langou uma fibra antienvelhecimento
(Meryl®Hyaluronan). Essa tecnologia ¢ capaz de suavizar a pele, melhorar a elasticidade,
dado que promove a formagdo de colageno, além de conferir brilho e retardar o processo de
envelhecimento (NYLSTAR, 2022).

Uma das subcategorias dos téxteis cosméticos que mais tem chamado a atencao ¢ a
dos téxteis com liberagdo de fragrancias. Esses materiais liberaram aromas capazes de

promover o bem-estar do usudrio, através da aromaterapia (PIMENTA, 2014).

2.3.1.1 Téxteis com liberacgéo de fragrancia

Com o aumento da popularidade dos téxteis funcionais voltados ao bem-estar e
conforto do usudrio, em especial materiais téxteis baseados em aromaterapia (MEHTA e
GILLIVRAY, 2022), o acabamento de tecidos com fragrancia tem cada vez mais se tornando
um importante alvo comercial, assim como um desafio de engenharia (SINGH et al., 2017).
Conforme Wang e Chen (2005) o termo aromaterapia refere-se ao uso terapéutico de
fragrancias volateis para tratar doencas e infecgdes, ou seja, ¢ relacionado aos efeitos
farmacologicos dos oOleos essenciais, ja o termo aromacologia refere-se aos efeitos
psicologicos das fragrancias nos consumidores. No entanto, muitas das vezes o termo
aromaterapia ¢ utilizado para se referir tanto aos efeitos farmacoldgicos quanto aos
psicolégicos (PIMENTA, 2014, MEHTA e GILLIVRAY, 2022).

Sao inumeras as agdes positivas da aromaterapia sobre o corpo humano, dado que as
fragrancias podem estimular respostas fisiologicas e psicologicas (SOWNDHARARAJAN e
KIM, 2016) conforme representado na Figura 7. Os aromas sdo absorvidos pelos receptores
nasais que mandam informagdes para a parte do cérebro, que controla as emogdes e a
memoria. Outra parte do cérebro também pode ser ativada ao sentir aromas, o hipotalamo,
responsavel por regular sistemas internos do corpo, como a sexualidade, temperatura e

reagoes ao estresse (MARX et al., 2017).
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Figura 7 — Acdes dos aromas no corpo humano ao serem inalados
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Fonte: Adaptado Fisk MSc (2018)

Conforme Cerempei (2016) o acabamento aromadtico em téxteis consiste em um
processo no qual esses materiais sdo tratados com sistemas bioativos para obter propriedades
multifuncionais, sendo assim utilizado na fabricagdo de téxteis para a medicina e cura
alternativa, téxteis-lar, téxteis para o cuidado com o corpo, limpeza doméstica e produtos
cosméticos.

Uma grande variedade de estudos voltados a obtencao de téxteis aromaticos podem
ser encontrados na literatura. Por exemplo, Specos e colaboradores (2011) propuseram dois
métodos para a obtengdo de acabamento aromatico com 6leo essencial em tecidos de algodao,
sendo estes: a microencapsulacdo com gelatina e goma arabica e por encapsulagdo em células
de levedura. Ja Ghosha e Chipot (2014) investigaram a incorporacao de 6leos essenciais com
efeitos aromaterapicos em substrato téxtil, utilizando complexos com B-ciclodextrinas. Os
6leos aromaticos estudados foram pulverizados nas cavidades liofilicas das -CDs e conforme
os autores, os aromas duraram pelo menos seis ciclos de lavagem e a fragrancia ainda era
sentida ap0s seis semanas de aplicacao.

Liu e colaboradores (2008) investigaram um método alternativo para a obtencao de
materiais téxteis com infusdo de fragrancias de lavanda mais duradouras. Os autores

propuseram o desenvolvimento de um fio perfumado produzido usando fibras de
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polipropileno como nucleo e fibras de 4cido polilatico como bainha. Os resultados mostraram

que mesmo apos dez ciclos de lavagem e secagem, o té€xtil obtido ainda continha fragrancia.

2.4 OLEOS ESSENCIAIS

Desde a antiguidade, os o6leos essenciais (OEs) sdao amplamente empregados no
combate de inimeras doencas causadas por bactérias, virus, fungos ou parasitas, assim como
no controle de insetos e formulagdes de cosméticos e perfumes (BAKKALI et al., 2008).

Os oleos essenciais sao compostos volateis, caracterizados por um forte odor
(BAKKALI et al., 2008), extraidos de diferentes partes de plantas aromaticas (folhas,
sementes, madeiras, cascas, raizes, flores, frutos e rizomas) (AUMEERUDDY- EALFI et al.,
2018) por meio de distintos métodos de extragao, sendo os mais comuns a hidrodestilacao, e
destilagdo a vapor e a destilagdo a vapor/agua (DJILANI e DICKO, 2012).

Um dleo essencial puro, normalmente, ¢ constituido por 2 ou 3 componentes em
maiores concentracdes, podendo representar até 85% da mistura total (ZHALI et al., 2018), no
entanto, um OE pode conter até sessenta componentes em diferentes concentracdes. As
propriedades bioldgicas dos oleos essenciais sdo determinadas pelos componentes principais
(BAKKALI et al.,, 2008), sendo geralmente derivados de terpenos e fenilpropanoides
(SOLORZANO-SANTOS; MIRANDA NOVALES, 2012).

A composi¢do quimica dos 6leos essenciais varia entre as espécies e até mesmo entre
partes de uma mesma planta, pois sofre forte influéncia do local de cultivo, condigdes de
extracdo (GOBBO-NETO e LOPES, 2007), forma de secagem, das variagdes sazonais,
armazenamento, entre outros (CARVALHO FILHO et al., 2006; PEDRO et al., 2013).

Sdo conhecidos cerca de 3.000 oleos essenciais, dos quais 10% sdo empregados em
diversos setores industriais, especialmente, na industria farmacéutica, agronOmica,
alimenticia, sanitaria, cosmética e perfumaria (BAKKALI et al., 2008). A vasta gama de
aplicacdes ¢ consequéncia de suas propriedades antioxidantes, anti-inflamatorias,
antifungicas, antibacterianas, sedativas, analgésicas e aromatizantes (AMALRAJ et al., 2020),
além de seus efeitos anticancerigenos, antidiabéticos, cardiovasculares, cosméticos, entre
outros (BAKALI, AVERBECK & IDAOMAR, 2008). Os 6leos essenciais também podem ser

utilizados no controle das emocdes e estabilidade mental (SELLARO et al., 2015), assim
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como, na diminui¢do de estresse e ansiedade (DIEGO et al., 1998). Na Tabela 2, sao

apresentados alguns 6leos com seus respectivos efeitos sedativos e emocionais.

Tabela 2 — Efeitos Sedativos e emocionais de alguns 6leos essenciais

Emocao Oleo

Ansiedade Limao, camomila, rosa, cravo, benjoim,

cardomo e jasmin

Estimulante Canfora, 6leo de balsamo
Raiva Camomila, 6leo de balsamo, rosa
Irritabilidade Camomila, canfora, cipreste e lavanda

Fonte: adaptado de Wang e Chen, (2005)

No entanto, apesar do grande potencial de aplicagdo dos OEs, algumas limita¢des sdo
encontradas na sua utilizacdo direta em produtos mais complexos (SOUZA, FREITAS e
OLIVEIRA, 2016), em virtude da sua elevada volatilidade, instabilidade na presenca da luz,
oxigénio, calor e umidade (TUREK C., STINTZING, 2013). Assim, a avalia¢do dos processos
de estabilizacdo dessas substincias ¢ amplamente realizada por diversos segmentos
industriais, de modo a prolongar a vida util do principio ativo (OSORIO-TOBON et al.,
2016).

