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RESUMO

Oleos essenciais derivados de plantas tém chamado a atencdo devido a uma série de propriedades fisico-
quimicas e atividades bioldgicas. Entretanto, eles possuem diversas limitaces, pois sdo volateis e instaveis
na presenca de umidade, altas temperaturas, ar e luz e, assim, técnicas de encapsulamento surgem como al-
ternativa para protecdo das propriedades funcionais desses 6leos fornecendo, ainda, uma liberacdo lenta e
controlada. Devido a lenta degradac&o bioldgica dos materiais que compdem a parede da capsula e a duragéo
prolongada da acdo de libera¢do do éleo, micro e nanocapsulas sdo de grande interesse cientifico e tecnoldgi-
co. Neste trabalho, nanoparticulas & base de bicamada foram desenvolvidas usando gelatina e poli-¢-
caprolactona visando proteger o 6leo essencial de Piper nigrum por meio de encapsulamento e analisadas por
microscopia de forca atbmica. Nanoparticulas com e sem 6leo essencial de pimenta preta foram preparadas e
gotejadas em laminas de vidro para formar filmes que foram investigados por imagens com resolucGes de
256 X 256 pixels com areas de 5 x 5 um O 6leo foi obtido por meio de sementes de pimenta que foram tritu-
radas e submetidas a hidrodestilacdo usando um aparelho do tipo Clevenger. Gelatina e poli-g-caprolactano
foram usados como material de parede, cuja eficiéncia de encapsulamento foi de 98,50 %. Foram obtidas
nanoparticulas com didmetros variando de 193,52 + 40,14 até 295,54 + 53,50 nm (sem e com 6leo, respecti-
vamente). Além disto, foram comparadas também as alturas, densidades e o desvio médio quadratico das
rugosidades das amostras indicando uma tendéncia de aumento nestes parametros em fun¢édo da incorporacéo
de dleo essencial na sintese, exceto na densidade devido ao crescimento das outras dimensoes.

Palavras-chave: Pimenta preta. Oleo essencial. Nanoencapsulamento. Microscopia de forca atdmica. Mor-
fologia.

ABSTRACT

Essential oils derived from plants have attracted attention due to a several physico-chemical properties and
biological activities. However, they have several limitations, as they are volatile and unstable in the presence
of humidity, high temperatures, air and light and, thus, encapsulation techniques appear as an alternative to
protect the functional properties of these oils while still providing a slow and controlled release. Due to the
slow biological degradation of the materials that make up the capsule wall and the prolonged duration of the
oil release action, micro and nanocapsules are of great scientific and technological interest. In this work, bi-
layer-based nanoparticles were developed using gelatin and poly-e-caprolactone to protect the essential oil of
Piper nigrum through encapsulation and analyzed by atomic force microscopy. Nanoparticles with and with-
out black pepper essential oil were prepared and dripped onto glass slides to form films that were investigat-
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ed by images with resolutions of 256 x 256 pixels with areas of 5 x 5 um?. The oil was obtained through pep-
per seeds that were crushed and subjected to hydro distillation using a Clevenger type apparatus. Gelatin and
poli-e-caprolactane were used as wall material to increase the size of the nanoparticles and to obtain greater
protection from the OE, resulting in an encapsulation efficiency of 98.50%. Nanoparticles with diameters
ranging from 193.52 + 40.14 to 295.54 + 53.50 nm (without and with oil, respectively) were obtained. In
addition, heights, densities and, average and root mean square roughness of the sample images were also
compared, indicating a tendency of increase in these parameters due to the incorporation of essential oil in
the synthesis, except in density due to the growth of other dimensions.

Keywords: Black pepper. Essential oil. Nanoencapsulation. Atomic force microscopy. Morphology.

