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(67) Resumo: PROCESSO DE ENCAPSULAGAO DE OLEOS E
PRODUTOS COSMETICOS EM ESFERAS DE ALOINATO
SUSPENSAS EM SOLUGCAO DE POLISSACARIDEO refere-se ao
desenvolvimento de um processo de encapsulagdo de oleos e
produtos cosméticos em esferas de alginato suspensas em solugéao de
polissacarideo, sendo conseguido através das seguintes etapas.

Mistura-se a fase polimérica incluindo alginato e as demais
substancias (6leos,esséncias, fragrancias, pigmentos, esfoliantes,
bases, sais etc.). Ha formagcdo de uma mistura ou emulséo. Apds a
emulsificaqao, as esferas seréo produzidas por "emperolamento”, que
consiste na extrusdo da emulsdo por agulhas com calibre, altura e
velocidade controlados; E feito um banho de sais de calcio. As esferas
estao formadas. E feita uma lavagem das esferas; Incorporam-se as
esferas em solugdo de suspenséo e; As esferas ficam suspensas ha
solugéo.
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PROCESSO DE ENCAPSULACAO DE OLEOS E PRODUTOS
COSMETICDS EM ESFERAS DE ALGINATO SUSPENSAS EM SOLUCAD DE
POLISSACARIDED
CAMPO TECNICO

1 seguinte relatério descritivo de invencao se refere ao desenvolvimento
de um processo de encapsulacdo de éleos e produtos cosméticos-em esferas de
alginato suspensas em solucéo de polissacarideo.

ESTADO DA ARTE

O termo encapsulacdo é derivade do latim capsula, que significa
peduena caia.

Basicamente, a encansulacdo consiste em isolar do meio externo, por
uma barreira maieriai, moléculas de diferentes naturezas: quimica, biglégica, sélida,
liquida ou gascsa, por um tempo determinado. A diferenca entre os termos
encapsulagcéo, microencapsulacdo & nanoencapsuiagao esta no tamanho da
capsula formada.

Os primeiros registros de tentativas de aplicacao da microehcapsulagéo
datam dos ancs 30, mas o primeiro pradute com material encapsulado s6 surgiu em
1454 (papel de cédpia senm carbono).

Atecnologia de encapsulagdo, de forma geral, oferece muitos beneficios
&, por isto, as microcapsulas tém varias utilidades. Por exemplo, o tempo de vida
atil de um composto volatii pode ser bastante aumentado por microencapsulacao,
pois a membrana impede a sua evaporagao. As microcapsulas podem também
proteger a molécula dos efeitos da radiacao ultravioleta, umidade ou do contato

com o oxigénio. Também as reacdes quimicas entre duas espécies ativas podem
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ser evitadas pela separacdon fisica oferecida pela me=imbrana da capsula. A
densidade de um produto pode seraumentada por encapsulagao, ou diminuida, por
inclusao de ar na capsula, ou seja, uim sélido denso pode ser convertido por esse
processo em um produto capaz de flutuar na agua. Pds muito finos podem ser
microencapsulados para reduzir tendéncias de aglomeracao. A microencapsulacao
pode ainda modificar a cor, a forma, o volume ou a fotossansibilidade da substancia
encapsulada.

A microencapsulacao @ amplamente usada pela maioria dos fabricantes
de detergentes e cosméticos, em produtos sem enxague (desodorantes, perfumes
& cremes) & em produtos com snxagiie (tampus, sabdes e detergentes). No case
especifico das fragrancias, a encapsulagéo € utilizada para:

- proteger as fragrancias dos ataques o¥ternos (ambientes agressivos, estocagem)
que podem degrada-las

- aumentar a sua esiabilidade e, consequentemente, seu desempenho;

- permitir uma liberagao progressiva e contrclada.

