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RESUMO 

 

O setor alimentício tem aumentado sua preocupação e interesse com estudos e aplicações de 

compostos naturais com a função de conservar os alimentos. O uso de agentes antimicrobianos 

naturais, provenientes de óleos essenciais como o geraniol, tem sido uma opção atraente neste 

campo. O geraniol é um álcool terpênico e sua propriedade antimicrobiana potencializa sua 

utilização como aditivo para a indústria de alimentos. No entanto, sua utilização é limitada 

devido à instabilidade frente às degradações químicas, causadas por oxidação e elevadas 

temperaturas. Com vistas à proteção do geraniol a microencapsulação polimérica pode ser uma 

maneira de evitar a degradação destes compostos ativos naturais. Neste contexto, esse trabalho 

teve como principal objetivo microencapsular o óleo essencial geraniol com policaprolactona 

(PCL) e avaliar a atividade antimicrobiana. Estudos microbiológicos do geraniol e da 

policaprolactona foram realizados empregando-se as técnicas de Concentração Inibitória 

Mínima (CIM) e difusão em meio sólido a partir de orifício, no caso das bactérias 

Staphylococcus aureus e Escherichia coli e difusão em meio sólido para os fungos Candida 

albicans e Aspergillus niger. O óleo essencial geraniol apresentou uma CIM de 3,745 µL∙mL-1 

para as bactérias com atividade antibacteriana e antifúngica para as bactérias e os fungos 

testados. A microencapsulação foi realizada por meio da técnica de polimerização em 

miniemulsão com evaporação de solvente e obteve eficiência de 95,44% ± 0,60 de 

encapsulamento do geraniol em PCL. As microcápsulas foram obtidas com um tamanho médio 

de 0,1484 µm e com um índice de polidispersão de 0,122. Os resultados de Microscopia 

Eletrônica de Transmissão (MET) confirmaram a formação de cápsulas esféricas de PCL 

revestindo o óleo essencial, com dimensões entre 50 nm e 500 nm. A técnica de Microscopia 

Eletrônica de Varredura (MEV) mostrou que as microcápsulas liofilizadas formam 

aglomerados folhares constituídos por dezenas de microcápsulas. Os resultados obtidos da 

FTIR confirmam a encapsulação do geraniol na matriz polimérica das microcápsulas mantendo 

a integridade química dos compostos PCL e geraniol. A partir de análises de TGA foi possível 

comprovar a proteção térmica do geraniol pelo revestimento de PCL, visto que a temperatura 

de volatilização do óleo aumentou em 100 ºC quando comparado ao óleo sem encapsulamento. 

Através da técnica de DSC observou-se que a presença do geraniol proporciona a redução de 

26,5% no grau de cristalinidade do revestimento de PCL. Suspensões aquosas de microcápsulas 

carregadas com geraniol e armazenadas a 4 ºC apresentaram boa estabilidade ao longo de  

60 dias e resultados de testes de liberação com temperatura demonstraram que esta pode ser um 

gatilho para liberar o composto ativo das microcápsulas. Os resultados obtidos neste estudo 

comprovam que o óleo essencial geraniol é um agente antibacteriano e antifúngico, sendo o 

mesmo um composto passível de microencapsulação, o que poderá embasar trabalhos futuros 

para a aplicação de um aditivo antimicrobiano na indústria. 

 

Palavras-chave: microencapsulação, geraniol, policaprolactona, aditivo. 
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ABSTRACT 

 

The food industry has increased its concern and interest with studies and applications of natural 

compounds with the function of food preservation. The use of natural antimicrobial agents, 

derived from essential oils such as geraniol, has been an attractive option in this field. Geraniol 

is a terpene alcohol and its antimicrobial property enhances its use as an additive for the food 

industry. However, their use is limited due to instability against chemical degradations, caused 

by oxidation and high temperatures. In view of the protection of geraniol, polymer 

microencapsulation may be one way of avoiding the degradation of these natural active 

compounds. In this context, the main objective of this work was to microencapsulate the 

geraniol essential oil with polycaprolactone (PCL) and to evaluate the antimicrobial activity. 

Microbiological studies of geraniol and polycaprolactone were carried out using Minimal 

Inhibitory Concentration (MIC) and solid-hole diffusion techniques in the case of 

Staphylococcus aureus and Escherichia coli bacteria, and solid media diffusion for fungi 

Candida albicans and Aspergillus niger. Geraniol essential oil had a MIC of 3.745 μL∙mL-1 for 

bacteria with antibacterial and antifungal activity for the bacteria and fungi tested. 

Microencapsulation was carried out using a miniemulsion polymerization technique with 

solvent evaporation and obtained an efficiency of 95.44 ± 0.60 encapsulation of geraniol in 

PCL. The microcapsules were obtained with a mean size of 0.1444 μm and a polydispersity 

index of 0.122. The Transmission Electron Microscopy (TEM) results confirmed the formation 

of PCL spherical capsules coating the essential oil, ranging from 50 nm to 500 nm. The 

Scanning Electron Microscopy (SEM) technique showed that lyophilized microcapsules form 

foliar agglomerates composed of dozens of microcapsules. The results obtained from the FTIR 

confirm the encapsulation of geraniol in the polymer matrix of the microcapsules while 

maintaining the chemical integrity of the PCL and geraniol compounds. From the TGA 

analysis, it was possible to prove the thermal protection of geraniol by PCL coating, since the 

oil volatilization temperature increased by 100 ºC when compared to the non-encapsulated oil. 

The DSC technique showed that the presence of geraniol provides a 26.5% reduction in the 

degree of crystallinity of the PCL coating. Aqueous suspensions of microcapsules loaded with 

geraniol and stored at 4 °C showed good stability over 60 days and the results of temperature 

release tests demonstrated that this could be a trigger to release the active compound from the 

microcapsules. The results obtained in this study confirm that the geraniol essential oil is an 

antibacterial and antifungal agent, being a microencapsulation susceptible compound, which 

may support future work for the application of an antimicrobial additive in the industry.  

 

Keywords: microencapsulation, geraniol, polycaprolactone, additive. 
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1 INTRODUÇÃO 

  

Estudos recentes mostram que muitos dos conservantes químicos sintéticos de alimentos 

são tóxicos aos seres humanos e precisam ser empregados com restrição de concentração, de 

acordo com as legislações vigentes. Estes indícios prejudiciais à saúde humana têm despertado 

cada vez mais a preocupação e o interesse de pesquisadores quanto às limitações de aplicação 

destes compostos e têm motivado estudos direcionados a aplicações de conservantes naturais 

nos alimentos (FAI; STAMFORD; STAMFORD, 2008; PRAKASH et al., 2015).  

Porém, o uso dos conservantes sintéticos ainda é imprescindível e muito empregado pelo 

setor de alimentos industrializados por terem excelente eficiência na inibição do crescimento 

de microrganismos em produtos embalados, incluindo bactérias, vírus e fungos 

(JANJARASSKUL et al., 2016). O uso de conservantes se faz necessário para prolongar o 

tempo de armazenamento dos alimentos com a eliminação e inibição de microrganismos, sendo 

assim, o uso de agentes antimicrobianos naturais se torna uma opção atraente para substituir os 

conservantes sintéticos.  

Os compostos antimicrobianos naturais estão presentes nas plantas, animais, bactérias, 

algas e em fungos, normalmente na forma de óleos essenciais. Estes óleos têm apresentado 

propriedades antimicrobianas capazes de inibir o crescimento de agentes patogênicos 

bacterianos e fúngicos de origem alimentar. A atividade antimicrobiana dos óleos essenciais de 

plantas deve-se, normalmente, à presença de componentes fenólicos, que são efetivos contra 

uma grande quantidade de tipos de bactérias, além de serem efetivos contra fungos. Apesar da 

capacidade antifúngica e antibacteriana elevada, as substâncias fenólicas naturais apresentam 

um baixo efeito tóxico em seres humanos, sendo este um grande diferencial dos óleos essenciais 

para aplicação na conservação de alimentos (TURINA et al., 2006; XU et al., 2008; AHMAD 

et al., 2011). 