1. INTRODUCAO

O género Piper, pertencente a familia Piperaceae, consiste em cerca de 2.000 espécies [1] e, dentre elas, des-
taca-se a pimenta preta (Piper nigrum), uma das especiarias mais usadas do mundo [2]. Assim como as se-
mentes da P. nigrum, conhecida popularmente como pimenta do reino, o 6leo essencial (OE) desta espécie
também apresenta uma infinidade de atividades bioldgicas e tem sido tradicionalmente usado em diferentes
aplica¢des, incluindo tratamento de vérias doencas devido aos seus componentes quimicos [3], sendo rico em
monoterpenos e sesquiterpenos que variam de 1,2% a 3,5% de sua totalidade [4-6].

Conforme ABDULAZEEZ et al. [5], o OE de Piper nigrum desempenha um papel significativo no pro-
cessamento de alimentos, salde e nutricdo ao prevenir ou retardar a deterioracdo de alimentos devido as pro-
priedades antioxidantes e antimicrobianas apresentadas por alguns de seus constituintes que se sobressaem.
Esse OE é uma mistura de um grande nimero de compostos quimicos volateis e devido a grande diversidade
guimica de componentes, este dleo apresenta uma gama de atividades bioldgicas, bem como: atividade anti-
fangica, anti-inflamatéria [7], antimicrobiana [8], antioxidante [9] e até mesmo atividade larvicida [10], tor-
nando-se uma boa alternativa de compostos naturais a serem utilizados pela indistria farmacéutica. No entan-
to, esses 0Oleos sdo volateis e quimicamente instaveis na presenca de ar, luz, umidade e altas temperaturas,e
sua rapida degradacdo pode ser um empecilho para determinadas aplicagdes. Com isso, a nanoencapsulagdo
do OE é um procedimento promissor, fornecendo uma boa protecéo do agente ativo e uma liberacdo lenta e
controlada.

Sucintamente, as vantagens da nanoencapsulacdo de OEs sdo: facilidade de manuseio, estabilidade, pro-
tecdo contra oxidagdo, melhor distribuicdo, solubilidade, liberacdo controlada e aumento da area de superficie
por unidade de volume [8]. Os veiculos comumente preparados para encapsulamento de OE sdo as nanoparti-
culas lipidicas solidas (NLS), lipossomos e as nanoparticulas poliméricas (NPP) [11]. De acordo com SAO
PEDRO et al. [12], o encapsulamento de OE em NPPs apresenta vantagens, como: liberagdo controlada,
maior solubilidade em &gua, citotoxicidade reduzida e atividade antimicrobiana aprimorada.

As NPPs sdo sistemas coloidais compostos por polimeros naturais, sintéticos ou semissintéticos. Consi-
derando os mecanismos de encapsulamento, o0 OE pode ser aprisionado, disperso, dissolvido dentro ou ad-
sorvido nas nanoparticulas e, em geral, seu didmetro médio esta na faixa de 50 a 1000 nm [13]. BANIK et al.
[14] relatam que as NPPs sdo uma das estratégias organicas mais estudadas para nanomedicina. O uso de
materiais biodegradaveis baseados em nanotecnologia para combater pragas representa uma area interessante
de pesquisa e, para PASCOLI et al. [15] esses nanoprodutos sdo adequados para armazenar quantidades mui-
to pequenas de agrotoxicos, devido a sua biocompatibilidade, biodegradabilidade e baixa toxicidade, poden-
do transportar muitas classes de agroquimicos, incluindo herbicidas, inseticidas, fungicidas, acaricidas, e fer-
tilizantes [15].

Diferentes tipos de materiais de parede e tensoativos sdo usados com varios métodos para criar o encap-
sulamento de OE com diferentes estruturas, capacidades e perfis de liberacdo [16]. Para uma sintese de nano-
particulas biodegradaveis, é necessario procurar um método verde de sintese e uso de estabilizadores que
sejam biogénicos e ndo tdxicos para o desenvolvimento do sistema de liberagdo [17, 18]. Materiais de parede,
como os polimeros quitosana, ciclodextrina, albumina e gelatina, tém sido utilizados nos diferentes sistemas
de entrega para proteger os OEs de fatores intrinsecos e extrinsecos como pH, atividade da dgua, degradagéo
enzimética, temperatura, umidade relativa e ambiente de armazenamento [19].