Essa liberacao pode s2r imediata (sisterna primario) ou em duas fases
(sistema binario). Em um sistema primario, a fragrancia & percebida imediatamente
ao se borrifar o prodiito ou abrir o pacote de detergent=. No sistema binario, por

emplo, em um produto sem enxégue para cuidado dos cabelos, a fragrancia
pode ser armazenada em capsulas de polimero catiénico, que se quebram quando
0 cabelo & penteado, liberando a fragrancia. Em um desodorizante do tipo bastao
(stick), pode se perfumar a massa salida (fragrancia primaria) e lhe incorporar um
perfume encapsulado em uma membrana hidrossoldvel que ira liquidificar-se pelo

suor &, em um segundo tempo, liberar o perfume. Assim, pode-se usar uma
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2 termo microparticulas aplicado a libzrazao controlada ¢ amplo &
refere-se a dois tipos de estruturas diferentes, microesferas e microcapsulas. Na
literatura especializada, as microcapsulas sdo definidas como particulas de
diametro desde 1 até 1.000 pm, contendo material de nucleo envolvido por
membrana especial, liberanda-o na hora desejada. 3 material do niclev pode ser
constituido de pequenas particulas silidas, gotas de liquido ou quantidades de gas,
que no procesco de encapsulacdc sao revestidas por um filme ou membrana.

esferas

[(4

Existam varios tipos de astrutura fisica de microcapsulas, como as
maononucleares cu multinucleares e particulas irregulares muitinucleares
Varias técnicas podem ser usadas para o encapsulamento, sendo as
principais:
- Atomizacéo € a técnica mais simples @ que melhor se adapta a producédo de
grandes toneiagens de produtos, tais como detergenies e desodoranies;
- Spray drying, onde o liquido a ser encapsulado & atomizado ¢m pequenas gotas
&m uma camara de secagem por onde passa um fluxo de ar quente. Ocorre a

secagem das gotas, que se transformam em particuias sdiidas minasculas. Esse

W
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Y

processo € usado na fabricacdo de lzite em pé & sabdc 2m pd para lavar roupas.

O metodo de produgdo de microcdpsulas mais estudado, até por ser o
mais antigo, ¢ o de separacac de fases, ou coacervacan. Nesse processo, o
material do naclee & primeiraments suspenss 2m uma solucdo do maierial que
constitui a parede da capsula. Depois, o polimero que constituird a capsula é
induzido a separar-s& como uma fase liquida viscosa. Varios métodos sdo usados

para induzir essa separacao, como a adicao de um nao solvente, o abaixamento da
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temperatura ou, ainda, o acréscimo d= um segundo polimero com solubilidade -, A

maicr no material do niiclec. A coacervacao pode ser de dois tipos: simples, onde a

separacao da fass liquida ocorre pela adigdo de um eletidiito & solucdo coloidai; ou
complexa, que resulta da neutralizagao mutua de dois coldides carregados com
cargas opostas em solucao aquosa. Por exemple, gelatina, positivamente
carregada em pH < 3, forma um coacervato complexo com a goma arabica,
carregada negativamente. O processo de encapsulacdo por coacervacio comeca
com especies coloidais agregando-se para formar ndcleos submicroscopicos.
Esses nucleos coalescem para formar gotas microscépicas. Coalescéncia posterior
produz gotas macrosciopicas, as quais tandem a separar-s= em uma fase continua.
Se, anteriormente a coacervagas, um matsrial imiscivel com agua, como um dleo, &
disperso na forma de gotas diminutas na solucac aquosa do material encapsulador
&, entdo, um eletrélito simples, como sulfato de sodic ou cutro, carregado com
carga oposta ac da espcic coloidal, € adicionado para induzir a coacervacao, o
material coloidal encapsulador forma ao redor de cada gota de dleo um
ravestimento liquido. Esses revestimentos devem, depois, ser solidificados para
produzir microcapsulas de parzdes solidas.
Uma vez que o revestimento coacervato & formado, cresce e envolve o
materiai do ndcleo. E adicionads ur reagente que premove o encadeamento e,
consequentzmente, o endureciments do material que constitui a membrana. As
capsulas podem enido ser secas, obtendo-se um pd, ou ser usadas diretaments
CoMmo uma suspensio no liquido carregador.
A secagem das microcapsulas pode ser feita numa corrente de ar, em

leito fluidizado, forno, tunel de secagem, liofilizacdo, atomizacao ou na presencga de