O óleo essencial geraniol é um monoterpeno encontrado em elevada concentração no óleo 

de palmarosa (FAHLBUSCH et al., 2003; SCHERER et al., 2009). Vários autores constataram 

a ação antibacteriana do geraniol contra bactérias Gram-positivas e Gram-negativas  

(DUARTE et al., 2005; JIROVETZ et al., 2007; CHEN; VILJOEN, 2010). Outros autores 

atribuíram ao geraniol ação antifúngica frente às cepas de Candida albicans, Candida glabrata, 

Candida krusei, Aspergillus niger, Penicillium verrucosum, Cryptococcus neoformans e 

Cryptococcus gattii (YOKOMIZO; NAKAOKA-SAKITA, 2014; MARTINS; SOUZA, 2015; 

PEREIRA; LIMA, 2017).  
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Devido às propriedades antibacterianas e antifúngicas conferidas ao óleo essencial 

geraniol, o mesmo apresenta potencial de aplicação como aditivo para a conservação dos 

alimentos e também como aditivo antimicrobiano para aplicação diretamente nas embalagens 

ativas. Porém, os óleos essenciais são susceptíveis à termodegradação em baixas temperaturas 

e facilmente oxidados, além de serem voláteis em baixa temperatura. Por isso, alguns trabalhos 

também têm sido realizados no sentido de buscar alternativas para a sua proteção, por processos 

de encapsulação, por exemplo (TAJKARIMI; IBRAHIM; CLIVER, 2010; GYAWALI; 

IBRAHIM, 2012; HAYEK; GYAWALI; IBRAHIM, 2013).  

Com o objetivo de proteger os óleos essenciais, que são muito voláteis, o encapsulamento 

se mostra um método interessante, pois permite encapsular substâncias, compostos ou agentes, 

em estado sólido, líquido ou gasoso, obtendo-se cápsulas com dimensões micrométricas ou 

nanométricas. O encapsulamento é um procedimento interessante e importante para aumentar 

a estabilidade físico-química e microbiológica de um óleo essencial. Proporciona a sua proteção 

de agentes físicos e químicos de degradação, além de permitir a liberação controlada da 

substância encapsulada (FÁVARO-TRINDADE; PINHO; ROCHA, 2008).  

Uma característica física importante do geraniol, e da maioria dos óleos essenciais, é a sua 

volatilidade em temperaturas da ordem de 35 ºC, consideradas muito baixas. Em muitas 

condições de processo a sua aplicação em embalagens ativas acaba sendo restringida, já que os 

óleos essenciais podem ser instáveis frente às condições de operação de um processo de 

fabricação de embalagens, tanto de materiais poliméricos quanto de papel. Contudo, a proteção 

do óleo essencial via encapsulamento polimérico torna-se uma alternativa interessante para 

proteger o composto das condições de operação e das condições ambientais de um alimento. 

Neste sentido, alguns polímeros têm sido utilizados para o encapsulamento de compostos 

ativos, como os óleos essenciais. Dentre eles, a policaprolactona (PCL) tem recebido muita 

atenção devido à facilidade de liberação controlada de fármacos e de outras substâncias 

(FÁVARO-TRINDADE; PINHO; ROCHA, 2008; VILLANOVA; ORÉFICE; CUNHA, 2010; 

TRANCOSO, 2013). 

O uso de microcápsulas de PCL-Geraniol como um aditivo antimicrobiano natural, 

eficiente e não tóxico em embalagens torna-se uma oportunidade para o setor de polímeros e 

de papel, devido à busca constante por novas tecnologias para desenvolver embalagens ativas 

inovadoras com propriedades antimicrobianas.  

Desta forma, esta dissertação apresenta como tema principal a microencapsulação do óleo 

essencial geraniol em policaprolactona utilizando o método de polimerização em miniemulsão 

com evaporação de solvente. As microcápsulas de PCL-Geraniol foram caracterizadas 
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empregando técnicas de Microscopia Eletrônica de Varredura (MEV-FEG), Microscopia 

Eletrônica de Transmissão (MET), Espectroscopia de Infravermelho com Transformada de 

Fourier (FTIR), Calorimetria Diferencial de Varredura (DSC), Termogravimetria (TGA), sendo 

que ainda, as microcápsulas de PCL-Geraniol foram submetidas a testes de liberação com 

temperatura seguido de Difusão em Meio Sólido para verificar a atividade antimicrobiana das 

microcápsulas de PCL-Geraniol. 
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2 OBJETIVOS 

 

2.1 OBJETIVO GERAL 

 

Microencapsular o óleo essencial geraniol com policaprolactona e avaliar a atividade 

antimicrobiana. 

 

2.2 OBJETIVOS ESPECÍFICOS 

 

 Avaliar a atividade antibacteriana e antifúngica do geraniol em patógenos comuns em 

alimentos;  

 Definir e aplicar um processo de microencapsulação do geraniol com o polímero 

policaprolactona;  

 Avaliar a estabilidade das microcápsulas de policaprolactona contendo geraniol em 

suspensão; 

 Estudar o efeito da temperatura na liberação de geraniol das microcápsulas de 

policaprolactona; 

 Avaliar a atividade antibacteriana e antifúngica das microcápsulas de PCL-Geraniol, 

com e sem tratamento térmico. 
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3 REVISÃO BIBLIOGRÁFICA 

 

3.1 COMPOSTO GERANIOL 

 

Os óleos essenciais são compostos químicos voláteis e aromáticos que podem ser extraídos 

de flores, caules, raízes, folhas ou das partes de plantas aromáticas. Estes óleos são 

quimicamente complexos e constituídos, normalmente, por centenas de componentes químicos, 

cada qual com a sua característica aromática e ação bioquímica. As principais características de 

um óleo essencial são a sua fragrância e as suas atividades antimicrobianas e antioxidantes. 

Portanto, é muito utilizado por indústrias de perfumes, indústrias de cosméticos, de aditivos 

naturais para aromatização de alimentos e por indústrias farmacêuticas (NAVARRETE et al., 

2011; TRANCOSO, 2013). 

Estes óleos são misturas complexas de terpenos, terpenos oxigenados, sesquiterpenos e 

sesquiterpenos oxigenados, sendo que podem conter pequenas quantidades de diterpenos e 

outros componentes de acordo com a função da planta aromática. Além disso, possuem vários 

outros constituintes, tais como, álcoois simples, aldeídos, cetonas, fenóis, ésteres, éteres, 

óxidos, peróxidos, furanos, ácidos orgânicos, lactonas, cumarinas e compostos com enxofre. 

Normalmente, numa mistura, um destes compostos apresenta-se em maior concentração, 

enquanto outros compostos apresentam-se em menores teores e alguns em quantidades muito 

pequenas, chamados de traços no óleo essencial (SIMÕES et al., 2005). 

Por sua vez, o óleo geraniol (3,7-dimethyl-trans-2,6-octadien-1-ol) é um álcool acíclico 

pertencente à família dos monoterpenos, tem ponto de ebulição de 230 ºC, peso molecular de 

154,25 g∙mol-1 e fórmula química C10H18O, conforme Figura 1. Este óleo é composto por uma 

mistura dos isômeros trans e cis, denominados geraniol e nerol, respectivamente 

(FAHLBUSCH et al., 2003; CHEN; VILJOEN, 2010). 

 

Figura 1 – Estrutura química do geraniol 

 

Fonte: Bakkali et al., 2008. 
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O geraniol é um composto comercialmente importante, de coloração amarelo claro, e que 

é insolúvel em água, mas solúvel na maioria dos solventes orgânicos, sendo encontrado nos 

óleos essenciais de várias plantas aromáticas. A fonte natural mais prolífica é o óleo de 

palmarosa, que contém cerca de 70-85% de geraniol na sua composição (FAHLBUSCH et al., 

2003; SCHERER et al., 2009; CHEN; VILJOEN, 2010). 

A atividade antimicrobiana do óleo de palmarosa é atribuída ao geraniol, por estar em 

maior concentração no óleo. Sabe-se que o extrato de palmarosa é composto por vários outros 

óleos e ésteres, incluindo o acetato de geranila, o qual também é citado na literatura por possuir 

atividade antimicrobiana (OUSSALAH et al., 2007; SCHERER et al., 2009; GONÇALVES et 

al., 2012; SMITHA; VIRENDRA, 2015).  