Dentre os diversos polimeros utilizados como material de parede de NPPs tem-se um grande interesse
na gelatina e na poli-e-caprolactano (PCL), ambas aprovadas pela Food and Drug Administration (FDA). Isto
se deve ao fato que a gelatina é biodegradavel, ndo-toxica, facil de reticular e tem um imenso potencial a ser
usado para a preparagdo de sistemas coloidais de liberagdo de farmacos [20, 21]. JA o PCL é um excelente
polimero para encapsulagdo de OE por ser um poliéster alifatico semicristalino, que é considerado um mate-
rial biocompativel e bio-reabsorvivel com alta permeabilidade as drogas [22]. A gelatina, que pode ser de trés
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tipos (tipo A, obtido de fontes de suinos, tipo B obtido de origem bovina e um terceiro tipo proveniente de
fontes marinhas [22]), é obtida pela hidrolise do colageno, que € o principal componente da pele, 0ssos e te-
cido conjuntivo [20].

As NPPs também podem ser formadas promovendo a autoassociagdo ou agregacdo de biopolimeros,
podendo levar como componentes funcionais, vitaminas, agentes antimicrobianos e muitos outros componen-
tes diferentes [23]. A associagdo de polimeros como materiais de parede estd diretamente ligada ao tamanho
de NPPs que se formam por meio desta juncdo, acarretando modificagcbes em todo sistema.

Um agente que também tem um papel fundamental em muitas formulacfes de nanoparticulas biopoli-
méricas é o emulsificante, agente de interface, tensoativo, conhecido também como surfactante. Os agentes
emulsificantes ttm como funcgdo reduzir a tensdo interfacial, facilitando a fragmentacdo em particulas meno-
res e agindo contra a coalescéncia das goticulas [24]. Os surfactantes das séries TWEEN e SPAN sdo comuns
para estabilizacdo de nanoemulsdes [25]. O monoestearato de sorbitano (SPAN 60) é um éster obtido pela
reacdo de sorbitano (derivado do sorbitol) com o acido estearico, e é um tensioativo nao iénico que apresenta
um valor de Balanco Hidrofilico-Lipofilico (HBL) de 4,7. J4 o Monolaurato de polioxietilenosorbitano
(TWEEN 80), é um agente resultante da reacdo de um éster de sorbitano com o 6xido de eteno, é um tensioa-
tivo ndo ibnico, soltvel em agua e com um valor de BHL de 15,0 [26].

Com o avanc¢o da nanociéncia e da nanotecnologia, surgiu uma grande variedade de técnicas analiticas
para a caracterizacdo de sistemas em escala micro e nanométrica [27] e, dentre elas a microscopia de forca
atdbmica (AFM) ganha destaque na caracterizacdo de NPPs pois ela permite produzir mapas de imagens topo-
gréficas tridimensionais com resolugdo na escala nano, podendo ainda ser usada na investigagdo de caracte-
risticas fisicas, tais como elétrica e magnética, e propriedades mecénicas de sistemas particulados. Froiio et al.
produziram e investigaram, em termos de tamanho e distribuicdo de tamanho, NPPs com OEs de laranja e
bergamota, usando imagens de AFM [28]. Estudos de NPPs que também tinham como materiais de parede
PCL/gelatina, mas envolvendo OEs de outras plantas, tais como o alho (Allium sativum) e as pimentas das
espécies Piper aduncum e Piper hispidinervum, também foram analisadas por AFM [21, 29].