20

um agente secante, como silica, amido ou alumina, depois separado por
peneiramento. Durante a primaira fase do processo & preciso usar velocidades de
agitacdc muito altas para a obtencdo de microcapsulas de um tamanho
suficientemente pequeno, o que pode representar alguns problemas em escala
industrial, como formacas de espuma. A coacervacao pode ser controlada de modo
a produzir varios didmetros de microcapsulas efou espessuras de revestimento
diferentes. O diametro da capsula é em fungao do tamanho das particulas a serem

encapsuladas. No caso de liquidos, o tamanho das gotas determina o tamanho das

capsulas. Us demais fatores que afetam o tamanho das microcapsulas sao:

]

- velocidade de agitacao;
- teor de sdlidos da fase organica;

- Viscosidade da fas

@

{

aquosa;

- viscosidad

P
a

dla fase organica;

- concentracao e tipo de tensoative (se houver);
- coenfiguracdo do vaso e do agitador,;

- quantidade de organicos & fase aquosa;

- perfil de temperatura durante a producao.

No Brasil € relativamentz recente o interesse nos processos ds
microsncapsulacadns. MNo caso das microcapsulas de esséncia, usadas nas
propragandas de perfumes, o pioneirismo no desenvolvimento, tanto no processo de
obtencao das capsulas como no da férmula do verniz na qual elas sdo veiculadas,
foi da Congraf Grafica e Fotolito Ltda.

Ja ha algum tempo, a Dow Corning vem se interessando pelas

propriedades d=z encapsulamento 2 de interacdo dos silicones com os perfumes.
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Esses compostos foram longamente estudados pelo valor agregado qu= pomar

trazer aos produtos cosméticos, particularmente pela agradavel sensacao tatil que
eles propiciam. s primeiros estudos sobre o silicone como vetor para outras
substancias, foram dirscivnados para ingredientes ativos, como vitaminas,
perfumes & protetores solares. A Dow Corning Corp, de Midland. nao somente
procurou em seu portfélio as iecnologias que podiam ser aplicadas neste campo,
como também estabeleceu parcerias com grahdes empresas perfumistas, como a
Takasago International Corporation, para aprofundar estudos sobre os silicones
capazes de influenciar ¢ perfil de liberagdo de fragrancias em uma variedade de
aplicagdes. Descobriti-se nesses esiudos, que os silicones com alto peso molecular
tinham efeito prolongadaor de fragrancia. © HMW 2220, da Dow Corning - uma
2iNuisao naoc idnica, de um copelimere de divinildimeticone/dimsticons - pode
prolongar o chziro residual de um xampu por até seis horas apés a secagem dos
cabelos. Este silicone tem o peso molecular mais alto do mercado. Ainda nao se
tzm zx«plicacio para o fendimeno, 30 se pode emitir uma hipdtese a respeitc. O
filme formado pela emulsao de silicone crientaria as moléculas de perfume de uma
maneira diferente com relacaoe aos fios de cabelo, resultando na liberacac gradual
do perfume. Os silicones-clastérmeros (mairiciais) geram o mesmo efeito
prolongado d= parfume. Os pos tém poder de absorcao dos dleos, polares & nao
polares muito importante, permitindo a fragrancia ser liberada com o passar do
tempo. O poder de absorcdo vai diminuindo com o peso molecular e a polaridade
do liquido. Esses po6s, que apresentam um efeito matificante (tirar o brilho), sao
utilizados em produtos top de linha do tipo creme faciais e cremeas para o corpo.

Considerando-se que sao de uso dificil @m sistemas aquosos, desenvolveu-se uma
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suspensan deste pd de elastdmero, que pode ser usada na formulagdo de .
produtos, como xampus 2 géis de banho. A formacao de particulas constitui a etapa
fundamental na producao de sélidos particuiados, bem come na determinacao de
caracteristicas = propriedades especificas de produtos solidos. A necessidade de
produzir sdlidos com propriesdades controladas, como pureza, distribuicao de
tamanhao, forma cristalina, morfolagia, arza especifica, porosidade, fluidez e
compressibilidade;, tem incentivado o desenvolvimento de novos métodos e
processos na preparacao de particulas sdélidas 2 na inovagdo de processos

lassic

O

Q8.
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Em buscas efetuadas no estado da arte foram encontrados diversos
documentos de patents que mostram processos de encapsulacio.