A atividade antimicrobiana do óleo essencial da palmarosa (Cymbopogon martinii) foi 

constatada por Scherer e colaboradores (2009) frente a microrganismos como S. aureus,  

E. coli, e S. thyphimurium. O mesmo óleo essencial teve atividade comprovada frente a  

S. cerevisiae, sendo que concentrações baixas do óleo (0,1%) inibiram completamente o 

crescimento das cepas (PRASHAR et al., 2003). 

Através dos testes de concentração inibitória mínima (CIM), Leite e colaboradores (2015) 

concluíram que o óleo essencial geraniol possui atividade antifúngica contra cepas de  

C. albicans. Outros autores atribuíram ainda ao geraniol ação antifúngica frente as cepas de  

C. glabrata, C. krusei, A. niger e P. verrucosum, C. neoformans e C. gattii (YOKOMIZO; 

NAKAOKA-SAKITA, 2014; MARTINS; SOUZA, 2015; PEREIRA; LIMA, 2017). 

Assim, a eficácia antimicrobiana da palmarosa frente a espécies bacterianas e fúngicas está 

relacionada à presença de geraniol e acetato de geraniol, compostos com elevada atividade 

antimicrobiana (PRASHAR et al., 2003; DUARTE et al., 2005). 

 

3.2 MICROENCAPSULAÇÃO  

 

Os primeiros registros de aplicação da técnica de microencapsulação datam o final dos anos 

de 1930, onde foi proposto desenvolver um substituto para o papel carbono e fitas de carbono. 

Porém o primeiro produto com material microencapsulado surgiu somente em 1954. A empresa 

norte-americana National Cash Register (NCR) foi a pioneira ao comercializar um papel de 

cópia sem carbono. Esse papel recebeu uma fina camada de microcápsulas de tinta, contendo 

solução de 2 a 6% de pigmento encapsulado em partículas com diâmetro de 1 até 10 μm. A 

pressão da ponta do lápis na superfície do papel rompia as microcápsulas, liberando o pigmento 

(SUAVE et al., 2006; VENKATESAN; MANAVALAN; VALLIAPPAN, 2009). 
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O conceito de microencapsulação tem como base o modelo celular (Figura 2a), no qual o 

núcleo é envolvido por uma membrana semipermeável que protege o citoplasma e os demais 

componentes do meio externo, bem como exerce as funções de controle da entrada e saída de 

substâncias na célula. De modo semelhante, as micropartículas obtidas por microencapsulação 

podem ser classificadas por dois tipos de morfologias: microcápsulas e microesferas, conforme 

apresentado na Figura 2(b) e 2(c) respectivamente, sendo que as mesmas possuem um tamanho 

entre 1 e 1000 μm (SOHAIL et al., 2011; NUNES et al., 2015). 

Nas microcápsulas o sistema é do tipo reservatório, e consiste em uma camada de um 

agente encapsulante, geralmente um material polimérico que atua como um filme protetor, 

isolando e protegendo uma substância ativa. Essa membrana se desfaz sob estímulo específico, 

liberando a substância ativa no local ou no momento ideal. Nas microesferas o sistema é do tipo 

matricial, sendo constituído por uma rede macromolecular ou lipídica contínua onde a 

substância ativa é dispersa sob a forma de moléculas, partículas sólidas finas ou então gotículas 

de soluções (RICHARD; BENOIT, 2000; SOHAIL et al., 2011; NUNES et al., 2015). 

 

Figura 2 – Comparação do modelo celular entre os tipos de microencapsulação:  

(b) microcápsula e (c) microesfera 

 
Fonte: Alvim, 2010. 

 

As microcápsulas são caracterizadas pela sua forma esférica e por apresentar aspecto 

sólido. No entanto, o tamanho, a forma e a estrutura das microcápsulas dependem dos materiais 

e processos empregados, ou seja, do agente encapsulante e do método empregado na sua 

produção (NUNES et al., 2015).  

Os propósitos gerais da microencapsulação consistem na possibilidade de fazer um líquido 

comportar-se como um sólido, de modo a facilitar sua manipulação, separar materiais reativos, 

reduzir a toxicidade do material ativo, promover a liberação controlada do material 

encapsulado, reduzir volatilidade de líquidos, mascarar gosto de componentes amargos, 
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aumentar a vida de prateleira e proteger contra a luz, umidade e calor (FÁVARO-TRINDADE; 

PINHO; ROCHA, 2008). 

A escolha do método de encapsulação depende de uma série de fatores, tais como, 

sensibilidade do núcleo, tamanho da microcápsula desejada, propriedades físicas e químicas do 

núcleo e do revestimento, das aplicações do produto final, mecanismos desejados de liberação, 

escala de produção e da viabilidade econômica, visto que a combinação entre o material e o 

agente ativo pode ser de natureza física, química ou físico-química (SHAHIDI; HAN, 1993; 

AZEREDO, 2005).  

Para a obtenção de microcápsulas, várias metodologias são aplicadas, dentre elas, 

polimerização em miniemulsão, polimerização em emulsão sem surfactante, emulsão de  

água-em-óleo-em-água, polimerização interfacial e polimerizações em microemulsão e em 

suspensão. Entretanto, com exceção da polimerização em miniemulsão, as demais apresentam 

uma série de desvantagens, tais como, uso excessivo de surfactante, estabilidade coloidal 

insuficiente ou ainda, procedimentos de alto custo para específicas aplicações, o que impede a 

diversidade de sua aplicação em diversas áreas. Já a síntese de microcápsulas via polimerização 

em miniemulsão apresenta como vantagens a baixa concentração de surfactante e a 

possibilidade de se obter o produto final em apenas uma única etapa de reação (ANTONIETTI; 

LANDFESTER, 2002; STEINMACHER, 2010).  

No processo de miniemulsão são geradas duas fases imiscíveis, uma formada por pequenas 

gotas estáveis de monômero, as quais são nucleadas e sofrem a polimerização. Classicamente, 

miniemulsões são dispersões aquosas de gotículas de óleo relativamente estáveis, com tamanho 

entre 50 e 500 nm. São preparadas por um sistema contendo óleo, água, um surfactante e um 

coestabilizador. Portanto, na primeira etapa do processo de polimerização em miniemulsão, 

gotas submicrométricas são formadas pela dispersão de um sistema contendo a fase dispersa 

(orgânica) e a fase contínua (aquosa). Para que ocorra essa dispersão é necessário aplicar um 

mecanismo de alto cisalhamento para, além de quebrar a emulsão de gotas de monômero em 

gotas submicrométricas, alcançar um estado estacionário obtido pelo equilíbrio da taxa de 

rompimento e coalescência. Na segunda etapa, estas gotas são nucleadas e polimerizadas 

(LANDFESTER et al., 1999; SCHORK et al., 2005). O princípio da polimerização em 

miniemulsão está representado na Figura 3. 
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Figura 3 – Esquema representativo do processo de polimerização em miniemulsão para a 

obtenção de microcápsulas 

 

Fonte: Adaptado de Landfester, 2006. 

 

Segundo Antonietti e Landfester (2002), as gotas de monômero são o locus primário da 

polimerização, onde cada gota se torna o meio reacional, independentes umas das outras. Já a 

fase contínua é um excelente meio de transporte de massa, como por exemplo, de iniciador e 

calor. Dessa forma, cada gota se comporta como um “nanorreator”. 

Em miniemulsão de monômeros relevantes para os fins de polimerização, o tamanho da 

gotícula é determinado pela quantidade de monômero e água, a solubilidade do monômero e a 

quantidade de agente tensoativo. Além disso, verifica-se que o tamanho inicial da gota é função 

de um sistema operacional de agitação mecânica, sendo que as gotículas de monômero mudam 

muito rapidamente de tamanho, também ao longo da sonificação, a fim de atingir um estado 

pseudoestável. Uma vez que este estado for atingido, o tamanho da gotícula de monômero já 

não é uma função da quantidade de energia mecânica aplicada, assumindo que um mínimo 

necessário é usado. No início da homogeneização, a polidispersão das gotículas ainda é bastante 

elevada, mas por processos de fusão e de cisão constantes, a polidispersividade da miniemulsão 

atinge então, um estado estacionário, conforme pode ser visualizado no esquema representativo 

apresentado na Figura 4 (ANTONIETTI; LANDFESTER, 2002). 