A compreensdo das caracteristicas fisicas das NPPs é crucial para o entendimento do carreamento, das
condi¢Bes ambientais suportaveis, para prever o comportamento e a integridade durante 0 manuseio, armaze-
namento e transporte. Isto porque as NPPs usadas como transportadores de bioativo devem ser projetadas
para se romperem comedidamente sob o estimulo de uma mudanca nas condig¢des ambientais, sendo capaz de
entregar uma medida ponderada do bioativo ao alvo. A investigacdo das caracteristicas fisicas desses nano-
transportadores através de AFM se da por meio de uma abordagem morfoldgica completa. Neste artigo, a
eficiéncia de encapsulamento do ativo e os aspectos morfoldgicos tais como: tamanho, forma, distribuicéo,
densidade e altura das NPPs sdo apresentados.

2. MATERIAIS E METODOS

2.1 Extragdo do 6leo essencial de Piper nigrum

As sementes de Piper nigrum (SisGen n° A26CD5E), mostradas na Figura 1, foram obtidas em mercado lo-
cal da cidade de Manaus-AM, sendo cuidadosamente selecionadas e lavadas com &gua destilada para remo-
ver as impurezas e depois secas em um forno a uma temperatura ndo superior a 40 ° C. ApGs a secagem, as
sementes foram armazenadas em um frasco selado, longe da luz e da umidade até 0 momento da extracdo do
OE.

Figura 1: Foto das sementes de Piper nigrum.
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Uma porcdo de 300 g de semente, apds trituracdo, foi submetida a hidrodestilacdo usando um aparelho
do tipo Clevenger modificado por 4 horas a 100° C [9]. Apos a extracdo, o volume do OE foi quantificado
com o auxilio de uma micropipeta, armazenado em um frasco ambar e mantido a -18°C, conservando desta
forma os seus constituintes e suas propriedades bioldgicas.

2.2 Sintese de nanoparticulas poliméricas carreadas

As NPPs podem ser obtidas por diferentes métodos, inclusive uma combinacdo dos mesmos, levando o de-
senvolvimento de veiculos eficientes para formulagdes contendo OE. A gelatina e a PCL foram utilizados
como material de parede para o aumento de tamanho das nanoparticulas e para obter maior protecdo do OE,
sendo essencial o uso da transglutaminase para ligar os dois polimeros no encapsulamento. TACC, SPAN 60
e TWEEN 80 foram utilizados como surfactantes e o conservante de fenoxietanol/2-metil-2H-isotiazolin-3-
ona (NE) para aumentar a durabilidade dessas nanoparticulas. A Tabela 1 apresenta 0s componentes utiliza-
dos no desenvolvimento desta formulagdo, bem como suas concentracdes.

Tabela 1: Concentraces utilizadas para 150 mL de sintese.

FASES COMPONENTES CONCENTRACAO
Gelatina tipo B 109
Organica TWEEN 80 0,39
Agua destilada 150 mL
PCL 0,059
Oleo essencial 1000 pg. mL™
Aquosa SPAN 60 0,029
TACC 01g
Diclorometano 10 mL
Agente de ligacéo Transglutaminase 0,0935 g
Conservante NE 0,75 mL

O preparo da sintese inicia aquecendo a gelatina tipo B a 50 ° C em agua destilada sob agitacéo constan-
te (solugdo 1) e, em outro béquer, o surfactante TWEEN 80 foi solubilizado em 4gua destilada a 25 ° C (solu-
cao I). Apds a solugdo | resfriar, atingindo 43 ° C, verteu-se a mesma na solucéo Il. Este procedimento inici-
al é conhecido como Fase Aquosa. Em outros dois béqueres, a PCL (solugdo I11), o emulsificante SPAN 60 e
o TACC — Triglicérides do Acido Céaprico e Caprilico (solucio 1V) foram solubilizados em diclorometano.
Esta segunda etapa de solubilizagdo é a chamada Fase Orgéanica. Nesta, para as sinteses de nanoparticulas
preenchidas, foi adicionado o OE. Previamente solubilizadas, verteu-se a solugéo 111 na solugéo IV.

