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Producao e caracterizagao de microgéis de acrilamida e
amido através de microemulsao e enxertado com
doadores de NO

Production and characterization of acrylamide and starch
microgels by microemulsion and grafting with NO donors

RESUMO

O presente estudo teve como objetivo a producgdo e caracterizacdo de microparticulas de
polimeros reticulados e hidrofilicos (microgéis) de amido com acrilamida. Com o intuito de
alterar caracteristicas para ter um melhor desempenho na sua aplicabilidade, este amido
foi acetilado com acido cloridrico e acido tioglicdlico. Para se obter as micelas foi aplicado
o método de microemulsdo em um sistema bifdsico de dgua e diclorometano, sendo
separadas em duas solugdes para que ndo houvesse uma reagdo imediata. Os microgéis
foram nitrosados através de uma reagdo com nitrito de sédio (0,14 mol/L) em solucéo
aquosa de HCl (1M). A caracterizagdo morfoldgica e hidrofilica foi realizada por
microscopia Optica e eletrénica de varredura, e pelo calculo do grau de intumescimento.
Para a identificar o 6xido nitrico (NO) foi utilizado o espectrofotdmetro via método de
Griess. Além disso, também foi verificado que as micelas apresentam morfologia esférica e
leve opacidade, diametros médios de 15,4+2,5 e um grau de intumescimento com valor
médio de 5,5%0,3. Ainda foram capazes de liberar 98mmol/Lg de déxido nitrico, sendo que
os materiais obtidos apresentam maior vantagem do que os sistemas tradicionais de
curativos na forma de membranas, apresentam estabilidade e grandes vantagens para
serem utilizados como veiculos para liberagdo de NO um cicatrizante.

PALAVRAS-CHAVE: Microgéis, 6xido nitrico, liberagdo controlada.

ABSTRACT

The present study aimed at the production and characterization of microparticles of
crosslinked and hydrophilic polymers (microgels) of starch with acrylamide. In order to
improve its performance, this starch was acetylated with hydrochloric acid and thioglycolic
acid. In order to obtain the micelles, the microemulsion method was applied in a biphasic
system of water and dichloromethane, being separated into two solutions so that there
was no immediate reaction. The microgels were nitrosated by reaction with sodium nitrite
(0.14 mol / L) in aqueous HCl solution (1M). The morphological and hydrophilic
characterization was performed by optical and scanning electron microscopy and by the
calculation of the degree of swelling. To identify nitric oxide (NO) the spectrophotometer
was used combined with the Griess method. It was also verified that the micelles present
spherical morphology and light opacity, mean diameters of 15.4 + 2.5 and a degree of
swelling with an average value of 5.5 + 0.3. They were also able to release 98mmol / Lg of
nitric oxide, and the materials obtained have a greater advantage than traditional
membrane dressing systems, they have stability and great advantages to be used as
vehicles for the release of NO healing.

KEYWORDS: Microgels, nitric oxide, controlled release.
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INTRODUGAO

O amido é um polissacarideo formado pela unido de varias moléculas de
glicose e presente em grande quantidade nos vegetais sendo encontrado em
raizes ou sementes, entre as glicoses se destaca a amilopectina que é um
polimero ramificado que demonstra a regido cristalina da molécula (MALI, 2010).
Sua estrutura semicristalina provoca um aumento da solubilidade e uma natura
hidrofilica (COLIVET, 2016). Com o intuito de alterar estas caracteristicas, para ter
um melhor desempenho na sua aplicabilidade, usa-se de tratamentos quimicos,
fisicos, enzimaticos. Uma forma é o método de acetilagao, fazendo mudangas em
suas propriedades fisicas e quimicas. As alteracBes quimicas do amido sdo
propicias quando o carater hidrofilico é modificado, o que expande as suas
aplicagOes (CLASEN, 2018).

O amido como um polimero biodegradavel pode ser utilizado para a
formacdo de sistemas microparticulados, o que vem sendo amplamente
desenvolvido, por sua facilidade de produgdo (GIUNCHEDI, 1999; KAS, 2000). As
redes poliméricas tridimensionais e hidrofilicas, sdo denominadas hidrogéis, e
com a caracteristica de intumescimento, estes apresentam uma consisténcia
macia, podendo ser deformados. Esta propriedade define a capacidade deste
material de absorver solu¢des e principios ativos sendo de fundamental para
aplicacdo destes materiais. Os microgéis sdo uma alternativa para producdo de
materiais com propriedades morfoldgicas diferenciadas, sendo modificadas a
partir de parametros experimentais. Estes compostos podem servir de veiculo
para variados compostos, no qual destacamos o éxido nitrico (NO). Este dxido
exerce algumas funcgdes fisioldgicas no organismo humano (SEABRA, 2010) como
o controle imunolégico, acdo bactericida, fungicida, etc. O que faz com que
pesquisas sobre NO sejam principalmente realizadas para aplicagdes na
biomedicina.