2.4.1 Oleo essencial de gengibre

O oleo essencial de gengibre (OEG) ¢ extraido da raiz do gengibre (Zingiber
officinale Roscoe) e devido a sua fragrincia Unica e atividade biologica tem amplas
perspectivas de usos na industria farmacéutica, alimenticia e cosmética (MESOMO et al.,
2013; WANG et al., 2020). O 6leo essencial de gengibre possui uma grande variedade de
compostos bioativos, como, gingerdis, zingibereno e shogaols (BUTT e SULTAN 2011)
responsaveis pelas atividades antimicrobianas, antifingicas e antioxidantes, podendo assim
ser utilizado para o tratamento de diversas doencas (SINGH et al. 2008; BELLIK 2014). O

quadro 1 apresenta as atividades biologicas reportadas de cada componente do gengibre.
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Quadro 1- Atividades bioldgicas de compostos ativos de gengibre reportadas.

Componente Atividades biologicas reportadas

Gingerol Atividade antioxidante (Masuda et al., 2004), atividade
antimicrobiana (Kim et al., 2011)

Paradol Atividade antioxidante e anticancerigena (Chung, 2001), atividade

antimicrobiana (Galal, 1996)

Zingerone Atividade oxidante (Aeschbach et al., 1994), atividade anti-
inflamatoria (Chung, 1999), atividade antibacteriana (Manjunatha et
al., 2013)

Zerumbone Atividade antimicrobiana (Abdul, 2008)

Fonte: Adaptado Rahman, Al shabrmi e Aly (2014)

Sriningsih e Lestari (2017) estudaram os efeitos da aromaterapia do dleo essencial de
gengibre, como terapia complementar no tratamento de nausea e vOmitos provocados pela
quimioterapia em pacientes com cancer de colo. O estudo foi realizado com sessenta
pacientes, onde apenas trinta destes inalaram o 6leo de gengibre por trinta minutos antes da
quimioterapia. Os resultados obtidos demonstraram uma grande diferen¢a na frequéncia de
nauseas € vomitos nos pacientes submetidos a aromaterapia com gengibre. Assim, os autores
concluiram que as substancias presentes no gengibre sdo eficientes na diminui¢do de niuseas
e vomitos provocados pela quimioterapia.

Farzaneh et al. (2013) estudaram o efeito da aromaterapia do gengibre na reducdo de
nauseas e vomitos em gestantes. Os autores verificaram que a aromaterapia com gengibre
reduziu a nausea e vomito, respectivamente, em 52% e 48% em mulheres com até 16 semanas
de gestacdo. A redugdo de nduseas e vomitos pelo gengibre, ¢ devido a sua capacidade de
bloquear o receptor de serotonina e consequente induzir o efeito antiemético nos sistemas
gastrointestinal e nervoso central (WIRAHARJAHEIDY, RUSTAM e ISKANDAR, 2011).

O oleo essencial de gengibre também ajuda no alivio de sentimentos de ansiedade,

depressio e exaustdo, devido as suas propriedades calmantes (DECLEOR PARIS, 2015).

2.5  SISTEMAS DE LIBERACAO PROLONGADA DE PRINCIPIO ATIVO
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Uma das tarefas mais dificeis no desenvolvimento de um téxtil de aromaterapia,
consiste no aumento da vida util da fragrancia (SAMANTA et al., 2016). Assim, segundo
Nelson (2002) muitas pesquisas que visam prolongar a durabilidade das substancias ativas em
matérias téxteis tém sido realizadas.

A encapsulacdo dos o6leos essenciais em diferentes sistemas ¢ considerada uma
alternativa vidvel para suprir as limitagdes desses materiais, pois, esta técnica pode melhorar
sua estabilidade e protecdo, além de controlar sua liberagao, consequentemente prolongando
sua vida util e biodisponibilidade (TOURE et al., 2011). A Figura 8, apresenta materiais que

podem ser usados para encapsular as moléculas perfumadas.

Figura 8 — Materiais para encapsular as moléculas perfumadas
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Fonte: Kaur et al., (2018)

Apos o processo de encapsulagdo tem-se a necessidade de liberagdo do principio
ativo aprisionado (BEZERRA, 2022). Os trés tipos de liberacdo existentes e seus
comportamentos em funcdo do tempo sdo apresentados na Figura 9. Na libera¢do imediata
ndo tem nenhum controle da disponibilidade do agente ativo. J& na libera¢do controlada tem-

se uma redu¢do na frequéncia de disponibilizacdo do agente (ANVISA, 2011; FERRAZ,
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2011), enquanto, na liberacao controlada os agentes ativos sdo liberados em taxas controladas

por longos periodos (LEE e YEO, 2015).

Figura 9 — Representacdo esquematica de liberagcdo imediata, prolongada e

controlada.
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Fonte: Adaptado Ferraz (2011)

A liberagdo de substincias encapsuladas, no geral, obedece a trés principais
mecanismos, sendo estes: difusdo, liberacdo por ativacdo e desagregacdo/erosdo polimérica
(BEZERRA, 2018). O mecanismo predominante ¢ consequéncia da geometria do agente
encapsulante, assim como, da geometria do agente encapsulado (MASTROMATTEO et al.,
2009). Nem sempre € possivel identificar o mecanismo de liberacdo predominante no sistema,
em principal, por sua complexidade, além disso, a liberacdo da substincia ativa pode ocorrer
por mais de um mecanismo em simultaneo (FREDENBERG, RESLOW e AXELSSON,
2011).

No presente trabalho o 6leo essencial de gengibre foi complexado em B-CD, de

modo a obter um tecido funcional com liberacdo prolongada desse agente ativo.

26 CICLODEXTRINA

As ciclodextrinas (CDs) ou dextrinas de Schardinger, sdo oligossacarideos ciclicos
ndo redutores, formados pela repeticdo de unidades de D-glucopiranose unidas entre si por
ligagdes do tipo o-1,4 glicosidicas (ARAUJO, 2003, HAJI; BAHTIYARI, 2021). As CDs sio
obtidas através da degradagdo enzimatica do amido ou compostos derivados (BENDER e

KOMIYAMA, 1978) e sdo classificadas de acordo com a quantidade de glucose presentes em
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sua estrutura. As CDs naturais mais conhecidas e produzidas industrialmente sao alfa (a), beta
(B) e gama (y), as quais possuem em sua molécula, respectivamente, 6, 7, ¢ 8 unidades de D-
glucopiranose (ANDREAUS et al., 2010, VENTURINI et al., 2008), tal como pode ser visto
na Figura 10.

Figura 10 — Estruturas quimicas da a, 3 e y ciclodextrina.

L s

Ho, PZ; \”D L fp DH
S - HO
I,Zl" H p—cl ’\Ubl ;’Z/ OHI /1 OH Hc\l\i,o»-l
of Ha m... { -’ "Dm/l N
/‘./0"' ." \ OH oH /
) o ) ¢ Y 3
Ho—" VN ? w
> DHI | V “on
I#OOb‘-i {;_H'l (\?:‘_ I| ';://\‘GH ’NJH HUA}/'D
gy - [ = o—. | "oH HO'f o HO [ oM .y
}J ‘\\"‘L GH o _HO ] OH T'-\'“* GHo,/OH l"\‘L_‘r-- H‘>/<"j/
/ wo” N AN o e 7~
\ o \
HE | v OH

Fonte: Manakker et al. (2009)

Devido a conformagdo em cadeira das unidades de glicose em conjunto com a falta
de rotagdo livre ao redor das ligacdes glicosidicas as CDs apresentam um formato conico
truncado (PARMAR; PATEL; ABU-THABIT, 2018), onde os grupos hidroxilas secundérios
sdo encontrados na extremidade mais larga, ligados aos dtomos de Carbono 2 e 3 das unidades
de glicose, enquanto, os grupos hidroxila primdrios se encontram no lado oposto na
extremidade mais estreita, ligado aos atomos de Carbono 6 das unidades de glicose (BEKERS
et al., 1991; LOFTSSON et al., 2004). Esse arranjo espacial confere um caracter hidrofobico
para a cavidades das CDs e um cardcter hidrofilico para sua superficie (BENDER e
KOMIYAMA, 1978), assim as CDs sdo capazes de solubilizar-se em meio aquoso € ao
mesmo tempo formar complexos de inclusdo com uma grande variedade de moléculas
hidrofobicas (DEL VALLE, 2003). Na Tabela 3 estdo resumidas algumas das propriedades

fisico-quimicas das principais CDs naturais.