 

Figura 4 – Esquema representativo para a formação de miniemulsão por ultrassom 

 

Fonte: Antonietti e Landfester, 2002. 
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A microencapsulação tem inúmeras aplicações, sendo amplamente aplicada no setor 

alimentício para a encapsulação de óleos essenciais no intuito de prevenir a oxidação e a perda 

de substâncias ativas voláteis e controlar a sua liberação. A aplicação dessa tecnologia estende-

se à incorporação de corantes, temperos, acidulantes, vitaminas e minerais. Outras indústrias, 

que desenvolvem formulações com microcápsulas são as de cosméticos, pigmentos, adesivos, 

agentes de cura e encapsulação de células vivas, incluindo enzimas e microrganismos (SUAVE 

et al., 2006; COSTA et al., 2013). 

 

3.3 ENCAPSULAÇÃO COM POLÍMERO POLICAPROLACTONA (PCL)  

 

A poli(ɛ-caprolactona) ou somente policaprolactona (PCL), cuja estrutura química mínima 

está descrita na Figura 5, é um polímero sintético, semicristalino, possui baixo ponto de fusão 

(59-64 °C) e tem boa resistência química à água, óleo, solvente e cloro (SIRACUSA et al., 

2008; WOODRUFF; HUTMACHER, 2010; HUNG, 2011).  

 

Figura 5 – Estrutura química da policaprolactona (PCL) 

 

Fonte: Middleton; Tipton, 2000. 

 

A PCL é um éster alifático biodegradável e possui cadeia linear, é proveniente da 

polimerização de matérias-primas não renováveis. É um polímero estável, permeável, possui 

facilidade de conformação, boa flexibilidade e degrada-se de acordo com o processo em que 

está sendo utilizado (HUNG, 2011; PEROGLIO et al., 2010). 

Este polímero tem atraído o interesse comercial por ser mais biodegradável em comparação 

com outros poliésteres, apresentar boas propriedades físicas, ser relativamente barato, atóxico, 

além de possuir propriedades viscoelásticas e reológicas superiores a outros polímeros 

bioreabsorvíveis (NAIR; LAURENCIN, 2007). 

O polímero PCL, bem como outros polímeros, está sendo usado em muitas aplicações, 

devido às suas propriedades físico-químicas. Com o intuito de otimizar a produção de 

embalagens ativas, vêm sendo desenvolvidas pesquisas referentes à matriz polimérica, tipos e 
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concentrações de agentes antimicrobianos e condições de processamento (PARK et al., 2001; 

PEI; SHEN; YANG, 2007).  

Barbieri e Leimann (2014) desenvolveram microcápsulas de policaprolactona para a 

encapsulação de óleo de sementes de maracujá, sendo que as microcápsulas carregadas com o 

óleo foram obtidas a partir da técnica de emulsificação/evaporação de solvente, e as mesmas 

apresentaram morfologia esférica, com um tamanho de 137,4 µm e um índice de 

polidispersidade (PdI) de 0,2598, indicando uma boa homogeneidade do sistema. Além disso, 

foi possível verificar interações entre a parede polimérica e o óleo das sementes de maracujá, 

indicando que a liberação do óleo, a partir das microcápsulas, pode ser controlada. 

 

3.4 SISTEMA DE LIBERAÇÃO CONTROLADA DO COMPOSTO ATIVO 

 

Os sistemas de liberação controlada podem ser definidos como aqueles sistemas nos quais 

o agente ativo é liberado independentemente de fatores externos e apresentam uma cinética de 

liberação bem estabelecida (VULCANI, 2004). Existe uma ampla variedade de sistemas, 

visando condicionar a velocidade e o local de liberação dos compostos, entre estes estão 

incluídos os lipossomas, as matrizes poliméricas, os sistemas reservatórios, as bombas 

osmóticas, os revestimentos entéricos, entre outros (LOPES; LOBO; COSTA, 2005; PEZZINI; 

SILVA; FERRAZ, 2007).  

A utilização de sistemas matriciais constituídos por diversos tipos de polímeros é uma 

opção interessante, pois o mesmo permite a incorporação de quantidades relativamente 

elevadas de composto. Nesses sistemas, o composto ativo pode se encontrar homogeneamente 

disperso na matriz polimérica, dentro de um reservatório ou adsorvido em sua superfície, e na 

sua liberação estão envolvidos processos físicos e químicos, incluindo penetração de água na 

matriz, difusão do composto ativo pelos poros da matriz, por degradação do polímero ou por 

uma combinação dos dois mecanismos (LYRA et al., 2007). 

Os sistemas matriciais tem uma classificação que leva em consideração diversos critérios, 

tais como a estrutura da matriz, a cinética de liberação, a natureza química, as propriedades dos 

materiais utilizados e os mecanismos para controlar a liberação (erosão, difusão, 

intumescimento), sendo que nas matrizes insolúveis o composto ativo é liberado essencialmente 

por difusão e nas matrizes hidrofílicas, a liberação é regulada pelos processos de 

intumescimento, difusão e erosão (LOPES; LOBO; COSTA, 2005; PEZZINI; SILVA; 

FERRAZ, 2007). 
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A afetabilidade das taxas de liberação do núcleo estão relacionados a interações entre o 

núcleo e o material encapsulante. Ainda, é sabido que outras variáveis tendem a influenciar na 

liberação, dentre estas citam-se: volatilidade do núcleo, proporção entre núcleo e encapsulante, 

tamanho das partículas e grau de viscosidade do polímero encapsulante. Sendo que o 

mecanismo de liberação do núcleo é determinado a partir do tipo e da geometria das partículas 

do núcleo e, principalmente, do material encapsulante (OLIVEIRA, 2011). 
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4 MATERIAL E MÉTODOS  

 

Nesta seção, são apresentados os materiais utilizados para a realização deste estudo, bem 

como os procedimentos experimentais adotados. A estratégia de pesquisa é apresentada num 

fluxograma resumido na Figura 6.  

 

Figura 6 – Fluxograma resumindo a estratégia para a pesquisa 

 

Fonte: A autora, 2017. 

 

4.1 MATERIAIS 

 

Os reagentes utilizados foram Geraniol (Sigma – Aldrich; pureza ≥ 97%); Policaprolactona 

– PCL (Sigma – Aldrich; massa molecular 2.000 g∙mol-1); Brain Heart Infusion – BHI (Merck); 

Mueller Hinton (Merck, P.A.); Cloreto de Sódio (Merck, P.A.); Dimetilsulfóxido – DMSO 
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(Vetec, P.A.); Cloreto de 2,3,5-trifeniltetrazólico – TTC (Merck); Ágar Sabouraud Dextrose 

(Kasvi); Diclorometano (Dinâmica, P.A.); D (+) trealose (Vectec, P.A.). 

 

4.2 CARACTERIZAÇÃO DOS COMPOSTOS GERANIOL E PCL 

 

4.2.1 Avaliação antibacteriana  

 

4.2.1.1 Determinação da Concentração Inibitória Mínima (CIM) do geraniol 

 

Previamente ao processo de encapsulamento do composto geraniol pelo polímero PCL foi 

determinada a concentração inibitória mínima (CIM) do geraniol frente a uma bactéria  

Gram-positiva Staphylococcus aureus (ATCC 25923) e uma Gram-negativa, Escherichia coli 

(ATCC 25922). Os ensaios de CIM foram realizados no Laboratório de Materiais 

Antimicrobianos do Laboratório de Materiais Multifuncionais da Universidade Comunitária da 

Região de Chapecó – UNOCHAPECÓ, seguindo os procedimentos descritos pela Clinical and 

Laboratory Standards Institute, com algumas modificações (CLSI, 2012).  

Num primeiro procedimento foi preparado um inóculo com suspensões bacterianas 

cultivadas em caldo BHI. O inóculo foi acondicionado em uma estufa bacteriológica (Quimis, 

modelo Q316m5) sob temperatura de 37 ± 1 ºC por um período de 24 h. Após decorrido esse 

período, foram isoladas algumas colônias bacterianas, sendo assim, verteu-se Mueller Hinton 

em uma placa de petri (90x15 mm) e deixou-se solidificar. Com auxílio de um swab foi retirada 

uma alíquota da suspensão bacteriana e espalhada sobre o meio de cultura com uma alça de 

Drigalski. As placas foram acondicionadas em uma estufa bacteriológica sob temperatura de 

37 ± 1 ºC por um período de 24 h. 