O documento B 0.107 475-0 de HOFFMANN et al. (2001) descreve uin
processo para a producac de uma dispersiao de microcapsulas, mediante
condensagao de uma resina de melaminaformaldeido parcialmente metilada, com
umia relacao molar de melamina: formaideido: metanol de 1:3, 0:2, 0 a 1:6, 0:4, 0,
em agua, em que o material de formacao do ndcleo da capsula, essencialmente
insolavel em agua, disperso, na presenca de um sal de metal alcalino de um homo-
ou copolimero de acido Z-acrilamide-2-metiipropano-sulfénico, em uns valor de ph
de 3 a 6,6, por pré-formacéao das microcapsulas em uma temperatura de 20 a 50°C
€ subseqiientz endurecimento da parede da capsula das microcapsulas
pré-formadas em 50 a 100°C. O métoudo & caracterizado em gue de & a 100% em
peso de melamina,Acom base na resina de melamina-formaldeido, sdo adicionados
durantz o endurecimenty. As dispersdes de microcapsulas sdo de teor de

formaldeido reduzido e de baixa viscosidade.
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WULFF et al. (2002) descreve no BF. 0.211.813-1 um processo para a '\‘Jr“

preparagan de microcapsulas, tendo um nacleo de capsula contendo substancias
organicas solivais ern agua, = uma carcaca de capsula, composta essencialmente
de poliuratano e/ou policarbamida, em um solvente hidrofébico que consiste de 50
a 100% em peso de dleos de éster gliceridec & 0 a 50% em pEso de solventes
misciveis com o3 referidos dleos de éster glicerideo; assim como ao método para a
producéo das referidas dispersées de microcapsulas.

Também é da arte a patente BR 9.815.5948-2 de ULLAH et ai. (1995) um
tablete farmacéuticas revestido entdiico e processo de manufatura. Urna
composicds  farmaciutica revestida entérica de  alta carga de droga é
proporcionada, qu inclui um ntcleo na forma de um tablete e que & compreendido

de um medicamento que & sensivel a um meio de baixo ph inferior a 3, tal como

DDI, & que

Ll

em um revestimento entérico formado de copoiimero de acido
metacrilico € uni plasiificants. Os tabletes podem ser de tamanho varidvel € paden
ser ingeridos oralmente individualmente, cu varios tabletes suficientes para atingir
uma dosagem desejada podem ser encapsulados em uma capsula dissolavel. os
tabletes t&m urna exceiente resisténcia a desinteqracao a um ph inferior a 2, mas
ten excelentes propriedades de liberacéo de droga a um pH superior a 4,5.
MISTEN (1906) descreve uma composicao particulada e processo para
sua preducdo no BR 9.612.214-1, onde as particulas tém um nucleo hidrofilico, por
xempio, incluindo urma enzima ¢ umn polimars, circundado por um invoiucro
formado pela polimerizagdo de condensagéo interfacial na presenca de um

estabilizador polimérico. Preferivelmante o estabilizador polimérico & um copolimero

aleatorio que se concentrara na interface entre dleo & agua, e associacéo por

-.5\.
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interac@o idnica, condensacac ou de outra maneira £ abtido entre o estabilizador re-
um dos reagentes antes da reacao com o outro reagente.

Uma microcapsula que contén: materiai de niclzo @ método para a sua
producac & descrito no BER 9.9032.241-3 de ADACHI et al. (199%9).

MACIEL et al. (1993) descreve no BR ©.202.598-0 um impresso gualquer
que recebe numa determinada fase de sua fabricagdo, um produto liquido sobre
toda ou parte de sua superficie, de modo que o mesmo possa ser revestido com

uma camada invisivel & uniforme de microcapsulas temporariamente inativas,

sendo que as capsulas sao fermadas peor invélucio protetor para um nucleo que,
por sua ver, podara ser uma subsiancia quaiquer tal como: aromas, fragrancias,

cosmeticos e/ou outras, como tambem as micrecapsulas ficam inativas enquanto o
produto n&o for utilizado, porém, no momento de seu usc, airavés de friccda
(raspagem ou semelhante), permite que tais microcapsulas sejam ativadas ou
rompidas e, assim, entra em acio a correspondents substancia.

Ainda & da arte o documento ER 0.509.033-3 de TARDY (2005) que
descreve composigdes biopolimeros e produtos dos mesmos. O trabalho se refere
a base de biopolimeros € a corpos conformadoes a base de biopolimeros tais como
filme, folha capsula, embalagem ou filme de revestimento ou asrossol das mesmas.