Em seguida, a fase organica foi adicionada a fase aquosa usando um ultra-dispersor (10.000 rpm) por 30
segundos. E, sob agitacdo constante (25 °C), a transglutaminase foi acrescentada a solucdo final, permane-
cendo sob agitacdo até evaporacdo total do solvente. O pH final da sintese foi ajustado para 8,0, sendo a solu-
cdo filtrada e armazenada e foi adicionado o conservante NE nas amostras que seriam avaliadas ao longo do
tempo. A Figura 2 traz uma representacdo esquematica da metodologia da sintese.
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Figura 2: Representagdo esquematica da formulagdo de nanoparticulas.

2.3 Eficiéncia de encapsulamento por UV-vis

Para estimar a eficiéncia de encapsulamento (EE) dos OEs (%) nas NPPs biodegradaveis de gelatina e PCL,
foi utilizado um espectrofotdmetro UV-Vis (Global Trade Technology), com base no trabalho de GHASE-
MISHAHRESTANI et al. (2015) [20] com algumas modificac@es. Inicialmente, foi realizada uma varredura
com o OE da Piper nigrum, obtendo o pico maximo de absor¢do em A= 229 nm. A curva de calibracdo foi
previamente desenvolvida com diferentes concentragdes do ativo em metanol (1,9 a 1000 mg. mL™), para
qual se mostrou ser altamente soltvel. As solu¢des foram analisadas em triplicata e as médias das areas dos
picos referentes a cada concentracdo foram ajustadas em um grafico de absorbéncia versus concentracdo. A
equacdo da reta e o coeficiente de correlagdo linear foram calculados pela anélise da regressdo linear para a
obtencdo da curva de calibragdo, que é apresentada na Figura 3. O OE encapsulado nos transportadores foi
separado dentro da dispersdo coloidal. A dispersdo fornecida foi centrifugada a 10.000 rpm (DAIKI, modelo
DTR20.000) por 10 min e a absorbancia do sobrenadante foi usada para determinar a quantidade de OE livre.
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Figura 3: Curva de calibragéo do dleo essencial de Piper nigrum

2.4 Microscopia de forgca atbmica — AFM

As imagens de topografia das NPPs foram obtidas com um AFM modelo Innova (Bruker), operando em mo-
do tapping, equipado com uma ponta de silicone e cantilever revestido de Al e com uma constante de mola
de 42 N/m (Tapl90AL-G da BudgetSensorsTM, Sofia, Bulgaria). As varreduras foram realizadas em areas
de 5x5 e 10x10 pm?2 com 512x512 pixels a uma taxa de varredura de 1Hz. As medidas foram realizadas a
temperatura ambiente (23 £ 1 °C) e 60 = 1 % de umidade relativa. O controle de realimentacéo foi ajustado a
superficie das amostras para obter as melhores imagens possiveis. As imagens de topografia foram ajustadas
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no plano, para ajuste de iluminagdo, e a altura média das linhas da imagem foi ajustada com um filtro “flatten”
de ordem zero, usando o software Gwyddion, versdo 2.51 [30]. Além disso, o software imageJ foi usado com

base no estudo das aplicacGes de tratamento de imagens segundo SCHNEIDER et al. (2012) [31], para a ob-

tencdo de alguns parametros relacionados a morfologia das NPPs. Para obter os resultados morfoldgicos, 0s

sistemas coloidais contendo as nanoparticulas ndo carregadas ou carregadas (1 puL) foram gotejados em uma

lamina de vidro e secos usando nitrogénio liquido. Em seguida, as laminas de vidro contendo os filmes for-

mados foram fixadas no porta-amostra do AFM usando uma fita adesiva dupla face.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1 Eficiéncia de encapsulamento