Tabela 3—Propriedades fundamentais das a, 3 e y-ciclodextrinas

Ciclodextrina Unidades de Peso Diametro da Solubilidade em

glucose molecular cavidade (A) agua (g/L)

[} 6 972 4.7-5.2 129.5
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B 7 1135 6.0 6.4 18.4

Y 8 1297 7.5-8.3 249.2

Fonte: Adaptado Uekama (2004)

As propriedades das trés principais CDs naturais variam bastante entre si, em
principal a solubilidade, sendo as B-CDs as menos soluveis. No entanto, apesar da sua baixa
solubilidade, o escopo de aplicacdo da B-CD ¢ o mais abrangente, devido a sua elevada
capacidade de encapsulamento com ampla gama de compostos em consonancia com seu

elevado rendimento de producao e custo relativamente baixo (OLIVEIRA, 2014).

2.6.1 Complexos de incluséo

A caracteristica mais notavel das ciclodextrinas consiste na sua capacidade de formar
complexos de inclusdo com inimeros compostos organicos e inorganicos, permitindo a sua
liberagdo de forma controlada (VILLIERS, 1891). A molécula héspede ¢ mantida dentro da
cavidade da molécula hospedeira de ciclodextrina, por um ajuste dimensional entre as

moléculas (DEL VALLE, 2003, WADHWA et al., 2017) como representado na Figura 11.

Figura 11— O processo de equilibrio dindmico de complexos de inclus&o.

Kr

Fonte: Kfoury et al., (2016)

A lista de compostos passiveis de formar complexo com a ciclodextrina ¢ bastante
ampla e inclui desde compostos alifaticos de cadeia linear ou ramificada, aldeidos, cetonas,
alcoois, acidos organicos, acidos graxos € compostos polares, como halogénios, oxiacidos e
aminas (SCHMID, 1989).

Para a formagado dos complexos de inclusdo nao ocorre a quebra e nem a formacao de
nenhuma ligagdo covalente (WANG, et al., 2015). A principal interacdo responsavel por

promover a complexacdo consiste na substituicio das moléculas de agua, presentes nas
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cavidades hidrofobicas das CDs por moléculas mais adequadas (SZEJTLI, 1998). Inimeros
fatores influenciam na formac¢do dos complexos, como a estrutura, a carga, a polaridade e,
especialmente, a compatibilidade geométrica entre a cavidade da CD e a molécula a ser
encapsulada (DEL VALLE, 2004). Assim, outras forcas estdo envolvidas na formacdo e
estabilizacdo dos complexos de inclusdo, sendo estas: forcas de van der Waals, ligacdes de
hidrogénio, interagdes eletrostaticas e hidrofobicas (LAZA-KNOERR, GREF, COUVREUR,
2010, YAO et al., 2014).

Majoritariamente, os complexos formados com ciclodextrina, sdo do tipo 1:1 (CD:
hoéspede), no entanto, as CDs também sdo capazes de encapsular moléculas maiores
(HARADA, 1996), de acordo com o tamanho da molécula visitante, esta pode interagir com
uma, duas ou mais ciclodextrinas, assim como duas moléculas hospedes podem interagir com
uma mesma CD (FOURMENTIN, CRINI e LICHTFOUSE, 2018). A Figura 12, demonstra as

principais estequiometrias dos complexos de inclusdo.

Figura 12—-Representacdo esquematica das principais estequiometrias dos complexos

de inclusdo.

1 241 122 2,52
Fonte: Kfoury et al., (2018)

Diversos métodos para a formagado dos complexos de inclusdo ja foram investigados,
como a mistura fisica (RIEKES et al., 2010), moagem (MENNINI et al., 2014), liofilizagao
(DEL VALLE, 2004), co-preciptacdo (COCERO et al., 2009), entre outros.

Muitos beneficios podem ser obtidos através da encapsulagdo com ciclodextrina, os
quais destacam-se a estabiliza¢do contra os efeitos da luz, calor e oxidacdo, a reducdo da
volatilidade, entre outros (ALLAN R. HEDGES, 1998). A possibilidade de alterar e proteger a
molécula héspede através da encapsulacao com ciclodextrina tem atraido o interesse tanto da

ciéncia como da industria.
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2.6.2 Aplicagdes das Ciclodextrinas

Devido as suas caracteristicas Unicas, como alta disponibilidade, facil sintese,
natureza inofensiva e principalmente sua elevada capacidade de formar complexos, as CDs
sdo utilizadas em diversos setores industriais (CRINI, 2005; KURKOV e LOFTSSON, 2013;
POULSON, et al., 2022), como pode ser visto na Figura 13. Entre os diversos setores que
utilizam as CDs, destacam-se o farmacéutico, alimenticio, agricultura e protecdo ambiental,
cosmético, quimico, entre outros (SZEJTLI, 1998; DEL VALLE, 2004).

Quando comparado com os produtos sintéticos atualmente utilizados na industria,
sdo ainda mais evidentes os inimeros beneficios da utilizagdo das CDs, os quais vao desde o
maior rendimento, inovagdo tecnologica, producdo a partir de fontes renovaveis e sua

afinidade com o meio ambiente (BEZERRA, 2016).

Figura 13 - Aplicagdes da Ciclodextrina.

Indtstria téxtil
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Aplicacoes de CDs

Tecnologia de
alimentos

Tratamento de

agua Protecao ambiental

Cosméticos
e corantes

Fonte: Adaptado Poulson et al. (2022)

2.6.3 Aplicagdes das ciclodextrinas na industria téxtil
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Nos tltimos anos houve um aumento no nimero de estudos voltados a aplicacdo de
CDs na industria téxtil (OLIVEIRA, 2014). O uso das ciclodextrinas neste setor proporciona
inimeras oportunidades para a inovacao e desenvolvimento de produtos amigaveis ao meio
ambiente (BHASKARA- AMRIT et al., 2011). Sao diversas as aplicagdes das CDs na area
téxtil, com destaque para a obtencdo de materiais capazes de absorver odores desagradaveis,
liberar fragrancias ou compostos ativos para o cuidado com a pele (VONCINA e VIVOD,
2013).

Conforme Buschamann et al. (1998), as CDs podem ser consideradas uma nova
classe de produtos auxiliares para a industria té€xtil. Sua introducdo nos processos de lavagem,
tingimento e acabamento tem como objetivo melhorar o rendimento destes processos,
melhorar a uniformidade da cor, o rendimento coloristico, diminuindo a quantidade de corante
nas aguas residuais, além de conferir novas fungdes aos téxteis por meio de modificagdes
superficiais (OLIVEIRA, 2012). Entre os acabamentos funcionais que podem ser obtidos
através da ciclodextrina, encontra-se o antimicrobiano, acabamento sem odor, entre outros
(AMMAYAPPAN e MOSES, 2009). No Quadro 2, sdo apresentados alguns estudos

relacionados a aplicagdo das ciclodextrinas na industria téxtil.
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Quadro 2 - Estudos sobre a aplicacdo das CDs na industria téxtil

Autores

Titulo do trabalho

Informacgoes do estudo

Aysun Cireli e Birkan

Application of cyclodextrin to

Os autores estudaram o efeito retardante/nivelamento da B-ciclodextrina no

Yurdakul (2006) the textile dyeing and washing | tingimento e enxague de celulose com corante direto.
processes
Harbs (2019) Uso de metil-B-ciclodextrina | A metil-B-ciclodextrina foi utilizada como agente auxiliar no tingimento do

no tingimento téxtil

algodao com corante 4cido fluorescente.

