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Introducio

A impregnag¢do de ativos repelentes de mosquitos em artigos téxteis tem como
principio proporcionar uma barreira fisica e quimica contra estes vetores transmissores de
graves doengas como a dengue, a maldria e a febre amarela. A barreira fisica ¢ o proprio
artigo, que cobre boa parte da pele. Por outro lado, as barreiras quimicas englobam os
repelentes, ja estabelecidos no mercado, em forma de logdo, spray ou aerossol, cuja aplicagao
deve ser feita, idealmente, a0 menos 3 vezes por dia, conforme os proprios fornecedores
indicam (Cleveland Clinic, 2020). Além disso, este método de aplicagdo ¢ problematico, uma
vez que apresenta riscos de exposi¢do dos olhos e vias respiratorias. S3o, ainda,
contraindicados para menores de 2 anos (BASTOS, 2024). Dessa forma, vestudrios
funcionais de carater repelente facilitam a protecdo e podem, por sistemas de liberagdo
controlada, aumentar o tempo de a¢do destes compostos, possibilitando maior conforto no
uso destes bioativos, fundamentais no combate de doencas transmitidas por picadas de
mosquitos.

Este projeto investiga a aplicacio em pecas de vestudrio de um sistema de
microcapsulas contendo o6leo essencial de eucalipto-limdo modificado por reagdao de Prins,
uma ciclizagdo acido-catalisada, que promove a conversdao de citronelal em citriodiol, ou
para-mentano-3,8-diol (PMD), cuja atividade repelente € superior a do citronelal (DRAPEAU
et al.,2010).

Figura 1: Reacdo de Prins
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Fonte: elaboragdo do autor com auxilio do programa ChatGPT (2026).

Como estrutura encapsulante, ¢ empregada a gelificacdo i0nica do alginato de sddio
seguida por coacervacdo complexa do polieletrolito com quitosana, formando ligagdes
ionicas em pH entre 4 ¢ 6, condicdo que favorece a interacdo eletrostatica entre os
biopolimeros, seguindo a metodologia de Martins (2024). Como agente reticulante, a fim de
proporcionar resisténcia a variagdo de pH do meio (como lavagens alcalinas, exposi¢ao ao
suor, entre outros) ao estabilizar o involucro mesmo sob condigdes que favorecam a
desprotonacao dos polieletrdlitos, emprega-se genipina, que forma ligagdes covalentes com a
quitosana, impedindo a dissolu¢do do invélucro da capsula em pH alcalino, que favorece a
desprotonacao do biopolimero, enquanto mantém o controle de liberagdo do composto
repelente encapsulado (LAI ef al., 2022).

O sistema microencapsulado ¢ posteriormente liofilizado, como indica Passaglia
(2019), promovendo estabilidade e facilitando o manuseio e dosagem, e testado quanto ao
perfil de liberagao do ativo, resisténcia a variagao de pH, além da verificagdo de diametro e
esfericidade das capsulas, buscando estabelecer pardmetros para a otimizagdo da
impregnacao na matriz téxtil. Esta ¢ realizada por esgotamento em meio aquoso, com adi¢do
de um agente ligante (ROSSI, 2012). As condi¢des para tal sdo feitas simulando o ambiente
de ciclos de lavagem de maquinas, almejando entender o comportamento do sistema em
ambientes de lavagem residencial. Finalmente, as matrizes impregnadas sdo testadas quanto
as taxas de liberacdo e atividade repelente de mosquitos. Ao final, busca-se um conteudo
microencapsulado contendo ativos repelentes pré-dosados, destinado a aplicagdo e
reaplica¢do residencial em vestudrios via ciclos de lavagens domésticas, capaz de criar uma
protecdo fisica e quimica prolongada contra os vetores de grandes doencas endémicas em
paises tropicais.