Utilizando uma alça descartável foram retiradas algumas colônias bacterianas da placa 

incubada, as quais foram imersas em água salina estéril (0,9%). A turbidez do meio foi ajustada 

com o auxílio de um espectrofotômetro UV-Vis (Bel photonics, modelo 1105) medindo a 

absorbância em um comprimento de onda de 619 nm até se obter uma concentração de  

108 UFC∙mL-1 (absorbância entre 0,08 e 0,10). 

O teste foi realizado em microplacas de 96 poços (INLAB) com fundos em forma de "U", 

conforme exposto na Figura 7.  
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Figura 7 – Microplacas para determinação da concentração inibitória mínima 

 

Fonte: A autora, 2017. 

 

Em cada um dos poços foram adicionados 100 µL de caldo BHI. Nos procedimentos 

correspondentes a linha A (coluna 1, 2 e 3) foram adicionados 200 µL de uma solução de 

geraniol em 10% de DMSO (11,236 μL∙mL-1), definindo a concentração nos poços de  

7,491 μL∙mL-1.  

Após a homogeneização da amostra (linha A), alíquotas de 100 µL de cada solução foram 

sucessivamente transferidas para outros poços da linha A para B, da linha B para a C e assim 

sucessivamente. Assim, foram obtidas soluções com diferentes concentrações nos poços, 

conforme exposto na Tabela 1. Posteriormente, adicionaram-se 5 µL de inóculo de suspensão 

bacteriana com concentração de 108 UFC∙mL-1. 

 

Tabela 1 – Concentração de geraniol para cada linha da microplaca 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Fonte: A autora, 2017. 

Linha Colunas Concentração (μL∙mL-1) 

A 1 2 3 7,491 

B 1 2 3 3,745 

C 1 2 3 1,873 

D 1 2 3 0,936 

E 1 2 3 0,468 

F 1 2 3 0,234 

G 1 2 3 0,117 

H 1 2 3 0,059 
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Na coluna 7 (controle positivo), foram inseridos 100 µL de BHI e 5 µL de inóculo de 

suspensão bacteriana com concentração de 108 UFC∙mL-1, a fim de atestar que o caldo utilizado 

proporciona o crescimento dos microrganismos testados. 

Na coluna 9 (controle negativo), foram inseridos 100 µL de BHI, 100 µL de diluente, 

solução aquosa contendo 10% de volume DMSO, e 5 µL de inóculo de suspensão bacteriana 

com concentração de 108 UFC∙mL-1, de modo a atestar que o diluente não está inibindo o 

crescimento microbiano. 

Na coluna 12, apenas 100 µL de BHI foram adicionados, com o objetivo de verificar a 

esterilidade da placa e do meio de cultura. 

Após o término do procedimento, as microplacas foram incubadas em estufa bacteriológica 

com temperatura controlada de 37 ± 1 °C durante 20 h. Após esse período de incubação, foram 

adicionados a cada poço 20 µL de uma solução aquosa de 0,5% de TTC, agente que promove 

a coloração, permitindo identificar visualmente a presença de bactérias. As microplacas foram 

novamente incubadas em estufa bacteriológica por mais 4 h, sendo realizada a leitura visual de 

coloração após decorrido o tempo. 

 

4.2.1.2 Ensaio de difusão em meio sólido a partir de orifício 

 

A atividade antibacteriana do composto geraniol e do agente encapsulante (PCL) foi 

avaliada com testes de difusão em meio sólido a partir de orifícios, para as bactérias 

Staphylococcus aureus e Escherichia coli, seguindo o método de teste de susceptibilidade de 

agentes antimicrobianos, descrito pelo NCCLS (2003). Esta análise foi realizada no Laboratório 

de Materiais Antimicrobianos do Laboratório de Materiais Multifuncionais da 

UNOCHAPECÓ. 

Neste ensaio, inicialmente foram obtidas as suspensões bacterianas à uma concentração de 

108 UFC∙mL-1, seguindo a metodologia citada anteriormente. O inóculo de suspensão 

bacteriana foi semeado em forma de estrias sobre o ágar Mueller Hinton, pela técnica de 

plaqueamento em superfície com o auxílio de um swab. Foram realizadas as semeaduras em 

três direções sobre o ágar. Após 5 min foram feitos orifícios circulares equidistantes no ágar, 

com diâmetro de aproximadamente 9 mm, sendo depositados nos orifícios aproximadamente 

100 µL de geraniol puro ou 0,10 g de PCL puro ou 0,10 g de microcápsulas. 

O procedimento para avaliar a atividade antibacteriana por difusão em meio sólido, a partir 

de orifício, está esquematizado na Figura 8.  
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Figura 8 – Procedimento para atividade antibacteriana por difusão em meio sólido a partir de 

orifício 

 

Fonte: A autora, 2017. 

 

As placas foram incubadas a 37 ± 1 ºC na estufa bacteriológica por 24 h e, decorrido esse 

tempo, o halo de inibição de crescimento bacteriano formado foi mensurado com auxílio de um 

paquímetro (Jomarca). As medidas foram realizadas em triplicata e o halo de inibição foi 

calculado usando a Equação 1. 

𝐇𝐚𝐥𝐨 𝐝𝐞 𝐢𝐧𝐢𝐛𝐢çã𝐨: 𝐃𝐞𝐱 − 𝐃𝐢𝐧                     (Equação 1) 

Onde, Dex é o diâmetro externo formado pela ação do composto teste sobre as bactérias (mm) 

e Din é o diâmetro ocupado pelo composto teste (mm). 

 

4.2.2 Avaliação antifúngica 

 

A atividade antifúngica do composto geraniol e do agente encapsulante PCL foi avaliada 

através do teste de difusão em meio sólido a partir de orifício para os fungos Candida albicans 

(ATCC 24433) e Aspergillus niger (ATCC 16888), seguindo o método do teste de 

susceptibilidade de agentes antifúngicos descrito pelo NCCLS (2004), com modificações. Esta 

análise foi realizada no Laboratório de Materiais Antimicrobianos do Laboratório de Materiais 

Multifuncionais da UNOCHAPECÓ.  

Para os ensaios, a concentração dos esporos dos fungos foi ajustada em solução salina 

estéril (0,9%) até uma concentração de 105 esporos∙mL-1, sendo realizada a contagem pelo 
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método da câmara de Neubauer. Posteriormente, foram vertidos 20 mL do meio de cultura Ágar 

Sabouraud Dextrose em placas de petri (90x15 mm), deixando-o solidificar a temperatura 

ambiente. Foram então inoculados 20 µL da suspensão de C. albicans e A. niger, previamente 

preparados, no ágar e espalhados com uma alça de Drigalski em toda superfície. Após 5 min 

foram feitos orifícios circulares equidistantes no ágar, com diâmetro de aproximadamente  

9 mm, sendo depositados nos orifícios aproximadamente 100 µL de geraniol puro ou 0,10 g de 

PCL puro ou 0,10 g de microcápsulas. 

 O procedimento para atividade antifúngica por difusão em meio sólido a partir de orifício 

está esquematizado na Figura 9.  

As placas foram incubadas a 35 ± 1 ºC em estufa durante um tempo de 24 h para  

C. albicans e de 7 dias para A. niger. Após a incubação, a atividade antifúngica foi avaliada por 

meio da medição dos halos de inibição, em triplicata, com o auxílio de um paquímetro. O 

cálculo do halo de inibição foi realizado empregando a Equação 1. 

 

Figura 9 – Procedimento para atividade antifúngica por difusão em meio sólido a partir de 

orifício 

 

Fonte: A autora, 2018. 

 

4.2.3 Espectrofotometria de ultravioleta visível (UV-Vis)  

 

A técnica de UV-Vis foi empregada para identificar a presença do composto geraniol no 

processo de encapsulação e nas microcápsulas de PCL. Uma curva de calibração relacionando 

a concentração de geraniol nas soluções de interesse com a magnitude da absorbância nos 
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espectros de ultravioleta visível (UV-Vis) foi obtida e empregada para determinar a eficiência 

do processo de encapsulação.  