Scacchetti, Pinto e Functionalization and | Os autores estudaram a producdo de tecidos de algoddo com propriedades
Soares (2017) characterization of cotton | antibacterianas e antifungicas por meio da aplicacdo de microcapsulas de
with phase change materials | materiais de mudan¢a de fase (mPCM), monoclorotriazinil-B-ciclodextrina
and thyme oil encapsulated in | (MCT-B -CD) e 6leo de tomilho.
beta-cyclodextrins
Abolfazl Zare (2022) | B-cyclodextrin as dispersing | O objetivo deste estudo foi investigar o efeito da B-ciclodextrina como auxiliar e

agent in the dyeing of

polyester-viscose fabrics.

substituto de um agente dispersante comumente comercial no tingimento reativo

de tecidos de poliéster-viscose e suas propriedades.

Fonte: Autor (2022)
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2.6.4 Fixacdo dos complexos nos substratos téxteis

As ciclodextrinas em seu estado natural ndo conseguem fixar-se de forma
permanente aos substratos téxteis. Desta forma, a fixagdo dos complexos em matrizes téxteis
pode ser por meio de duas abordagens, sendo elas: a modificacdo quimica das CDs, tornando-
as reativas ou, com a utilizagdo de reagentes bifuncionais que as ligam covalentemente na
superficie das fibras (COTRIM, 2015 VONCINA e VIVOD, 2012). A Tabela 4, mostra os

varios tipos de interagdes possiveis entre -CD e algumas fibras téxteis.

Tabela 4 — Interagdes possiveis entre B-CD e algumas fibras téxteis (+) possivel (-)

ndo é possivel

Parametro Algoddo L& Poliéster Poliamida Acrilico Polipropileno
Interagdes l6nicas - + - + + -
LigacOes covalentes + + - + - -
Forcas de Van der Waals - - + + + -
Agentes de reticulagdo + + + - - -
Polimerizag&o de enxerto + + + + + +

Fonte: Bhaskara-Amrit; Agrawal; Warmoeskerken, (2011).

Entre os mecanismos para a fixagdo da B-CD aos substratos téxteis, o uso de agente
reticulante ¢ um dos métodos mais empregados (VONCINA e LE. MARECHAL, 2005).
Agentes de liga¢do cruzada como epicloridrina, cloreto ciantrico e uma grande variedade de
acidos policarboxilicos sao utilizados no processo de fixagdo das CDs (DONG et al., 2014).

Dehabadi, Buschmann e Gutmann (2014) investigaram o uso de 4acidos
poliaminocarboxilicos (PACAs) como agentes de reticulagdo para a fixagdo de B-CD em
tecidos de algoddo. Os autores realizaram um pré-tratamento do tecido com acidos
poliaminocarboxilicos e s6 depois enxertaram a 3-CD. Os resultados obtidos evidenciam que
o uso poliaminocarboxilicos € uma maneira simples e eficiente de fixar as CDs em tecidos de
algoddo e que a quantidade de B-CD fixadas no tecido depende diretamente do niimero de

grupos carboxilicos no tecido tratado.
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Nos ultimos anos, o &cido citrico também tem recebido notoriedade como agente
reticulante (GHORPADE, YADAV e DIAS, 2016) principalmente por seu baixo custo, em
conjunto com sua baixa toxicidade e afinidade com o meio ambiente (BHASKARA-AMRIT;
AGRAWAL; WARMOESKERKEN, 2011).

Selvam e colaboradores (2012) estudaram a modificagdo quimica de B-CD por meio
da inser¢dao de grupos de acido sulfonico. Os complexos B-CD-acido sulfonico foram
utilizados na reticulagdo de um tecido de algoddo com nanoparticulas de ZnO, TiO2 e Ag.
Segundo os autores, a modificacdo com B-CD-acido sulfonico proporcionou a obtencao de
uma superficie mais uniforme no tecido, possibilitando uma maior quantidade de
nanoparticulas fixadas ao material (COTRIM, 2015).

No presente trabalho, a fixagcdo das -CDs no tecido 100% algodao foi realizada com
a utilizacdo de dois agentes reticulantes, o BTCA e o 4cido citrico, bem como por meio da
modificacdo quimica da B-CD com o Cloreto de 3-cloro-2-hidroxipropiltrimetilamonio

(CHPTAC).
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3 MATERIAIS E METODOS
3.1 MATERIAIS
A seguir, serdo apresentados os materiais utilizados na realizacdo dos experimentos.
3.1.1 Substrato téxtil
O substrato téxtil utilizado no estudo foi uma meia malha 100% algoddo com

gramatura de 154 g/m?. O tecido ja alvejado e isento de 6ptico foi fornecido pela empresa

Werken Quimica.

3.1.2 Reagentes

Os produtos utilizados para a realiza¢do dos experimentos e suas respectivas fungoes

sao apresentados no Quadro 3.

Quadro 3 —Produtos utilizados e suas respectivas funcées

Func¢ao
B-Ciclodextrina Agente encapsulante
Oleo essencial de gengibre Fragrancia
acido 1,2,3,4-butano tetracarboxilico Agente reticulante
acido citrico mono hidratado P. A Agente reticulante
Hidrofosfito de sodio Catalisador
Fenolftaleina Quantificacdo de B-Ciclodextrina
cloreto de 3-cloro-2 Agente Catidnico, 65% solucao
hidroxipropiltrimetilamonio
Alcool etilico Preparacao da solugao de fenolftaleina
Soda caustica Conversao do CHPTAC em EPTAC
Acido formico Neutralizag¢ao da solugdo de de -
Ciclodextrina cationizada
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WK Ecodyeing IR 4 Agente de nivelamento
Bufter CS 85 Agente alcalinizante
Tween 20 Tensoativo

Fonte: Autor (2022)

3.2 METODOS

Os experimentos foram realizados no Laboratorio de Beneficiamento (LABENE) e
Laboratério de Meio Ambiente (LABMAM), ambos do Departamento de Engenharia Téxtil
da UFSC, Campus Blumenau.

3.2.1 Curva de calibracdo do 6leo essencial de gengibre

Para a obtengdo da curva de calibragdo do o6leo essencial de gengibre, inicialmente
realizou-se uma varredura para encontrar o comprimento de onda de maxima absorbancia
para o OEG. A solucdo mae foi preparada adicionando 1g de OE em 50 mL de uma solucao
alcool: 4dgua (1:1) e entdo, realizou-se a leitura da absorbancia variando os comprimentos de
onda de 200 a 400 nm, em cubeta de quartzo.

Ap0ds a obtengdo do comprimento de onda caracteristico na varredura do dleo de
gengibre, preparou-se outras cinco solugdes a partir da solugdo mae com as seguintes
concentracgoes 20, 40, 60, 80 e 100 pg/mL, as quais foram analisadas no espectrofotometro no

comprimento de onda de 250 nm.

3.2.2 Cationizagéo da p-CD

Para a cationizacdao da B-ciclodextrina adaptou-se uma metodologia de cationizagao
da fibra de algodado, visto que ndo se encontrou nenhum estudo relacionado a modificagao
superficial da B-ciclodextrina com o CHPTAC na literatura. A metodologia de cationizagdo do
algoddo adaptada para a cationizacao da ciclodextrina foi a de Correia et al., (2021).