Materiais e métodos

ApoOs pesquisa bibliografica iniciada em 2025, iniciou-se a fase experimental,
abrangendo desde a obtengdo de um oleo com atividade repelente ampliada até a curva de
liberacao controlada e os ensaios de repeléncia dos téxteis funcionalizados.
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O oleo essencial de Corymbia citriodora, adquirido da Harmonie Aromaterapia, foi
submetido a reagdo de Prins, uma ciclizagdo acido-catalisada. Preparou-se solugdo de acido
sulfurico 0,75% (v/v), utilizando razdo agua:dleo de 2:1. A reagdo ocorreu a 60 °C por 6
horas, sob agitagdo magnética constante. Inicialmente, foram utilizados 5SmL de o6leo.
Contudo, o pequeno volume reacional resultou em agitagdo insuficiente, reduzindo o contato
entre os reagentes e a conversao de citronelal em PMD. A andlise por Cromatografia Gasosa
acoplada a Espectrometria de Massas (CG-EM) apresentou resultados insatisfatorios,
tornando necessaria nova sintese.

No segundo ensaio, empregou-se maior volume, mantendo as mesmas proporgdes.
Um balao de trés bocas permitiu maior controle térmico e adi¢do do reagente por gotejamento
durante 10 minutos. Apds 6 horas, o produto foi neutralizado e desidratado seguindo a mesma
metodologia. O método cromatografico também foi ajustado para identificar os compostos
descritos na literatura. Entretanto, os resultados obtidos pelo Instituto Brasileiro de
Tecnologia do Couro, Calcado e Artefatos (IBTeC) permaneceram inconclusivos.

Em sequéncia, o 6leo modificado foi microencapsulado por extrusdo. Apos diversas
adaptag¢des metodologicas, foram adquiridas ponteiras de seringa 32G, com didmetro externo
de 0,45mm, visando obter microcapsulas menores. Preparou-se solucdo de alginato de sodio
15g/L, emulsificada com 6leo ndo modificado e Tween 80 em Ultra-Turrax (IKA T-10 basic).
A emulsao foi gotejada em CaCl: 11g/L, formando as microcépsulas, posteriormente imersas
em quitosana 10g/L para coacervagdo complexa. Trés grupos foram reticulados com
genipina, cedida pela startup BioAddera, em diferentes concentragdes (1,0; 1,5 e 2,5g/L) por
24 horas. Para avaliar o equilibrio entre liberacdo controlada e resisténcia a lavagem, estes
foram avaliados quanto a perda de massa por 2 semanas.

Uma aliquota de 2 g de cada amostra foi liofilizada no Instituto de Ciéncia e
Tecnologia de Alimentos (ICTA) por 48 horas. Foram analisados quanto a massa imida, taxa
de reidratagdo e reducdo do diametro. Por fim, as amostras foram submetidas a meio de
lavagem contendo SDS (dodecil sulfato de so6dio), simulando condi¢des de lavagem
doméstica.

O sistema com melhores resultados sera impregnado em matrizes de algodado (3 x 3
cm), com e sem resina acrilica, por esgotamento aquoso. Os tecidos serdo imersos em meio
contendo o ativo encapsulado. As amostras serdo comparadas quanto ao perfil de liberagao do
ativo, atividade repelente em ensaios de gaiola com mosquitos, em parceria com o Instituto
de Ciéncias Basicas da Saude (ICBS). De forma complementar, sera feita Microscopia
Eletronica de Varredura (MEV).

Resultados parciais e discussao
No periodo que antecedeu a fase experimental da pesquisa em laboratorio, a revisdo
bibliografica permitiu estabelecer as condi¢cdes experimentais para a sintese do
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para-mentano-3,8-diol (PMD) e para a microencapsulacdo por coacervacao complexa,
servindo de base para a definicdo das concentragdes dos reagentes, condigdes de reagao e
metodologia de encapsulagdo empregadas neste trabalho.