Logo apds a sintese das nanoparticulas, calculou-se a eficiéncia de encapsulamento (EE) para uma concen-
tracdo absoluta de 1000 pg.mL™, com base no trabalho de Silva et al. [21], considerando a razdo da quanti-
dade de OE da Piper nigrum e o total de OE medido em suspensdo do sistema. A EE foi entdo obtida usando
a formula: % de eficiéncia de encapsulamento (EE) = (quantidade de 6leo essencial encapsulado / quantidade
total de éleo essencial usado na formula¢do) * 100, sendo um dos pardmetros de qualidade utilizados para
determinar a quantidade de 6leo encapsulado com sucesso pela secagem por pulverizagdo. Foi obtido um
valor de eficiéncia de encapsulamento de 98,50 %, que é superior a diversos trabalhos que também utilizaram
polimero como material de parede no encapsulamento de OEs, inclusive de outras espécies de Piper. YANG
et al. [32], encontraram um valor de EE = 80% em nanoparticulas preenchidas de alho, que tinham como
material de parede o polietileno glicol (PEG). BADRI et al. [33] mostraram um valor de EE = 84% no encap-
sulamento de OE de Nigella Sativa L. em nanoparticulas biodegradaveis de PCL. GHASEMISHAHRESTA-
NI et al. [20] encontraram um valor de EE = 97 % em nanoparticulas preenchidas de quercetina, tendo como
material de parede a gelatina. SILVA et al. [21] apresentaram um valor de EE = 79,2% no encapsulamento
de OE de Piper aduncum e OE de Piper hispidinervum em nanoparticulas biodegradaveis de gelatina. Apos
trés meses da data de sintetizacdo, as NPPs preenchidas de OE apresentaram um valor de encapsulamento de
93,00 %, um valor maior em relacdo aos trabalhos citados anteriormente (medidos logo ap6s o término da
sintese), ilustrando também que o conservante usado neste trabalho esta bastante adequado.

3.2 Analise morfolégica via AFM

As figuras 4(a) e 4(b) apresentam imagens da superficie dos filmes poliméricos com as nanoparticulas com e
sem 6leo essencial, respectivamente e diferencas podem ser observadas, tanto na altura quanto no diametro
das nanocépsulas, bem como a distribui¢do delas sobre a superficie devido a incorporagdo do 6leo a sintese.

Figura 4: Imagens de altura obtidas com o AFM das (a) nanoparticulas sem OE e (b) com OE de P. nigrum.
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Com as imagens topograficas da figura 4, nota-se que as NPPs apresentam geometria proxima a esférica
e que a distribuicdo desse sistema é uniforme. Apesar do tamanho das NPPs possuirem valores aproximados,
elas podem estar distribuidas de forma mais dispersa ou mais aglomerada. As regifes mais claras das ima-
gens referem-se a dominios mais altos e ordenados da membrana gelatina/PCL. Através do software ImageJ
foi possivel processar as imagens e calcular os valores médios de diametro e densidade [31], enquanto que 0s
valores de altura foram extraidos do software Gwyddion, cujos resultados estdo na Tabela 2. O diametro mé-
dio das NPPs preenchidas com OE foi de 295,54 + 53,50 nm e das NPPs sem o0 OE 193,52 + 40,14 nm, e essa
variacdo nos valores ocorre devido ao encapsulamento do ativo. No entanto, foi possivel detectar que essa
diferenca de tamanho é razoavel. Sabe-se que o tamanho dessas NPPs depende ndo somente da concentracéo
do ativo, mas também do método de preparacdo e dos materiais de parede [23]. NPPs foram obtidas numa
faixa de tamanho de 140 a 190 nm usando o método de nanoemulsdo [34] e uma faixa de 30 - 40 nm usando
a nanoprecipitacdo [35], ambas tendo a gelatina como material de parede. Além disso, também foi observado
um aumento consideravel nas alturas médias das nanocapsulas carregadas em comparacdo com as vazias,
conforme apresenta a tabela 2. Desta forma, devido tanto ao aumento no didmetro quanto nas alturas médias,
percebe-se que ha uma diminuicdo na densidade de NPPs (distribuicdo de nanocépsulas por um?) que prova-
velmente ocorre em fungdo de um rearranjo delas ao incorporarem o OE. Para toda esta analise morfoldgica,
cinco imagens tomadas em diferentes pontos das amostras foram usadas para fins de calculo dos parametros
comentados anteriomente, além dos valores de rugosidade RA e RMS.