Inicialmente, preparou-se uma solucao contendo 2 g/L. de tensoativo (Tween 20), 40
g/L de CHPTAC e 5,25 g/L de NaOH 50%. A solucao foi aquecida até 75 °C e s6 entdo 3g de

B-CD foi adicionada. Manteve-se nesta temperatura por 25 minutos. Por fim, para remover os




42

odores indesejados do processo de cationizacdo neutralizou-se a solu¢do com uma solucao de

0,5 g/L de acido formico 85% (pH 7). O volume de banho foi de 50 mL.

3.2.3 Preparacéo das solucoes de p-CDs para a fixacdo com os agentes reticulantes
&cido 1,2,3,4 butano tetra carboxilico e com o &cido citrico

As solugdes de B-CDs para a fixagdo com os agentes reticulantes BTCA e acido
citrico foram obtidas com a dissolugdo de 3 g de B-CD em 50 mL de uma solugdo etanol/agua

1:3 (v/v) a 60°C sob agita¢ao por 5 minutos.

3.2.4 Fixacdo das p-CDs nos tecidos

Para verificar a eficiéncia dos trés métodos de fixagdo propostos no presente
trabalho, inicialmente enxertou-se apenas as B-CDs no substrato téxtil, ou seja, sem a
formagdo de complexos com OEG. A B-ciclodextrina cationizada foi incorporada ao tecido
por meio do processo de esgotamento, para isso adicionou-se 2 g/L. de WK Ecodyeing IR 4 ¢
40 g/L de soda caustica na solucao obtida no item 3.2.2. Apo6s 20 minutos a 60 °C, adicionou-
se 4,7 g/L de Buffer CS 85 alcalinizante, e entdo manteve-se a solugdo nesta temperatura por
mais 40 minutos. O tecido foi seco a temperatura ambiente e por fim foi curado a 150 °C na
estufa.

J4 a fixagdo das B-CDs no tecido com o BTCA e com o 4cido citrico foi realizada
pelo método de foulardagem, seguindo a metodologia de Bezerra (2016) com algumas
modificacdes. Para isso, adicionou-se em uma das solucdes obtidas no item (3.2.3) 6 g/L de
catalisador (SHP) e 6 g/l de BTCA, na outra solucdo, adicionou-se também 6 g/L. de
catalisador e 6 g/L de 4cido citrico. As amostras de tecido foram imersas nas solucdes por 1
minuto a 25 °C. Em seguida, passou-se os tecidos no foulard com pressdo de 2 bar e 1,48
m/min para a obtencao de um pick up aproximado de 90%. Por fim, as amostras foram secas a

80°C durante 3 minutos e reticuladas a 150 °C por 5 minutos.

3.2.5 Ganho de massa
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Para avaliar a adesdo das CDs no tecido de algodao, pesou-se as amostras de tecido
em uma balanga analitica antes da realizacdo da impregnagdo, de modo a identificar sua
massa inicial. Apds o processo de impregnagdo, secagem e cura em estufa, as amostras foram
pesadas novamente. Os célculos de ganho de massa foram realizados através da seguinte

equacao:

Massa final — Massa inicial (1)
Ganho de massa(%) Vassa inicial X 100

3.2.6  Quantificacdo de B-ciclodextrina enxertada

A quantificacdo de B-ciclodextrina ancorada ao substrato téxtil foi determinada
através do ensaio colorimétrico de fenolftaleina, que se baseia na capacidade de formagao de
complexos de inclusao 1:1 B-ciclodextrina/fenolftaleina. Enquanto a fenolftaleina na forma
livre apresenta uma cor rosa intensa, a forma complexada (1:1) ¢ incolor (SZEJTLI, 2003;
NUNES 2022). Para tanto utilizou-se as CDs sem o0 6leo com os agentes reticulantes.

Inicialmente, preparou-se uma solucdo de 4 mM de fenolftaleina em 4alcool etilico e
uma solu¢do 125 mM de carbonato de s6dio em agua destilada. A solu¢do padrdo foi obtida
adicionando-se 1 mL da solucao de fenolftaleina ¢ 4 mL de etanol em 100 mL da solugao de
carbonato de sédio. Para a construgao da curva de calibragdo da solugdo de fenolftaleina,
mediu-se a absorbancia da solucdo com diferentes concentragdes de B-ciclodextrina (1,2,3 e 4
g/L) no comprimento de onda de 553 nm.

Em seguida, os tecidos previamente tratados com B-CD foram imersos em aliquotas
de 10 mL da solucao padrao de fenolftaleina por 30 minutos sob agitacdo magnética. Apds o
periodo de imersao, realizou-se a leitura da absorbancia para determinacao da concentracao de

B-CD impregnada no tecido de algodao.

3.2.7 Formacao dos complexos de inclusido p-CD: OEG

Os complexos de inclusdao foram obtidos seguindo a metodologia de Bezerra et al

(2016) com algumas modificacdes. Inicialmente, 3 g de f-CD foram dissolvidas em 50 mL de
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uma solucdo etanol/agua 1:3 (v/v) por 5 minutos, a 60 °C sob agitacdo. Em seguida,
adicionou-se o 0leo essencial de gengibre, em uma relagdo 1:1 (v:m) dleo e ciclodextrina. A
mistura foi agitada por 4 horas a 35 °C. A Figura 14, mostra o esquema experimental da

preparacdo dos complexos de inclusao.

Figura 14 - Diagrama de obtencdo de complexo de incluséo de 6leo essencial de

gengibre e ciclodextrina.
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Fonte: Adaptado Bezerra (2016)

Devido aos resultados obtidos durante a realizacdo dos ensaios descritos nos itens
(3.2.5 e 3.2.6) optou-se por ndao prosseguir os experimentos com a [-ciclodextrina

cationizada.
3.2.8 Fixacéo dos complexos no substrato téxtil
A aplicacdo dos complexos de inclusdo no tecido foi realizada pelo método de

foulardagem, seguindo a metodologia de Bezerra (2016) com algumas modifica¢des. O tecido

foi impregnado por 1 minuto na solugdo de complexos (item 3.2.7) com a adicao de 6 g/L de
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catalisador (SHP) e 6 g/L dos agentes reticulantes a 25 °C. Em seguida, passou-se os tecidos
no foulard, com pressdo de 2 bar e velocidade de 1,48 m/min para a obtengao de um pick up
em torno de 90%. Por fim, as amostras foram secas a 80°C durante 3 minutos e reticuladas a

150 °C por 5 minutos.

3.2.9 Liberacdo in vitro do 6leo essencial de gengibre

Para determinar o perfil de liberagdo do oOleo essencial de gengibre em solucgdo
aquosa, cortou-se amostras de 3 cm? dos tecidos impregnados que foram adicionadas a um
banho termostatizado a 37 °C + 0,5 °C. Em intervalos de tempo pré-determinados, uma
aliquota de 2 mL era coletada e analisada por espectroscopia na regido UV-Vis, no

comprimento de onda o de 250 nm.