No entanto, j& na etapa de modificacio do Oleo essencial de eucalipto-limao

(Corymbia citriodora), a primeira sintese foi conduzida em pequeno volume reacional, com
adaptacdes metodoldgicas que causaram uma diferenca significativa na eficiéncia de
conversao frente aos nimeros encontrados na bibliografia. Embora todas as etapas descritas
na literatura tenham sido executadas, incluindo neutralizacdo e remocao da agua residual, a
analise por Cromatografia Gasosa acoplada a Espectrometria de Massas (CG-EM) apontou
picos muito menores do que o esperado. Além de aparentar baixa conversao do citronelal, a
auséncia de padrdes cromatograficos também dificultou a identificagdo dos compostos
formados, impossibilitando uma avaliagdo quantitativa da eficiéncia da reacdo, sendo
insuficiente para determinar o sucesso da sintese.

Figura 2: Cromatograma comparativo da primeira conversio

Fonte: IBTeC, encaminhado por e-mail ao autor (2026).

Ainda assim, com base nessas limitagdes, realizou-se uma segunda sintese utilizando
maior volume de reagentes, permitindo melhor controle experimental. A utilizagdo de um
baldo de trés bocas possibilitou maior estabilidade térmica durante as seis horas de reagdo e a
adi¢do controlada da solugdo 4cida por gotejamento. Também foram aprimoradas as etapas de
neutralizacdo e desidratacdo do produto, visando minimizar perdas durante o processamento.

Figura 3: Segunda tentativa da reacao de prins
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Fonte: do proprio autor (2026).

Paralelamente, a metodologia cromatografica foi revisada em parceria com o Instituto
Brasileiro de Tecnologia do Couro, Calgado e Artefatos (IBTeC), buscando maior resolugdo
entre os picos cromatograficos e melhor identificagdo dos isomeros do PMD descritos na
literatura. No presente momento, embora a reagdo tenha sido visualmente mais eficaz, com
alteracdo na coloracdo e viscosidade do produto, os ensaios cromatograficos ndo tiveram
melhora se comparado aos anteriores, com um crescimento um pouco maior no pico de PMD
da amostra modificada, mas ainda inconclusivo para uma leitura aprofundada. Sera
necessario um novo ensaio, com novas alteragcdes metodologicas, como a necessidade de um
padrao interno. Ainda assim, ¢ importante ressaltar que mesmo com uma conversao nao tao
alta, espera-se atividade repelente do contedo modificado, devido a presenga de PMD junto
de outros ativos presentes no oleo.

Figura 4: Cromatograma comparativo da segunda conversiao
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Fonte: IBTeC, encaminhado por e-mail ao autor (2026).
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ApoOs a etapa de sintese foram realizados diversos testes pilotos para validar o
mecanismo de microencapsulacdo. Com os testes foi possivel confirmar a formacdo de uma
microcapsula por gelificagdo i6nica seguida por coacervacdo complexa com os materiais
disponiveis na Fundacdo Liberato. Além disso, foi decidido realizar a extrusdo da emulsdo a
ser gelificada com uma seringa de 32G (0,45mm de didmetro externo), devido ao diametro
dos corpos formados. Enquanto o gotejamento com pipeta pasteur e micropipeta geraram
capsulas com mais de Imm de didmetro, as agulhas adquiridas obtiveram valores abaixo
desta marca. Serdo feitas novas capsulas com agulhas 34G, ainda mais finas, com 0,18mm de
diametro externo. Com a metodologia validada, iniciou-se a producdo das amostras. As
capsulas obtidas apresentaram formato predominantemente esférico em uma anélise subjetiva
baseada em observagdes, coloragdo branca homogénea e didmetro aproximado entre 0,8 e
Imm. Medi¢des mais precisas serdo feitas por MEV. Observou-se, ainda, rapida
sedimentacdo apds a formacdo dos géis, indicando eficiente reticulagdo pelo célcio e
formagdo de um hidrogel mecanicamente estavel. Apesar da presenga de algumas particulas
irregulares, a maior parte das capsulas apresentou boa uniformidade visual, sugerindo que as
condi¢des empregadas sdo adequadas para as proximas etapas do trabalho. O banho de
quitosana ocorreu conforme esperado, embora sem grandes alteragdes estruturais aparentes
nas capsulas.