O documento BR 0.705.509-4 de RPAMOS et al. (2007) dascreve uma
dispersao de nanoparticulas biodegradaveis, de tamanho entre 200 & 400 nm,
desenvolvida a base de poliol de crigem natural por meio da técnica de
mini-emulsdc em meio aquoso & sem adicao de catalisador. O processo de
preparacac, conforme os distintos parametros realizados, tais como concentragao

de reagentes, tipo de surfactante e velocidade de agitacdo no momento de sintese
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das particulas, parmite desenvolver nanoparticulas monodispersas, homogéneas e‘““‘

-/z‘

de distintos tamanhos, com altoq rendimentcs de formulacao. Estas estruturas™s
padem ser denominadas "nanccarreadores” e podem ser utilizadas para a
encapsulagao de agentes ativos e farmacos na =laboracao de medicamentos &
cosméticos de alta tecnologia, bem como defensivos agricolas, composicdes de
uso industrial @ em outros segmeintos da nanoizcnologia.
DISCUSSAO

Os processos de encapsulagdo descritos na arte prévia fornecem um
quadro que nos permite observar a importancia que estes apresentam na
fabricacdo de diversos produtos. As técnicas mencionadas nas patentes descritas
mostram que o usc da encapsulacao de produtos de uso farmacéutico e cosmético
esta bem decenvelvide, revelando meios de fabrrinacio de tais compostes que séo
alternativas inovadoras para antigos probiemas existentes de formuiaca

O emprego de capsulas de alginato & descrita no BF. 0.212.707-5 de
BLATT et al. (2002), mas esse documente descrave um processo para preparar
composigdes micro-encapsuladas tendo compestos lipofilicos = método para
incorporar compuostos lipofilicos em alimentos & mascarar gosto e odor dos
mesimios. O aljinato & usado coma solugdo e Rac como encapsulante

FERNANDES et al. (2002) descreve no BR 0.215.010-7 um preduto
alimentar que usa capsulas de alginato, pectato ou uma mistura de ambos e
compreendendo dlew, vitaminas, aminoacidos, proteinas, minerais, colorantes,
aromatizantes e/ou ingredizntes funcionais especificamente alvejados tais como

microorganismos probidticos, moléculas brioativas, o referido produto alimaentar

sendo incluido no grupo consistindo em produtos resfriados, retortados secos e de

“ﬁ



20

11712

uht.

Uma capsula de alginato também é prevista no BR 0.409.2
RILEY et ai. (2004), onde uma pelicula de gel termorreversivel homogénea é
formada pela mistura de uma quantidade formadcra de pelicula de um alginato
termorreversivel, soluvel em agua e opciconatmente pelo menos um plastificante, um
segundo formador de pelicula, um agente encorpante ¢ um agente controlador de
ph; e precesscs para a sua preparacac.

Nao ha mencio ac emprego de uma capsula de alginato para a
aplicacaz de cosmeéticos.
DESCRICAO DA INVENCAD

Para a rzalizagdo do processo de

&

ncapsulacao de dleos e produtos
cosméticos em esferas de alginato suspensas em solugdo de polissacarideo,
empregam-se componentes de dois tipos:

- (s componeniss basicos: polimeros inciuindo alginato ipolissacarideo
marinho) para a focrmacao das esferas € solucao de suspensao para uma melhor
estabilidads da esfera.

- Componentes que podem ser adicionados na formulacao, tais como:
6leos, esséncias, fragrancias, pigmentos, esfoliantes, bases, sais 2tc.

A caracterizacdo da invengdo proposta nesse relatdrio @ consequida
mediantz a descricao das diferentes etapas necessarias a rzalizagao da presente
aplicacdao em questao, de tal modo que se possa reproduzi-la intzgralmente por
técnica adequada, permitindo plena caracterizagao da funcisnalidade do processo
pleiteado.