3.2.10 Estimativa da eficacia bactericida

A eficécia bactericida dos tecidos funcionalizados com os complexos de inclusao B-
CD:OEG e do tecido enxertado com a B-ciclodextrina cationizada foi realizada de forma
qualitativa, por meio de uma versao simplificada do método Petrifilm Aerobic Count (AC),
seguindo a metodologia utilizada por Correia et al., (2021). Agua subterranea foi utilizada
como fonte de bactéria, diferindo do método original, onde se utiliza uma solugdo bacteriana.
Com uma pipeta posicionadora, colocou-se 1 mL de dgua subterranea no centro do filme
inferior, esperou-se um minuto antes de colocar o tecido, de modo a garantir o espalhamento
da agua sobre toda a superficie das laminas da placa Petrifilm. Apds colocar o tecido,
cuidadosamente, abaixou-se a ldmina superior. Em seguida, encubou-se as placas de Petrifilm
por 48 horas a 35 °C. Realizou-se apenas uma estimativa qualitativa da eficacia bactericida
das amostras de tecido, em virtude do desconhecimento da concentragdo de bactérias

presentes na agua subterranea.
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4 RESULTADOS E DISCUSSOES

Neste capitulo sdao apresentados e discutidos os resultados obtidos no processo de
enxerto dos complexos de inclusdo de B-ciclodextrina e dleo essencial de gengibre no tecido
de algoddo, através da cationizagdo da ciclodextrina e com a utilizagdo do acido 1,2,3,4-

butano tetracarboxilico e do acido citrico como agentes de reticulacao.

41 GANHO DE MASSA

Apos o enxerto das CDs no tecido, avaliou-se o ganho de massa. Para isso, pesou-se
as amostras antes e apds o processo de impregnacdo. Através da diferenca de massa,
determinou-se o percentual de complexos presentes nos substratos, conforme equacao

apresentada no item (3.2.5). Os resultados obtidos estdo apresentados na Tabela 5.

Tabela 5 - Ganho de massa apds a aplicag¢do de -CD em tecidos 100% algodao

Amostra Ganho de massa (%0)
Acido citrico 8,57
BTCA 9,46
B-CD Cationizada 6,21

Fonte: Autor (2022)

Os percentuais de ganho de massa obtidos indicam que todos os tratamentos
resultaram em uma incorporacdo de material solido a superficie do tecido. As amostras
tratadas com o 4cido 1,2,3,4-butano tetracarboxilico tiveram o maior percentual de ganho de
massa, o que ja era esperado, dado que diversos estudos encontrados na literatura comprovam
a eficiéncia desse poliacido carboxilico na reticulacdo de ciclodextrinas em algodao. O acido
citrico também permitiu um ganho de massa significativo. No entanto, as amostras
impregnadas com a B-CD cationizada obtiveram o menor ganho de massa entre os 3 métodos
analisados, indicando uma menor eficiéncia deste tratamento na incorpora¢do de B-CDs na

superficie do tecido.
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Conforme Nunes (2022) o aumento da massa do tecido de algoddo funcionalizado
com ciclodextrina ndo estd relacionado apenas ao enxerto da ciclodextrina, mas também a

reticulacdo dos grupos da celulose, o que pode explicar os diferentes percentuais obtidos.

4.2 QUANTIFICACAO DA CICLODEXTRINA ENXERTADA NO TECIDO

Para avaliar a influéncia do agente reticulante na quantidade de B-CD enxertada na
fibra de algodao, assim como, analisar a fixacao da B-CD cationizada, inicialmente, construiu-
se uma curva de calibracdo a partir de solugdes com concentragdes conhecidas deste
composto. A curva de calibragdo obtida para a B-CD estd apresentada na Figura 15. O
coeficiente de determinagdo (R?) de 0,9898 indica o bom ajuste do modelo linear aos dados de

absorbancia obtidos.

Figura 15 - Curva de calibragdo para B-ciclodextrina.
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Fonte: Autor (2022)

A partir da relagdo determinada para o método espectrofotométrico com fenolftaleina
em solucdo, determinou-se a quantidade de P-CDs ancoradas aos substratos téxteis,
disponiveis para complexagdo com o 6leo essencial de gengibre. A quantificagdo foi realizada
nas amostras apds a foulardagem (Figura 16) e nas amostras apds lavagem simples com 4gua
destilada em temperatura ambiente. Em todas as amostras foi subtraido o valor de absorbancia

da amostra controle, ou seja, a interferéncia da absor¢ao da fenolftaleina apenas pelo algodao.
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Figura 16 -Quantificacdo da ciclodextrina ap6s a impregnacéo no foulard.

Fonte: Autor (2022)

Através da Figura 16, é possivel fazer uma analise qualitativa em relagdo a
concentragdo de B-CDs no algoddo. As amostras fixadas com BTCA e 4acido citrico
apresentam coloracdo rosa mais claro, indicando uma maior quantidade de CDs. A amostra
controle, denominada na figura como pura tem a coloragdo mais escura, o que ¢ ja esperado
dado que a diminui¢do na absorbancia da fenolftaleina nesta solu¢do ¢ oriunda apenas da
adsor¢ao das moléculas da fenolftaleina na estrutura do tecido. A coloragdo da amostra
cationizada ficou muito proxima da coloracdo da amostra controle, evidenciando uma baixa
enxertia de B-CDs. A andlise quantitativa do enxerto de B-CDs no algoddo ¢é apresentada na

Tabela 6.

Tabela 6 - Quantificagdo da B-ciclodextrina impregnada ap6s o processo de foulard e

apos lavacdo com agua destilada

Amostra mg B-CDs- g 1 CO mg B-CDs- g CO -
Lavada
Acido Citrico 4,88 2,73
BTCA 5,06 3,64
Cationizada 2,45 0,37

Fonte: Autor (2022)

O BTCA proporcionou um melhor rendimento no processo de enxertia de 3-CD no
algoddo. Conforme Pimenta (2014) esse fato pode ser atribuido ao maior grau de

funcionalizacdo do BTCA, que possui 4 grupos carboxila em sua estrutura, os quais podem
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reagir com os grupos hidroxila da celulose (VONCINA e MARECHAL, 2005). O acido
1,2,3,4 butano tetracarboxilico na presenca de um catalisador, neste caso o SHP, forma um
anidrico ciclico de cinco membros, que reage com grupos hidroxila da celulose e B-CD,
formando uma ligagao éster estavel (GU e YANG, 2000).

Ja o 4cido citrico forma um intermediario anidrido ciclico de seis membros que ¢
menos reativo que o anidrido ciclico de cinco membros formado pelo BTCA (WELSHI et
al. 2016), o que pode explicar a maior enxertia das amostras com BTCA quando comprada
com o acido citrico. Outra possivel justificativa para o menor rendimento no enxerto com o
acido citrico, pode estar relacionado a formagdo preferencial de compostos celulose- acido
citrico ou ciclodextrina-acido citrico-ciclodextrina induzida pelas condi¢des de reacdo
(ZORNIO, 2013).

Rukmani e Sundrarajan (2011) avaliaram o uso do 4cido citrico como agente
reticulante no processo de enxertia de complexos de inclusdo de B-CD e timol em algodao
organico. Os autores analisaram a influéncia da concentracdo de CA, e os resultados obtidos
demonstram que uma maior concentracao, aumenta o rendimento da enxertia até 0,2%, depois
diminui lentamente. Conforme Yang et al (2003) o impedimento estérico do 4acido
policarboxilico reduz a acessibilidade dos grupos hidroxila da celulose e reduz a quantidade
de produto reticulado.

Ap0s o processo de lavagem com 4gua destilada em temperatura ambiente, verificou-
se uma reducdo significativa na quantidade de CDs em todas as amostras. Conforme Nunes
(2022) este fato demonstra que uma grande parte da B-CD utilizada depositou-se apenas na
superficie do tecido, sendo assim facilmente removida no processo de lavagem, mas também
ocorreu o enxerto, dado a retencdo da CD ap0s esse processo.