Tabela 2: Pardmetros relacionados & morfologia das nanoparticulas.

AMOSTRA DIAMETRO (nm) | DENSIDADE (nanocapsulas/pm?) ALTURA (nm)
Sem 6leo 193,52 + 40,14 2,92 +0,08 41,30 + 3,37
Com 6leo 295,54 + 53,50 2,51 +0,05 66,90 + 3,41

A rugosidade média aritmética da superficie (Ra) é um dos parametros mais usados universalmente e é defi-
nido como o desvio médio absoluto de irregularidades na rugosidade da linha média ao longo de um com-
primento da superficie. Ra é obtido através da equagdo (1), em que [36]:

R, =

N, Ny

TN
|Z(ivj)_zméd!o|

Nely &

]

@
onde

,

N,
Zmédio = %NJ'ZZZU
i=1j=1 (2)
e Ny e N, representam o nimero de pontos nos eixos X e y, respectivamente. A rugosidade quadrada média R,
é o0 desvio padrdo da distribuicdo da altura da superficie e € usado para descrever a rugosidade da superficie
usando métodos estatisticos, sendo encontrada pela equacgéo [36]:
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1
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A Tabela 3 apresenta uma analise da influéncia do encapsulamento de OE na rugosidade das nanoparticulas.
Estes valores de rugosidades foram extraidos do filme de nanoparticulas preenchidas e vazias, apos a seca-
gem no substrato.

Tabela 3: Rugosidade das nanoparticulas.

AMOSTRA RUGOSIDADE (hm)
RMS RA
Sem 6leo 11,49 +1,66 8,720+ 1,14
Com 6leo 19,65+ 1,80 14,74 £ 0,99
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De acordo com os valores encontrados, verifica-se que ambas as rugosidades (RMS) e (RA) seguem
uma tendéncia de aumento em razdo da presenca do OE no interior das nanocapsulas. Estes resultados con-
firmam o que ja foi relatado anteriormente em relagdo a morfologia das superficies dos filmes e das respecti-
vas capsulas. O filme seco de NPPs preenchidas, além de contar com cavidades e eleva¢Ges de materiais nos
substratos por causa dos biopolimeros que se rompem, conta também com a presenca dos constituintes do
ativo liberado parcialmente.

4. CONCLUSOES

O presente trabalho desenvolveu com sucesso nanoparticulas a base de gelatina que serviram como transpor-
tadoras para o OE da espécie P. nigrum. As nanoparticulas carregadas desenvolvidas apresentaram uma alta
eficiéncia de encapsulamento para a concentracdo absoluta de 1.000 ug mL™ de OE, que foi de 98,50 %,
permanecendo apds trés meses acima de 90%. Sinteses de NPPs com e sem OE foram preparadas e gotejadas
sobre laminas de vidro, formando filmes cujas superficies foram analisadas por microscopia de forga atdmica
(AFM). Os resultados de AFM mostraram que o incorporamento de 6leo essencial na sintese aumenta o ta-
manho das cépsulas e assim, os didmetros das NPPs variaram de 193,52 + 40,14 a 295,54 + 53,50 nm, exi-
bindo perfis de distribuicdo semelhantes, independentemente da inclusdo de OE. A variagdo nas alturas e a
quantidade de nanocapsulas por pm? também foi estudada, onde as capsulas com 6leo sdo mais altas e um
pouco menos densas. Verificou-se ainda como esses parametros influenciaram os valores de rugosidade RMS
e RA, que apresentaram aumento devido a presenca de 6leo. Portanto, este artigo fornece informagdes morfo-
Iégicas importantes para sistemas de nanoparticulas de gelatina e PCL preenchidas com OE de Piper nigrum,
ndo existente até entdo em literatura, podendo servir como referéncia também para outros sistemas de nano-
transportadores.
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