Para a construção da curva de calibração foram preparadas soluções padrão de geraniol e 

de PCL solubilizados em diclorometano, sendo que este diluente também foi utilizado como 

branco na análise. A partir desta solução foram preparadas novas concentrações conhecidas, e 

analisadas em um espectrofotômetro de varredura UV-Vis (Merck, modelo PHARO 300) 

utilizando cubetas de quartzo. O espectro de absorção foi obtido por varredura no intervalo de 

190 a 800 nm, com resolução de 1 nm. As concentrações utilizadas para a construção do 

espectro de absorção estão descritas na Tabela 2. 

 

Tabela 2 – Concentrações de Geraniol e de Policaprolactona utilizadas para construção do 

espectro de absorção em UV-Vis 

Geraniol (µL∙mL-1) Policaprolactona (g∙mL-1) 

1,000 0,00347 

0,750 0,00298 

0,500 0,00199 

0,250 0,00099 

0,150 0,00040 

Fonte: A autora, 2017. 

 

A curva de calibração foi obtida seguindo o conceito de Beer Lambert, que relaciona 

diretamente a concentração do analito com a magnitude da absorbância quando não ocorrem 

interações químicas entre as espécies do analito e o índice de refração não sofre variações 

(SKOOG et al., 2006).  

As análises de UV-Vis foram realizadas no Laboratório de Materiais Multifuncionais da 

UNOCHAPECÓ. 

 

4.3 OBTENÇÃO DAS MICROCÁPSULAS DE PCL-GERANIOL 

 

O método utilizado para a síntese das microcápsulas foi a polimerização em miniemulsão 

com evaporação de solvente, realizado nos Laboratórios de Operações Unitárias I e II da 

UNOCHAPECÓ.  

Para a obtenção das microcápsulas foi empregada a solução com a formulação otimizada 

de Peres et al. (2012), conforme Tabela 3. 
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Tabela 3 – Formulação utilizada para a produção das microcápsulas pelo método de 

polimerização em miniemulsão com evaporação de solvente 

 Compostos Quantidades (g) 

Fase orgânica 

Diclorometano 10,00 

PCL 0,30 

Geraniol 0,10 

Fase aquosa 
H2O 24,00 

Lauril Sulfato de Sódio 0,01 

Fonte: A autora, 2017. 

 

O polímero policaprolactona foi dissolvido em solvente diclorometano em um béquer com 

agitação magnética até completa dissolução do polímero, aproximadamente 10 min, em 

temperatura ambiente. Na fase orgânica foram adicionados 33% em massa do óleo essencial 

geraniol em relação ao polímero PCL. Nesta solução foi adicionada água contendo um agente 

tensoativo, Lauril Sulfato de Sódio, ainda sob agitação, por 1 h a temperatura ambiente, até 

formar uma suspensão. A suspensão foi sonicada em sonicador (Sonics – Ultra-cell) com 

microondas pulsadas de amplitude igual a 40% por 3 min. 

Após a sonicação a suspensão foi deixada por 24 h a temperatura de 30 °C, sob agitação 

magnética para a evaporação do solvente e foi então lavada com água destilada, sendo 

centrifugada a 14000 rpm em temperatura de 4 °C durante 90 minutos em uma centrífuga 

refrigerada (Hettich, modelo Mikro 200R). Após a centrifugação o sobrenadante foi retirado e 

a solução foi novamente lavada e centrifugada. Após este procedimento, foi adicionado o 

crioprotetor D (+) trealose à suspensão antes do pré-resfriamento em uma proporção de  

1:3 (p/p) em relação à quantidade de PCL utilizada. Em seguida, a dispersão foi mantida por  

2 h a temperatura –8 ºC em ultra freezer (Sanyo, modelo MDF-U33V) e liofilizada a –50 ºC 

sob vácuo de 5 mTorr (9,67×10−5 psi) por 48 h em um liofilizador (Liobras – Brasil, modelo 

Liotop L101). Após a liofilização as amostras foram armazenadas em dessecador até uso 

posterior. A Figura 10 traz o esquema de obtenção das microcápsulas. 
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Figura 10 – Esquema de obtenção das microcápsulas de PCL-Geraniol 

 

Fonte: A autora, 2018. 

  

4.4 EFICIÊNCIA DE ENCAPSULAÇÃO DO ÓLEO ESSENCIAL GERANIOL EM PCL  

 

A eficiência de encapsulação tem por finalidade determinar o teor de geraniol encapsulado 

em PCL em relação ao total de compostos utilizados na solução de síntese. A eficiência 

normalmente é determinada pela subtração das concentrações total e remanescente do princípio 

ativo na suspensão. Nesta metodologia, é necessário realizar a separação da fração 

remanescente e encapsulada por meio de centrifugação. 

Para a determinação da eficiência do processo de encapsulação do geraniol nas cápsulas de 

PCL foram preparadas três formulações, conforme procedimento descrito no item 4.3, com 

diferentes proporções de PCL em relação ao óleo essencial geraniol: formulação 1 (1:1), 
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formulação 2 (1:0,33) e formulação 3 (1:0,1). As amostras das formulações foram centrifugadas 

(SP Labor, modelo SP 703/15000R) com 14000 rpm durante 90 min, sob refrigeração de 4 °C.  

As suspensões contendo as cápsulas de PCL-Geraniol foram centrifugadas e uma alíquota 

do sobrenadante foi retirada após o processo de centrifugação, diluída em água destilada na 

proporção de 1:2 e submetida a análise por espectroscopia em um espectrômetro de UV-Vis 

(Hitachi, modelo U-1900) em triplicata. As bandas de absorção em 240 nm, características do 

composto geraniol, foram avaliadas e os respectivos valores de magnitudes foram utilizados 

para a determinação da concentração de geraniol remanescente na solução, correspondendo a 

concentração de geraniol não encapsulado. A eficiência de encapsulação foi determinada 

empregando a Equação 2. 

 

𝑬𝑬% = (
𝑪𝒊𝒏𝒊𝒄𝒂𝒍  −𝑪𝒍𝒊𝒗𝒓𝒆  

𝑪𝒊𝒏𝒊𝒄𝒊𝒂𝒍
) 𝒙𝟏𝟎𝟎  (Equação 2) 

 

onde, Cinicial é a concentração (μg∙mL-1) de geraniol adicionado no meio reacional no início do 

processo de síntese e Clivre é a concentração (μg∙mL-1) de geraniol remanescente na solução (não 

encapsulado). 

 

4.5 CARACTERIZAÇÃO DAS MICROCÁPSULAS DE PCL-GERANIOL 

 

4.5.1 Tamanho médio de partículas (Dp), índice de polidispersão (PdI) e potencial zeta 

(ζ) 

 

O tamanho médio de partículas (Dp) e o índice de polidispersão (PdI) das cápsulas de PCL 

foram determinados em triplicatas, através da técnica de Espalhamento Dinâmico de Luz 

(Dynamic Light Scattering - DLS) em um granulômetro Zetasizer Nano S (Malvern 

Instruments, modelo ZEN1600), com ângulo de feixe incidente de 173° e com laser de 

comprimento de 633 nm. As leituras foram realizadas a 25 °C a partir de uma alíquota das 

suspensões de cápsulas sem diluição prévia.  

O potencial zeta (ζ) foi determinado em triplicatas a partir da técnica de Anemometria 

Laser Doppler associada a microeletroforese usando equipamento Zetasizer Nano (Malven 

Instruments, modelo ZS3600). As análises foram realizadas com as suspensões de cápsulas 

diluídas em água destilada (1:10) a 25 °C. Estas análises foram realizadas no Laboratório de 

Controle de Processos da Universidade Federal de Santa Catarina – UFSC.  
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4.5.2 Microscopia Eletrônica de Transmissão (MET) 

 

Para a caracterização morfológica das cápsulas de PCL foi empregada a técnica de 

Microscopia Eletrônica de Transmissão (MET) em um microscópio TEM JEM-1011  

(100 kV). As suspensões contendo as cápsulas de PCL-Geraniol foram diluídas em água 

destilada até 0,1% de sólidos e uma gota de cada amostra diluída foi colocada numa grade 

revestida de carbono e seca em condição de ambiente. Esta análise foi realizada no Laboratório 

de Caracterização Estrutural (LCE) da Universidade Federal de São Carlos – UFSCar. 