Oliveira (2014) avaliou a quantidade de ciclodextrina enxertada na fibra de algodao,
através do meétodo colorimétrico de fenolftaleina e verificou uma reducao significativa de 3-
CDs durante a lavagem simples. Antes do processo de lavagem a massa enxertada era de 6,5
+0.1 mg/g algoddo e apods a lavagem, a quantidade de B-CD ancorada ao tecido foi de
1,936+£0,002 mg/g algoddo. Conforme a autora, apesar das B-CD terem sido esgotadas no
tecido, através da utilizacao de agente reticulante uma parte dos complexos sempre € apenas
adsorvida e ndo forma ligagdo covalente com o algoddo, saindo facilmente na lavagem

processual.
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Analisando os resultados obtidos nas amostras enxertadas com a ciclodextrina
cationizada, verifica-se que o processo teve uma baixa eficiéncia, em virtude da baixa
quantidade de material ligado ao substrato té€xtil. Uma possivel justificativa para este
resultado pode estar relacionada a dificuldade das CDs reativas de penetrar nas regides
amorfas da celulose devido ao tamanho molecular.

Nazi et al., (2012) investigaram a modificacdo da B-CD também com um acido
policarboxilico (acido itaconico). Os autores também obtiveram um baixo rendimento de
enxertia de CD modificada no algodao, o que segundo os autores pode estar relacionada ao
tamanho da molécula formada, por ser muito grande, se torna dificil sua penetragdo na fibra.
Outra possivel justificativa para a baixa enxertia da CD cationizada consiste na tendéncia das
CDs de se auto montar espontaneamente para formar microparticulas visiveis em meios
aquosos. Os motivos pelos quais ocorrem a formagdo destes agregados ainda nao foram
elucidados, apenas se sabe que estes afetam os resultados analiticos (RYZHAKOYV, 2016).
Assim, devido a baixa fixacdo da B-CD cationizada ao tecido, optou-se por ndo prosseguir 0s
experimentos com essa metodologia, pois, os resultados evidenciam a necessidade da
realizacdo de estudos mais aprofundados em relagcdo ao processo de modificagdo da B-CD

com o CHPTAC.

4.3 CURVA DE CALIBRACAO DO OLEO ESSENCIAL

O comprimento maximo de absorbancia encontrado para o 6leo essencial de gengibre
foi de 250nm. O valor encontrado estd de acordo com o da literatura, que varia entre 232 nm
(ZHANG et al., 2018) e 270 nm (SAHARUDDIN et al., 2020).

A Figura 17, apresenta a curva de calibragdo para o 6leo essencial de gengibre e sua
respectiva regressdo linear. O valor do coeficiente de determinagdo (R?) encontrado foi
0,9988, indicando que o método apresentou linearidade na faixa de concentragdo estudada. A

equacgdo da reta obtida, ¢ apresentada a seguir:

y = 20,692x — 0,213 ()
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Figura 17 - Curva padrdo de calibragdo de analise do 6leo essencial de gengibre por
absorcdo espectrofotométrica a 250 nm
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Fonte: Autor (2022)

4.4  EFICIENCIA DA FORMACAO DE COMPLEXOS

A partir da curva de calibragdo do Oleo essencial de gengibre, calculou-se a
concentragdo de Oleo presente no sobrenadante da solugdo de complexos e, com o valor da
concentragdo, determinou-se a eficiéncia de complexagdo (%EC). Os valores encontrados sdao

apresentados na Tabela 7.

Tabela 7 - Eficiéncia de formacao de complexos para 0 BTCA e o &cido citrico

Agente reticulantes Eficiéncia
Acido Citrico 90%
BTCA 88%

Fonte: Autor (2022)

O rendimento da complexag¢do encontrado para ambos os agentes reticulantes foi
bastante elevado, indicando boa afinidade entre a B-ciclodextrina e o 6leo essencial de
gengibre. Bezerra (2016) complexou o 6leo de citronela com a B-CD e obteve um valor médio

de rendimento de 63,79%.
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Conforme Kfoury et al., (2016) uma infinidade de equilibrios ocorre ao combinar
CDs e ¢6leos essenciais, dado que cada um dos componentes presentes nos OEs possui
estequiometria particular. Além disso, o método usado para formar os complexos ¢
determinante no percentual de encapsulamento (ABARCA et al., 2016). Kanimura, Santos,
Hill ¢ Gomes (2014) analisaram a eficiéncia da formacdo de complexos entre J3-
hidroxipropilciclodextrina e 6leo de carvacrol, por dois métodos distintos: malaxagem e
liofilizagdo. A complexagdo por liofilizacdo permitiu rendimento de 83,7%, enquanto, por
amassamento o rendimento foi de 78,1% (ABARCA et al., 2016).

Zhang et al., (2018) também complexaram o6leo essencial de gengibre com [-
ciclodextrina e obtiveram uma eficiéncia de 72,02%. Os autores avaliaram o efeito de
diferentes condigdes para preparar os complexos. As variaveis investigadas foram: (A) relagao
nucleo-parede; (B) Concentragdo do material da parede; (C) Temperatura e (D) Tempo
reativo. Os resultados obtidos demonstraram que a eficiéncia de complexagdo ¢ influenciada
diretamente por essas variaveis. Com o aumento da relacdo nucleo-parede, da concentracao,
assim como, da temperatura e tempo de processo, observou-se inicialmente um aumento no
EE% até que se atingiu um maximo e comecou a diminuir.

A forma e a velocidade de agitagdo interferem no processo de inclusdao do 6leo
essencial na cavidade da CD. Uma agitagdo vigorosa, como ocorre em ultraturrax, promove a
inclusdo, entretanto, a turbuléncia promovida no sistema pode remover o material, j& que o
complexo permanece na cavidade por forcas de van derWaals. No mesmo sentido uma baixa
velocidade de agitacdo promovera um encontro da CD com o 6leo no sistema e a inclusdo se
déa por afinidade e com os baixos niveis de turbuléncia nos favorece a remocgao. Isso pode
explicar as diferencas entre os métodos de inclusdo entre os diferentes autores e os dados de
rendimento obtidos neste trabalho.

Ressalta-se ainda que os dados aqui apresentados ndo possuem replicacao,
entretanto, tem-se uma proximidade entre os valores de rendimento obtidos para os dois
agentes reticulantes.

Desta forma, fica evidente a importancia da escolha adequada do método de
formagdo dos CI, assim como, da determinacdo adequada das condi¢des de processo, dado

que isso € crucial no rendimento de complexagao.
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45 LIBERACAO IN VITRO DO OLEO ESSENCIAL DE GENGIBRE

A utilizacdao de substratos té€xteis como suporte para liberagao controlada de agentes
ativos exige algumas propriedades especificas, em principal, alta drea de contato com a pele,
biocompatibilidade, além de liberagdo estimulada, entre outras (LIS et al., 2018). O perfil de
liberacdo do OE de gengibre para ambos os agentes reticulantes em contato com agua ¢

mostrado na Figura 18. O intervalo de tempo estudado foi de 350 minutos.

Figura 18- Liberacdo do OE de gengibre complexado em B-CD e reticulado em
tecido de algoddo com o uso do &cido citrico e 0 BTCA.
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Fonte: Autor (2022)

Observando-se a curva de liberagdio do OEG observa-se quatro fases distintas. A
primeira fase também conhecida como fase de explosao (Burst release) ocorre nos primeiros
trinta minutos com uma velocidade de liberacdo elevada e caracteristica de um
comportamento difasico. A rapida liberagdo € atribuida ao fato de o 6leo essencial de gengibre
estar na superficie das CDs ou com uma incorporagdo incompleta na cavidade da CD. Ao
final desta fase cerca de 20% do total do 6leo ja tinha sido liberado em ambos os sistemas.

Uma segunda fase ¢ observada com alteragdo da inclinagdo da curva. Nessa fase

podem estar ocorrendo interagdes das fibras de algodao com o meio aquoso provocando um
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inchamento das fibras e parte do 6leo encapsulado pode estar interagindo com a fibra, fato
este proporcionado pelo processo de difusdo das moléculas de agua para o interior ou
intersticios das fibras (BEZZERRA et al., 2016).

