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Avaliacao da eficiéncia de nanoencapsulamento do dleo
essencial de eucalipto pelo processo de gelificagao i6nica.

Evaluation of nanoencapsulation efficiency of eucalyptus
essential oil by ionotropic gelation process.

RESUMO

A gelificagdo idnica é uma técnica que consiste no gotejamento de uma solugdo i6nica em
solugdo biopolimérica a fim de se obter nanoparticulas e nanocdpsulas, se destacando
principalmente pela simplicidade e baixo custo de processo. O presente artigo teve como
objetivo analisar a eficiéncia de encapsulamento do d6leo essencial de eucalipto a partir da
utilizacdo de quitosana, um biopolimero degraddvel, ndo toxico e de baixo custo, assim como
avaliar a acdo antimicrobiana do composto aplicado a uma amostra téxtil. Como método, foi
utilizado a gelificagdo id6nica para o nanoencapsulamento do 6leo de eucalipto e posterior
funcionalizacdo em substrato téxtil pelo método pad-dry-cure. A influéncia dos fatores
experimentais na eficiéncia de encapsulamento foi avaliada estatisticamente pelo
Delineamento Composto Central Rotacionado (DCCR) no software Design Expert. Como
resultados, o modelo confirmou a influéncia dos fatores no processo de
nanoencapsulamento como abordado na teoria. Foram confirmadas também a acdo
antimicrobiana das nanocépsulas do 6leo essencial de eucalipto pelo método qualitativo.
PALAVRAS-CHAVE: Nanocdpsulas. Eficiéncia de encapsulagdo. A¢do antimicrobiana.

ABSTRACT

lonotropic Gelation is a technique that consists of dripping an ionic solution in a bio-polymer
solution to obtain nanoparticles and nanocapsules, especially due to its simplicity and low
process cost. The aim of this paper was to analyze encapsulation efficiency of eucalyptus
essential oil from the use of chitosan, a degradable, non-toxic and low-cost biopolymer, as
well as to evaluate the antimicrobial action of the compound applied to a textile sample. As
a method, ionic gelation was used for eucalyptus oil nanocapsulation and functionalization
in textile substrate by the pad-dry-cure method. The influence of experimental factors on
encapsulation efficiency was statistically evaluated by the Central Composite Design (CCD) in
the Design Expert software. As a result, the model confirmed the influence of factors on the
nanocapsulation process as addressed in theory. The antimicrobial action of eucalyptus
essential oil nanocapsules was also confirmed by the qualitative method.

KEYWORDS: Nanocapsules. Encapsulation efficiency. Antimicrobial action.
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INTRODUGAO

Oleos essenciais, segundo a International Standard Organization (ISO) sdo
substancias volateis, lipofilicas e geralmente odoriferas. Estes compostos, de
acordo com Carvalho e Souza (2019) sado extraidos de plantas aromaticas através
do método de destilacdao por arraste com vapor d’agua. A denominag¢ao como éleo
essencial, 6leo etéreo ou esséncias, como afirma Brito e Vitti (2003), é dada por
conta das caracteristicas fisico-quimicas.

As aplicagdes diretas dos dleos essenciais variam de fins estéticos como
perfume, até conservacao de alimentos e fins terapéuticos. Hoje, é muito utilizado
nos setores industriais, principalmente para fins farmacéuticos, por apresentarem
propriedades antimicrobiana, antissépticas e anti-inflamatérios. O éleo essencial
de eucalipto, apresenta as propriedades gerais de uma esséncia, mas segundo De
Vicenzi et al. (2002) o principal componente do 6leo, o cineol, tem sido estudado
para aplicacdes medicinais, com foco na reducdao do crescimento das células
cancerigenas (leucemia).

Na area téxtil, a aplicacdo de dleos esséncias em fibras é um processo que
consiste na encapsulacdo do dleo. Trata-se de uma técnica na qual o material é
revestido por outro material ou sistema, que protege os ativos de sofrerem
oxidacdo e volatilizacdo. Esse método tecnolégico proporciona aos tecidos novas
caracteristicas, como sensacgées e fragrancias. As capsulas que estdo aderidas ao
tecido podem ser rompidas por estimulos externos como fric¢cdo, calor, suor,
feridas, etc., ao serem rompidas liberam o ativo encapsulado agindo no local
liberado conferindo ao tecido propriedades caracteristicas como afirma Dong (et
al. 2013).