A partir das diferentes etapas descritas que 2xprassam a melhor forma
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;;11, Rabe:
ou forma preferencial de se realizar o processo ora idealizado, se fundamenta é"?&& _
Fir
parte descritiva do relatério esclarecendo aspectos que possam ter ficado
subentendidos, de modo a determinar claraments a protecéo ora pleiteada.
Essas operacdes podem apresentar variagbes, desde que nao fujam do
inicialmente pleitzado.
Neste caso tem-se qu= os produtes podem ser gerados por diferentes
operacies, a saber:

- Mistura-se a fase poliméerica incluindo alginato = as demais substancias (6leos,
perfumes, pigmeantos, esfoliantes, bhases, sais etc.);

- Ha formacao de uma mistura ou emulsao;

- Apos a emulsificacéo, as esferas serdo producidas por "emperolamento”, que
consiste na extrusdo da emulsan por agulhas com calibre, altura e velocidads
controlados;

- E feito um banho de sais de calcio. (D alginato em contato com a solucdo de
cloreto de calcio gelifica criando uma matriz de alginato incorporando os varios
ingredientes. A utilizacao de agulhas calibradas mencionadas anteriormente ajuda
a controlar o diametro da esfera).

- As esferas estao formadas;

- E feita uma lavagam das mesmas, ou sgja, um banho em soiu¢an de rinsagem;

- Incorporarn-se as esferas em solugéo de suspensio g qual € responsavel pelo
armazenamento & consarvacao das esferas e;

- As esferas ficam suspensas na solucao.

* % &
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REIVINDICACAO:
1- PROCESSO DE ENCAPSULACAO DE OLEOS E PRODUTOS
COSMETICOS EM ESFERAS DE ALSINATO SUSPENSAS EM SOLUCAO DE

POLISSACARIDED, caracterizado pelas seguintes etapas:

mistura-se a fase polimérica incluindo alginato e as demais substancias;

ha formacao de uma mistuia ou emulsao,

- apos a emulsificacac, as esferas serdo produzidas por "emperolamento”, que
consiste na extrusdo da emulsao por agulhas com calibre, altura e velocidade
controlados:

- & feito um banho de sais de calcio;

=

s esferas estdo formadas;

- E faita um lavagem das esferas, ou seja, um banho em solugdo de rinsagem;
- Incorporam-se as esferas em solugao de suspensao e;

- As esferas ficam suspensas na solugio.

Z- PROCES30 GE ENCAPSULACAC DE OLEOS E PRODUTODS
COSMETICCS EM ESFERAS DE ALGINATO SUSPENSAS EM 30LUCAO DE
POLISSACARIDED, de acordo com a reivindicacdo 1 & caracterizado pelos
ingredientes a serem adicionados poderem ser: dleos, esséncias, fragrancias,
piamentos, esfoiiantes, bases e sais.

3 PROCESSC DE ENCAPSULACAD DE OLEODS E PRODUTOS
COSMETICOS EM ESFERAS DE ALGINATC SUSPENSAS EM SOLUCAD DE
POLISSACARIDED, de acordo com a reivindicacao 1 2 caracterizado pelo fato do
alginato em contato com a solugéo de cloreto de calcio gelificar criando uma matriz

de alginato incorporando os varios ingredientes.
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4- PROCESSO, de acordo com a reivindicagao 1 e caracterizado p=lo "iﬁ\
fato das esferas ficarem suspensas em solugéo de polissacarideo.
5- PROCESSO, de acordo com a reivindicagao 1 e caracterizado pela

utilizagéo de agulhas calibradas para controlar o diametro das capsulas.
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RESUMD

PROCE3SO DE ENCAPSULACAO DE OLEOS E PRODUTOS
COSMETICOS EM ESFERAS DE ALGINATO SUSPENSAS EM SOLUCAO DE
POLISSACARIDED refere-se ao desenvolvimento de um processo de
encapsulacdo de dleos e produtos cosméticos em esferas de alginato suspensas
em solucao de polissacarideo, sendo conseguido através das seguintes etapas:
- Mistura-se a fase polimérica incluindo alginato e as demais substancias (6leos,

esséncias, fragrancias, pigmentos, esfoliantes, bases, sais etc.);

- Ha formacao de uma mistura ou emulsao;

- Apbs a emulsificacao, as esferas serdo produzidas por "emperoiamento”, que
consiste na extrusdo da emulsédo por agulhas com calibre, altura e velocidade
controlados;

- E feito um banho de sais de calcio;

- As esferas estdo formadas;

- E feita uma lavagem das esferas;

- Incorporam-se as esferas em soiugdo de suspenséo €;

- As esferas ficam suspensas na soliicao.
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