O objetivo do presente estudo foi a producdo e caracterizacdo de microgéis
de acrilamida e amido de mandioca enxertado com acido tioglicélico, como
também uma andlise da liberacdo de NO efetuada pelos microgéis.

METODOS

Primeiramente foi feito um tratamento quimico no amido, o processo de
acetilacdo do amido de mandioca foi feito pela reacdo do acido cloridrico e acido
tioglicélico com este amido. Para este procedimento foi usado 10g de amido de
mandioca dissolvidos em 100ml de hexano aquecido a 602C e agitando
constantemente. Apds a dissolugcdo foi acrescentado 400uL de HCl e 600uL de
acido tioglicdlico. Apds isto se filtrou o amido e deixou secar.

Com um sistema bifdsico de agua em diclorometano, os microgéis foram
adquiridos por meio da reticulagdo da acrilamida. Inicialmente foram preparadas
duas solugbes aquosas na primeira contendo: amido acetilado com acido
tioglicdlico+acrilamida (10+3% m/v), N,N-metileno-bisacrilamida (0,9 % m/v) e
como catalisador TEMED (tetrametiletilenodiamina), ja na segunda se tinha: 2%
(m/v) de Tween 80 e 1,1 % (m/v) de K,S5,0s. Estas solu¢bes foram mantidas sob
agitagcdo e borbulhas com N, gasoso, logo apds foi adicionado o diclorometano na
propor¢do de 2/3 (v/v) até a formacdo dos microgéis.
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Foi nitrosada uma amostra de através de uma reacdo com nitrito de sédio
(0,14 mol/L) em solu¢do aquosa de HCl (1M) durante 5 minutos, utilizando a
metodologia de Seabra (2010), com algumas altera¢des. Para a detec¢do do NO
foi prepara uma soluc3o padrdo a partir da dissolu¢do de anilina (0.01 mol.L?) e
sulfanilamida (0.01 mol.L'?) em HCl (4.0 mol.L?), formando uma solucdo 1,0x1072
mol/L capaz de reagir com NO formando um composto de absorbdncia maxima
em 411 nm, esta é uma solucdo similar a de Griess. A partir desta solucdo foi
construida uma curva de calibracdo para detecgdo do teor de NO em solugdo
utilizando nitrito de sédio. A partir de uma solu¢do de 1,22 mmol.L’? foram
preparadas diferentes solu¢des de nitrito com concentragbes de 0,98 mmol.L?,
0,392 mmol.L'Y, 0, 157mmol.Ll? e 0,031 mmol.LY. Que foi analisada
espectrofotometricamente.

A morfologia dos microgéis foi caracterizada por microscopia éptica e
eletronica de varredura, e sua propriedade hidrofilica através da determinacdo
do grau de intumescimento.

RESULTADOS E DISCUSSOES

Os microgéis que foram obtidos apresentaram morfologia esférica e
consisténcia macia além de leve opacidade. Os microgéis de amido com
acrilamida ndo apresentam muita dispersdo em seu diametro, e apresentam
diametros médios de 15,4+2,5. Esta propriedade de menor dispersdo pode ser
ligada a presencga das cadeias poliméricas do amido que podem ter atuado como
pontos de iniciacdo de reticulacdo, o que se pode ver nas Figuras 1 e 2.

Figura 1 — Microscopia Optica dos microgéis de amido com acrilamida

Fonte: Autoria propria (2018).
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Figura 2 — Microscopia Eletrénica de varredura dos microgéis de amido com acrilamida

2018/06/14 14:54H D78

Fonte: Autoria prépria (2018).

As micelas conseguiram absorver bastante agua e tendo um grau de
intumescimento com valor médio de 5,5+0,3 e apresentam didmetros médios de
15,442,5. Com esta propriedade de conseguir absorver dgua, estas podem ser
usadas para incorporar principios ativos hidrossollveis obtendo um sistema de
liberacdo controlada. E os hidrogéis de amido acetilado com 4cido tioglicélico
podem ser empregados como veiculos para liberacdo de éxido nitrico, que tem
propriedades de cicatrizacao.

A partir de analise espectrofotométrica em 411nm foi possivel verificar a
presenca do grupo NO nos microgéis, e estes foram capazes de liberar
98mmol/Lg de éxido nitrico. Se pode observar também que as micelas tém uma
cinética de liberacdo lenta. Estes materiais apresentam maior vantagem do que
os sistemas tradicionais de curativos na forma de membranas, e também
apresentam grande estabilidade podendo ser comercializados desidratados.

CONSIDERACOES FINAIS

A producdo de microgéis do presente estudo foi obtida através do método
de microemulsdo, em que estes foram capazes de absorver uma quantidade de
agua consideravel e apresentaram tamanhos médios 15 um. Por fim, tais
microgéis apresentam grandes vantagens para serem utilizados como matrizes
para liberacdo de NO um cicatrizante.
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