Uma das técnicas de encapsulagdo é a de gelificagdo ibnica, a grande
vantagem do método em questdo, de acordo com Pasqualim (2010), é seu baixo
custo, simplicidade e a facilidade de execugdo, que consiste no simples
gotejamento de uma solugdo idnica sob um polimero, em agita¢gdo constante no
qual resulta na formacgdo instantanea de estruturas esféricas de gel, como afirma
Nogueira (2013). Dentre as solugGes iGnica utilizadas no mecanismo, a mais viavel,
para Yoksan (2009) é o tripolifosfato de sddio (TPP), sendo a quitosana (QTS) um
polimero que tem baixo custo, biodegraddvel e ndo tdxico, além de ser solivel em
compostos organicos por conta do seu grupo amino, que modifica quimicamente
os biopolimeros para a formacéao de esferas, géis, particulas e nanocdpsulas.

O projeto teve como objetivo avaliar a eficiéncia de encapsulamento do dleo
essencial de eucalipto, a partir dos parametros de agitacdo e concentracdo de
quitosana/TPP. Para tal, a eficiéncia foi avaliada estatisticamente (DCCR) no
software Design Expert, amostras téxteis foram funcionalizadas com as
nanocdpsulas pelo método pad-dry-cure e a atividade antimicrobiana foi avaliada
por método qualitativo.

METODOLOGIA

A primeira etapa consistiu na dissolucdo da quitosana, na proporc¢ao de 0,5%
(p/v) e 1% (v/v) de acido acético, sob constante agitacdo a temperatura de 50°C
por 2 horas, o pH foi ajustado para 4,5. Foram preparadas solu¢des de 30mL de
tripolifosfato de sédio de modo em que a propor¢cdo final de
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Quitosana:Tripolifosfato se ajustasse em 2:1, 3:1 e 4:1. Para cada solucdo de
quitosana (20mL) foram adicionados 0,5% (v/v) de Tween 80 e 300uL de dleo
essencial de eucalipto, deixando sob agitacdo de 500rpm, a 40°C por 10 minutos.
Procedimento padrdo para as todas as proporcdes, em seguida gotejou-se a
solucdo de TPP, sob as mesmas condicdes de agitacdo e temperatura por um
intervalo de 50 minutos a fim de se obter o processo de nanoencapsulamento por
gelificagdo idnica (Dong et al. 2013).

Segundo Souza et al. (2015) a eficiéncia do processo é determinada por meio
da Equacdo 1 a partir da técnica de espectrofotometria.

Massa de 6leo essencial incorporada

EE(%) = .100 (1)

Massa total de 6leo inicial

A eficiéncia foi avaliada estatisticamente (DCCR) no software Design Expert a
fim de se obter um modelo de superficie de resposta. Esses experimentos sdo de
dois niveis totais que foram aumentados com um pequeno numero de
tratamentos para permitir a estimativa do modelo de superficie de resposta de
segunda ordem.

Funcionalizacdo do tecido.

Segundo Yang et al. (2013), as nanocapsulas de quitosana foram imobilizadas
em tecidos usando dacido citrico como o reticulante. Para tal, foram aplicados
500g/L de nanocépsulas, 40g/L de hipofosfito de sddio e 80g/L de acido citrico. O
tecido de algodao foi imerso na solucdo com uma relacdo de banho de 1:20
durante 10 minutos. O tecido passou por foulard (pick-up de 80% e 0,3 MPa) e
entdo foi polimerizado a 160°C por 2 min.

Analise antimicrobiana.

As bactérias usadas na avaliacdo da atividade antimicrobiana dos materiais
foram a Escherichia coli ATCC® 25922™ por método de difusdo em agar Tripitona
de soja (KASVI) adaptado da norma AATCC 147. Resumidamente, o tecido
funcionalizado com as nanocapsulas foi esterilizado por ultra-violeta (UV) durante
15 minutos e inseridos no centro de uma placa contendo o meio de cultura
previamente inoculado por espalhamento a superficie. As placas de bactérias
foram incubadas 24h a 37°C. A atividade antimicrobiana foi definida pela zona de
inibicdo ou de auséncia de crescimento observado no tecido e a sua volta.