 

4.5.3 Microscopia eletrônica de varredura por emissão de campo (MEV-FEG)  

 

As microcápsulas liofilizadas foram avaliadas com a técnica de microscopia eletrônica de 

varredura com canhão de campo de emissão (MEV-FEG), também com o intuito de avaliar as 

características morfológicas das partículas. Os ensaios foram realizados em um microscópio 

MEV-FEG (modelo Tescan), com tensão de feixe de 20 kV e distância de trabalho de 15 mm. 

Estas análises foram realizadas no Laboratório de Polímeros da Universidade de Caxias do  

Sul – UCS. 

 

4.5.4 Espectroscopia de infravermelho com transformada de Fourier (FTIR)  

 

A espectroscopia por FTIR é uma análise que fornece evidências da presença de grupos 

funcionais presentes na estrutura de uma substância, podendo ser utilizada na identificação de 

um composto ou para investigar sua composição química. Um espectrofotômetro infravermelho 

com transformada de Fourier (Agilient Technologies, modelo Cary 600 Series FTIR) foi 

utilizado para examinar a estrutura química das microcápsulas contendo geraniol por refletância 

total atenuada, com cristal de diamante. Os espectros de FTIR foram obtidos num intervalo de 

400 a 4000 cm-1 com resolução de 4 cm-1. As análises de FTIR foram realizadas no Laboratório 

de Polímeros da Universidade de Caxias do Sul – UCS. 

 

4.5.5 Termogravimetria (TGA) 

 

A termogravimetria (TGA) é uma técnica termoanalítica que acompanha a variação da 

massa de uma amostra em função da temperatura ou do tempo, quando submetida em um 

ambiente com temperatura e atmosfera controladas. Esta análise foi obtida através de um 
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Analisador Termogravimétrico (Shimadzu, modelo TGA-50) num intervalo de temperatura de 

25 °C a 810 °C, com taxa de aquecimento de 10 °C∙min-1, e sob uma atmosfera de nitrogênio 

com fluxo de 50 mL∙min-1. Estes ensaios foram realizados no Laboratório de Polímeros da 

Universidade de Caxias do Sul – UCS. 

 

4.5.6 Calorimetria diferencial de varredura (DSC)  

 

A calorimetria diferencial de varredura (DSC) foi empregada com o objetivo de avaliar as 

mudanças de fases da amostra durante o aquecimento ou resfriamento. Esta análise forneceu 

também os valores de entalpia associados às transformações de fases observadas (LUCAS; 

SOARES; MONTEIRO, 2001). 

As análises de DSC foram realizadas com as microcápsulas liofilizadas, utilizando o 

equipamento Perkin Elmer DSC 4000, com atmosfera inerte de nitrogênio com fluxo de  

20 mL∙min-1 e com taxa de aquecimento de 5 °C∙min-1. O histórico térmico das microcápsulas 

foi removido com um primeiro aquecimento a uma taxa de aquecimento de 20 °C∙min-1 e com 

a taxa de resfriamento de -20 °C∙min-1. As análises térmicas das microcápsulas foram realizadas 

a partir do segundo aquecimento. Os ensaios de DSC foram realizados no Laboratório de 

Polímeros da Universidade de Caxias do Sul – UCS. 

 

4.5.7 Estabilidade das microcápsulas de PCL-Geraniol em suspensão 

 

A estabilidade das microcápsulas de PCL-Geraniol em suspensão foi avaliada visualmente, 

quanto a presença de precipitados, mudanças de cor e separação de fases. Após estas análises, 

a estabilidade das microcápsulas foi avaliada em triplicatas monitorando os valores de pH das 

suspensões, o tamanho médio das partículas, o índice de polidispersão, o potencial zeta e a 

eficiência de encapsulação após o armazenamento nos tempos 0 (inicial), 15, 30, 45 e 60 dias, 

devido ao geraniol ser um composto muito volátil, para garantir a estabilidade das suspensões, 

as amostras foram armazenadas sob refrigeração de 4 ºC. 

Para avaliar a eficiência de encapsulação utilizou-se o método descrito no item 4.4, já para 

determinar os valores de pH das suspensões utilizou-se um pHmetro (Quimis, modelo 

Q400AS). Estas análises foram realizadas no Laboratório de Química da UNOCHAPECÓ.  

Os procedimentos para as análises de tamanho médio das partículas, índice de 

polidispersão e potencial zeta foram os mesmos descritos no item 4.5.1.  
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4.5.8 Teste de liberação com temperatura 

 

Com o objetivo de avaliar a capacidade de proteção térmica das microcápsulas de PCL no 

geraniol, foram realizados testes submetendo as microcápsulas de PCL contendo o composto 

geraniol a diferentes condições de temperatura em estufa (Quimis, modelo Q317M). Amostras 

de 0,02 g foram acondicionadas em estufa com temperaturas de 30 ºC, 60 ºC, 90 ºC e com 

temperatura ambiente (sem tratamento), com tempos de 3, 6 e 24 h. Estas temperaturas foram 

definidas a partir de análises previamente realizadas e adotando valores de temperatura 

superiores a temperatura de volatilização do geraniol. 

Após o tratamento térmico com diferentes temperaturas e tempos, as amostras foram 

retiradas da estufa e diluídas em 5 mL de diclorometano. Desta solução foi retirada uma alíquota 

de 100 µL e adicionados mais 3 mL de diclorometano, sendo estas diluições necessárias para 

que a absorbância fique entre 0 – 1. As amostras diluídas foram transferidas para as cubetas de 

quartzo e determinadas as absorbâncias em UV-Vis no comprimento de onda de 240 nm. A 

partir dos valores de absorbância e empregando a equação da curva de calibração foi 

determinada a concentração de geraniol nas microcápsulas de PCL. A Figura 11 ilustra o 

esquema do procedimento de liberação com temperatura. 

 

Figura 11 – Procedimento de teste de liberação com temperatura 

 

Fonte: A autora, 2018. 
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4.5.9 Avaliação antibacteriana das microcápsulas  

 

A atividade antibacteriana das microcápsulas de PCL-Geraniol foi realizada conforme 

descrito no item 4.2.1.2, com a utilização de 0,10 g das microcápsulas nos orifícios. Com o 

intuito de verificar se o tratamento térmico altera a difusão do óleo, o teste de difusão em meio 

sólido foi realizado para as microcápsulas de PCL-Geraniol sem tratamento térmico e para as 

microcápsulas submetidas a temperatura de 60 ºC (ponto de fusão do PCL) por 3 h. 

 

4.5.10 Avaliação antifúngica das microcápsulas 

 

A atividade antifúngica das microcápsulas de PCL-Geraniol foi realizada conforme 

descrito no item 4.2.2, com a utilização de 0,10 g das microcápsulas nos orifícios. Visando 

verificar se o tratamento térmico altera a difusão do óleo, a avaliação antifúngica foi realizada 

para as microcápsulas de PCL-Geraniol sem tratamento térmico e para as microcápsulas 

submetidas a temperatura de 60 ºC por 3 h. 

 

4.6 TÉCNICAS DE ANÁLISE E INTERPRETAÇÃO DOS DADOS 

 

Os resultados foram analisados através da estatística descritiva, submetendo-os ao teste de 

Tukey e a análise de variância com aplicação de regressão linear, para comparação entre as 

médias, com confiança de 95% e ao nível de significância de 5% (p < 0,05). Para estas 

comparações, utilizou-se o software Statistica® 12.0 (StatSoft®, USA). 
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5 RESULTADOS E DISCUSSÃO 

 

5.1 CARACTERIZAÇÃO DOS COMPOSTOS GERANIOL E PCL 

 

5.1.1 Avaliação antibacteriana 

 

5.1.1.1 Determinação da Concentração Inibitória Mínima do geraniol (CIM)  

 

O teste de Concentração Inibitória Mínima (CIM) foi realizado para quantificar a 

concentração mínima necessária de geraniol para a inibição de Staphylococcus aureus e 

Escherichia coli. A Figura 12 apresenta as imagens das microplacas resultantes dos ensaios de 

CIM para o geraniol, utilizando o inóculo com concentração de 108 UFC∙mL-1 de ambas 

bactérias. 