Figura 5: Microcapsulas umidas

Fonte: do proprio autor (2026).

Visando analisar a concentragdo ideal do banho de genipina, as amostras: controle,
1,0g/L, 1,5g/L e 2,5g/L foram preparadas em banhos de 24 horas de duragdo. Em sequéncia,
expostas ao teste de perda de massa durante 2 semanas. A massa foi pesada em intervalos de
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7 dias (ao todo, 3 pesagens) devido a inacessibilidade do laboratério em intervalos regulares
de menor duragdao. Em paralelo, as parte de cada amostra foram liofilizadas e expostas a
testes de reidratacdo, além de pesagens para estudar a variacdo de massa antes e depois do
processo. A variagdo de massa pesada em cada amostra apontou os seguintes resultados,
respectivos a cada amostra (em teor de umidade removido [%]): 93,99%:; 95,65%; 95,50%:; e
95,68%. Ja o teste de reidratacdo, refor¢ado por mudangas visuais significativas nas amostras
ao longo das duas semanas, pode ser expresso em:

tabela 1: Massa remanescente (%)

Semana controle 1,0g/L 1,5g/L 2,5¢g/LL
0 100,00 100,00 100,00 100,00
1 28,04 52,24 55,13 63,08
2 7,88 26,80 23,22 45,72

Fonte: do proprio autor (2026).

Dessa forma, ¢ evidente a participacao da genipina como reticulante do sistema e seus
efeitos na difusdo da massa umida retida no gel. Além disso, estes resultados possibilitaram
reduzir o nimero de exposi¢des ao meio de lavagem a serem feitas, ja que € evidente a
necessidade de concentracdo alta de genipina. Com isso, os testes de reidratagdo e resisténcia
ao meio de lavagem foram feitos apenas com a amostra controle e a amostra 4. Os resultados,
porém indicaram pouca diferenca entre ambas as amostras de forma visual, mas as
microcapsulas reticuladas so6 tiveram seu gel enfraquecido de forma perceptivel com mais de
uma hora de imersdo em meio com SDS. Quanto ao didmetro ap6s reidratagdo, se observou
pouca mudanga, sendo que as amostras desidratadas puderam ser classificadas como
intermediarias as liofilizadas (de menor diametro) e as imidas.

Figura 6: Amostras imidas apds 2 semanas de teste de difusio de massa imida
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Fonte: do proprio autor (2026).

Conclusoes

A reagdo de conversdo do 6leo, mesmo que ainda ndo devidamente quantificada por
cromatografia gasosa, apresenta evidéncias de mudangas na composi¢do, indicando aumento
na concentracdo de ativos repelentes de pernilongos. Uma nova modificacdo sera analisada
novamente, a fim de se quantificar a conversao do citronelal em PMD.

J& nos ensaios complementares & microencapsulacdo, foi possivel identificar a melhor
concentragdo de genipina no banho de reticulagdo sendo 2,5g/L, devido a rapida perda de
massa nas demais amostras, indicando liberagdo rapida do ativo. Além disso, as amostras
liofilizadas tiveram diminui¢do significativa no didmetro, mas apresentaram perda de
esfericidade. Quanto ao a microencapsulagdo por extrusdo, apenas os testes de impregnagao
indicardo se o sistema obtido ¢ capaz de ser impregnado de forma fécil entre as fibras de
algoddao. No entanto, a bibliografia indica adaptacdes do processo visando reducdo do
didmetro das cépsulas, como a microencapsulacao por extrusdo centrifuga, que foram na
presente pesquisa consideradas inviaveis quanto ao custo.

As proximas etapas envolvem a producdo de mais microcapsulas seguindo a
metodologia 6tima identificada com as novas agulhas 34G, que serdo entdo impregnadas em
matrizes téxteis e levadas a ensaios de liberagdo controlada e atividade repelente, em parceria
com o ICBS. Em suma, os resultados parciais indicam potencial inovador e tecnoldgico da
presente pesquisa para a obten¢do de um sistema repelente reaplicavel em artigos vestuarios.
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