RESULTADOS

Para o cdlculo da eficiéncia de encapsulamento, foi construido um grafico de
calibragdo, a fim de comparar e determinar a concentragdo de amostras coletadas
ao final do processo de encapsulamento como apresentado na Figura 1.

Dos experimentos realizados foi verificado que se obteve uma boa eficiéncia
de encapsulamento do 6leo essencial. Quando comparado os experimentos notou-
se uma pequena variacao de encapsulacdao quando alterado os aspectos de

Péagina | 3



. = IX SEMINARIO DE EXTENSAO E INOVACAO
q El XXIV SEMINARIO DE INICIAGAO CIENTIFICA E TECNOLOGICA r PR
UNIVERSIDADE TECNOLGGICA FEDERAL DO PARANA

11 a 13 de Novembro | Pato Branco - PR
. C"ICITE | e

UTFPR - CAMPUS PATO BRANCO

agitacdo e proporgdo quitosana/TPP, atingindo a maior eficiéncia na proporgdo 4:1
com agitacao de 1200 rpm.

Figura 1: Curva de calibragdo.
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Fonte: autoria propria (2019).

Segundo Gan et al. (2005) e Dong et al. (2013) a eficiéncia atinge melhores
resultados no ponto central, 3:1 com agitagdo 800 rpm, divergindo deste valor
experimental por provdveis erros experimentais cometidos. Tais dados sao
observados na tabela 1.

Tabela 1. Eficiéncia de Encapsulagdo.

Eficiéncia de

Relagdo Agitagdo Encapsulagdo (valor
Quitosana:TPP (RPM) adi
médio)
4:1 445 95,25
4:1 1200 97,32
3:1 800 95,26
2:1 1200 95,53
2:1 445 96,89

Fonte: autoria propria (2019).

Pelo Delineamento Composto Central Rotacionado (DCCR) foi possivel
construir o grafico de influéncia das varidveis na eficiéncia de encapsulamento
(Figura 2). Notou-se que o ponto 6timo do processo avaliado estatisticamente
ocorre quando a relagdo Quitosana:Tripolifosfato aumenta, assim como a agitacao
no processo, entretanto para uma agitagdao menor e com relagdo reduzida também
atinge uma eficiéncia préxima do ponto étimo.

Cabe a ressalva de que para que o modelo tenha uma maior robustez é
necessario um segundo planejamento fatorial com um nudmero maior de

Péagina | 4



-
.

El
ICITE

UTFPR - CAMPUS PATO BRANCO

IX SEMINARIO DE EXTENSAO E INOVAGAO
XXIV SEMINARIO DE INICIAGAO CIENT(FICA E TECNOLOGICA r PR

11a 13 de Novembro | Pato Branco - PR SRR B S A B

CAMPUS PATO BRANCO

experimentos a fim de se estudarem outros fatores que possam influenciar no
processo e entdo ter a possibilidade de otimizacdo da reacao.

Figura 2: Representacgdo grafica da eficiéncia de encapsulagao.
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Fonte: Software Design Expert (2019).

Com a aplicacdo das nanocapsulas na amostra téxtil notou-se a inibicdo do
crescimento bacteriano, no qual a amostra funcionalizada apresentou um
pequeno halo quando em contato direto com a placa conforme a Figura 3.
Comprovando a principal propriedade farmacoldgica do 6leo de eucalipto, a acdo
antimicrobiana (Vicenzi et al. 2002).

Figura 3: Amostra téxtil da andlise antimicrobiana.

Fonte: autoria propria (2019).

CONCLUSAO

O presente estudo se propds a estudar a influéncia de diferentes fatores no
processo de nanoencapsulamento por gelificagdo idnica. Para tal foi desenvolvida
uma calibragdo e posterior calculo de eficiéncia para os experimentos, que por
método estatistico foi possivel entender a influéncia destes fatores neste processo.
Também foi possivel verificar a agdo antimicrobiana do dleo essencial de eucalipto,
involucro escolhido para o experimento. Como limita¢des do estudo e perspectivas
futuras, propde-se novos experimento com maior nimero de fatores a serem
estudados para uma otimizag¢ao do processo, assim como o acompanhamento da
durabilidade do efeito dos materiais aplicados aos téxteis.
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