Na fase trés, com as fibras ja hidratadas, hda um aumento das interacdes hidrofobicas
do 6leo com a fibra e ha uma retomada da liberagdo do 6leo. E na fase quatro uma reducao da
velocidade da liberagao do dleo, que ja pode estar relacionada a quantidade de OE presente no
complexo B-CD-OE. Nessa fase observou-se um certo desvio de comportamento entre os
sistemas de reticulacdao propostos, a amostra reticulada com o BTCA apresentou um aumento
na velocidade de liberacao do 6leo essencial apos 300 minutos.

Através da formagdo de complexos de inclusdo com a B-Ciclodextrina € possivel
modificar a difusdo do agente ativo, dado que ao complexar o OEG na cavidade da CD tem-se
um retardo na oferta do 6leo ao usudrio, o que € favoravel tanto em relacdo ao tempo como
também para que o odor fique agradavel.

Diversos autores observaram as cinéticas de liberagao de substancias encapsuladas e
colocadas na superficie dos tecidos com comportamento andmalo (descontinuado)
(BEZERRA et al., 2019, MENDES et al., 2021).

Conforme Babaoglu et al (2017) o mecanismo de liberagdo de compostos
encapsulados com ciclodextrina € resultado da combinagao de inimeros fatores, em principal,
a morfologia da fibra, a concentracdo e distribuicdo das moléculas encapsuladas, assim como,

da hidrofobicidade ou hidrofilidade do material matriz.

4.6 EFICACIA ANTIBACTERIANA DOS TECIDOS FUNCIONALIZADOS

Os materiais téxteis estdo constantemente em contato com microrganismos, sejam
eles advindos do meio ambiente ou da propria pele do usuério. Esses microrganismos, além
de serem potenciais fontes de doengas infecciosas, podem provocar danos aos proprios
substratos téxteis como descoloracdo, manchas e odores desagradaveis (JASWAL et al.,
2017). Assim, o acabamento de tecidos com agentes antimicrobianos ¢ de grande relevancia,
tanto para a protecdo do usuario como para a conservacao do téxtil. A intencdo da analise

antimicrobiana da funcionalizacdo de B-CD cationizada (sem OEG) foi verificar a
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possibilidade da cationizagdo manter um potencial zeta positivo na superficie das fibras de
algodao e, com isso, promover uma reducdo do crescimento microbiano.

Desta forma, realizou-se uma estimativa da acdo bactericida dos tecidos
funcionalizados com o 6leo essencial de gengibre e do tecido enxertado com B-ciclodextrina

cationizada, conforme apresentado na Figura 19.

Figura 19 - Estimativa do efeito bactericida utilizando uma metodologia simplificada
da Petrifilm AC
AGUA p-CD:0OEG + BTCA

B-CD:0EG + ACIDO CIiTRICO B-CD CATIONIZADA

Fonte: Autor (2022)

Todos os tecidos apresentaram acdo bactericida, dado o aparecimento de uma zona
de inibicdo apbs a incubacdo em todas as amostras. A acdo bactericida do 6leo essencial de
gengibre é associada aos seus compostos fenolicos e derivados, como aldeidos, cetonas,
alcoois e ésteres (BAUZA et al., 2016). Outros autores ja& estudaram a atividade
antimicrobiana do OEG como, por exemplo, Jaswal et al., (2017) que desenvolveram um
tecido de algoddo antimicrobiano ecologicamente correto, para isso uma das substancias
antimicrobianas utilizadas foi o 6leo essencial de gengibre. Os autores variaram a
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concentracdo do agente antimicrobiano em 40 e 80 g/L, de modo a avaliar a eficiéncia deste.
A atividade antibacteriana do acabamento foi avaliada quantitativamente usando o método de
teste AATCC-100. O tecido obtido apresentou excelentes propriedades antimicrobianas, e,
com o aumento da concentracdo de 6leo, verificou-se também um aumento na eficacia contra
0 crescimento bacteriano.

Lopes e colaboradores (2017) também estudaram a atividade antimicrobiana do 6leo
essencial de gengibre por meio do método disco-difusdo e os resultados obtidos demonstram
elevado potencial do OEG no tratamento de doengas causadas por diversos microrganismos,
dado que os autores observaram efeito antimicrobiano do 6leo de gengibre em 15 cepas
bacterianas, sendo seis cepas Gram-positivas e nove gram-negativas.

Jad a acdo bactericida apresentada pela amostra enxertada apenas com a p-
ciclodextrina cationizada é devido ao efeito antimicrobiano do grupamento amonio
quartenario (DAVIES e FIELD, 1969), presente no CHPTAC.



57

5 CONCLUSAO

Com os resultados obtidos no presente trabalho, conclui-se que a quantidade de B-CD
ancorada ao substrato téxtil tem relacdo direta com a forma de reticulacdo empregada. Os
acidos poli carboxilicos BTCA e 4cido citrico mostraram-se potencialmente eficientes na
fixacdo das CDs em tecidos de algodao. O BTCA forma um intermediario ciclico de cinco
membros que ¢ mais reativo que o intermediario anidrido de seis membros formado pelo
acido citrico, o que pode justificar os melhores resultados obtidos com o uso do BTCA. A
cationizagdo da PB-CD com o CHPTAC mostrou-se ineficiente, dado a baixa enxertia
observada, evidenciando a necessidade de estudos mais aprofundados para determinar
melhores condi¢des de processo € compreender os motivos que levaram a obtengdo deste
resultado. Duas possiveis justificativas para a fixa¢do ineficiente da B-CD cationizada no
substrato foram elencadas da literatura, como o tamanho da molécula formada dificultando a
penetragdo nas regides amorfas da fibra de algoddo e a tendéncia da ciclodextrina de formar
agregados. O perfil de liberagdo para ambos os agentes reticulantes apresentou um
comportamento anémalo, com quatro distintas fases e a estabilidade nao foi alcancada no
intervalo de andlise, indicando um retardo na liberagdo, resultado interessante para uso como
téxtil funcionalizado, visto que reduzir a velocidade de liberagdo do o6leo essencial € o
principal objetivo para formar complexos de inclusdo. Os resultados da estimativa da agdo
bactericida dos tecidos, demonstram que além das propriedades aromaticas o enxerto dos
complexos de inclusdo B-CD:OEG proporcionaram a obtencdo de um tecido com
propriedades bactericidas, ou seja, um tecido bifuncional.

Diante dos fatos citados, conclui-se que a funcionalizagdo do algoddo com o6leo
essencial de gengibre por meio da formacdo de complexos de inclusdo com a B-CD pode ser
considerada uma alternativa promissora para a obtencao de té€xteis com propriedades especiais

voltadas ao bem-estar do usuario.
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6 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Alguns aspectos que se revelam interessantes para uma abordagem mais detalhada
sdo apresentados a seguir:

* Estudar outros fatores que podem contribuir na diminui¢@o da eficacia de liberagdo
do oleo essencial de gengibre, como a solidez a fric¢ao e a lavagem.

» Aprofundar-se no processo de cationizagdo da B-CD com o CHPTAC, de modo a
determinar os reais motivos para a baixa fixa¢ao no algodao.

* Incluir os cuidados relacionados a problemas e questdes de seguranca ambientais,
éticas e regulatdrias, que envolvem a utilizagdo da B-CD e de compostos bioativos.

* Realizar um acompanhamento do processo de cationiza¢do da B-CB com auxilio de
um medidor de tamanho de particula.

* Realizar a reticulagdo de B-CD:OE em algodao cationizado.

» Aumentar o tempo de analise em ensaios de liberagdo de forma a concluir o tempo
total de esgotamento do OE de gengibre.

* Testar a inclus@o de outros OEs e comparar a afinidade com a B-CD.

* Realizar analise de MEV nos tecidos funcionalizados.
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