 

Figura 12 – Testes de CIM para geraniol com concentração de inóculo de 108 UFC∙mL-1:  

(a) Staphylococcus aureus e (b) Escherichia coli 

 

 

Fonte: A autora, 2017. 

 

A coluna 7 (controle positivo) das microplacas é resultado dos testes com o meio contendo 

100 μL de BHI e 5 μL de bactérias. É notória a cor vermelho forte, o que indica o crescimento 

das bactérias sem resistência ao meio. Na coluna 9 (controle negativo) são apresentados os 

testes com os meios contendo 100 μL de BHI, 100 μL da solução de 10% de DMSO e 5 μL de 

bactérias. Os resultados indicam que na concentração empregada o solvente DMSO não inibe  

o crescimento bacteriano, pois todos os poços apresentam a coloração vermelha forte. Para o 

branco, coluna 12, o meio contém apenas 100 μL meio de cultura e os testes mostram que a 

placa e o meio utilizado, estão estéreis, não apresentando coloração. 
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Verifica-se que a concentração inibitória mínima ocorre entre a linha B e C nas colunas 1, 

2 e 3 para ambas as bactérias, conforme apresentado na Figura 12. Na linha B a coloração não 

é vermelha para os testes com ambos os tipos de bactérias, o que representa, de acordo com o 

padrão, a presença de células bacterianas vivas. Sendo assim, ambos os tipos de bactérias são 

inibidas pelo geraniol com a concentração inibitória mínima de 3,745 µL∙mL-1.  

 

5.1.1.2 Ensaio de difusão em meio sólido a partir de orifício  

 

5.1.1.2.1 Geraniol 

 

O teste de difusão em meio sólido a partir de orifício foi realizado para avaliar o potencial 

antibacteriano do óleo essencial geraniol. Na Figura 13 são apresentadas as placas de difusão 

em meio sólido obtidas nos testes com Staphylococcus aureus e Escherichia coli, estriadas com 

a concentração de 108 UFC∙mL-1. Nos orifícios foi aplicado o óleo essencial geraniol puro. 

 

Figura 13 – Testes de difusão em meio sólido a partir de orifício para o geraniol puro com 

inóculo 108 UFC∙mL-1: (a) Staphylococcus aureus e (b) Escherichia coli 

 
 

Fonte: A autora, 2017. 

 

Os resultados microbiológicos mostram que houve a formação de halo de inibição para 

ambas as bactérias, sendo que com a bactéria Staphylococcus aureus (Figura 13a) o halo de 

inibição tem diâmetro médio de 21,00 ± 0,29 mm e com a bactéria Escherichia coli  

(Figura 13b) o diâmetro médio é de 12,00 ± 0,51 mm. 

Segundo Alves et al. (2000), o método de difusão em ágar estabelece que diâmetros dos 

halos de inibição menores que 9 mm devem ser considerados microbiologicamente inativos, os 
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diâmetros entre 9 e 12 mm como parte microbiologicamente ativa, os diâmetros entre  

13 e 18 mm como microbiologicamente ativo e os diâmetros maiores que 18 mm 

microbiologicamente muito ativo. A partir desta classificação, o geraniol puro é 

microbiologicamente muito ativo, com as bactérias Staphylococcus aureus e 

microbiologicamente ativo com as bactérias Escherichia coli. Estes resultados corroboram com 

os obtidos por Duarte et al. (2005), Jirovetz et al. (2007) e Chen e Viljoen (2010), que relataram 

que o geraniol encontrado no óleo de citronela e no óleo de palmarosa é um composto de 

elevada atividade antimicrobiana. 

Os resultados com os testes de difusão em meio sólido obtidos com o óleo essencial 

geraniol são satisfatórios, pois constatam a atividade antibacteriana do composto e 

potencializam a sua aplicação como um agente antimicrobiano natural. 

 

5.1.1.2.2 Policaprolactona (PCL) 

 

A Figura 14 mostra as placas de difusão em meio sólido contendo o polímero 

policaprolactona puro (PCL) nos orifícios e com as bactérias Staphylococcus aureus e 

Escherichia coli. As placas foram estriadas com a concentração bacteriana de 108 UFC∙mL-1. 

 

Figura 14 – Testes de difusão em meio sólido a partir de orifício para o polímero PCL com 

concentração de inóculo de 108 UFC∙mL-1: (a) Staphylococcus aureus e (b) Escherichia coli 

 
 

Fonte: A autora, 2017. 
 

Os resultados não indicam a formação de halo de inibição para as bactérias Staphylococcus 

aureus (Figura 14a) e para as bactérias Escherichia coli (Figura 14b). A partir da classificação 
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proposta por Alves et al. (2000) o polímero PCL deve ser considerado um composto 

microbiologicamente inativo para ambos os tipos de bactérias.  

 

5.1.2 Avaliação antifúngica 

 

5.1.2.1 Geraniol 

 

O teste de difusão em meio sólido a partir de orifício foi realizado para avaliar a atividade 

antifúngica do geraniol puro. A Figura 15 mostra as placas de difusão em meio sólido para 

Candida albicans e Aspergillus niger aplicados com a concentração de 105 esporos∙mL-1, e o 

óleo essencial de geraniol puro nos orifícios. 

 

Figura 15 – Testes de difusão em meio sólido a partir de orifício com concentração de inóculo 

105 esporos∙mL-1: (a) Candida albicans – Geraniol puro; (b) Aspergillus niger – Geraniol puro; 

(c) Candida albicans – Padrão e (d) Aspergillus niger – Padrão 

 
 

Fonte: A autora, 2018. 
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Ambas as placas mostram que houve a inibição completa dos fungos Candida albicans e 

Aspergillus niger e comprovam que o geraniol possui excelente atividade antifúngica para as 

cepas de fungos testadas. 

Pereira e Lima (2017), nos seus estudos para o tratamento de candidíase avaliaram a 

atividade antifúngica do geraniol frente às cepas de C. albicans, C. glabrata e C. krusei e 

concluíram que o óleo essencial de geraniol apresenta excelente atividade antifúngica. 

Yokomizo e Nakaoka-sakita (2014) avaliaram a atividade do citral (45,9% de geraniol) e 

concluíram que este composto possui elevada atividade antifúngica frente às cepas A. niger e 

P. verrucosum. Estes dados condizem com os obtidos por Martins e Souza (2015), os quais 

avaliaram a ação antifúngica do geraniol frente à Cryptococcus neoformans (C. neoformans e 

C. gattii) para tratar a criptococose, a qual é uma infecção fúngica causada por espécies do 

complexo com alta incidência em indivíduos com a síndrome da imunodeficiência adquirida 

(aids). 

 

5.1.2.2 Policaprolactona (PCL) 

 

A Figura 16 mostra as placas de difusão em meio sólido contendo o polímero PCL nos 

orifícios para Candida albicans e Aspergillus niger com concentração de 105 esporos∙mL-1. 

 

Figura 16 – Testes de difusão em meio sólido a partir de orifício para o polímero PCL com 

concentração de inóculo 105 esporos∙mL-1: (a) Candida albicans e (b) Aspergillus niger 

 
 

Fonte: A autora, 2017. 
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Os resultados indicam que houve o crescimento dos fungos ao longo de toda a superfície 

das placas, não sendo possível observar a formação de halo de inibição característico para os 

fungos Candida albicans e Aspergillus niger. Logo, o polímero PCL não deve ser considerado 

um composto antifúngico.  

 

5.1.3 Espectrofotometria de ultravioleta visível (UV-Vis)  

 

A técnica de espectrofotometria do ultravioleta e do visível (UV-Vis) foi empregada para 

a identificação dos compostos de geraniol e PCL. Para a sua aplicação foram obtidas curvas de 

calibração relacionando a intensidade de absorbância em um comprimento de onda 

característico de cada composto com a concentração em solução. 

 

5.1.3.1 Geraniol 

 

Na Figura 17 são apresentados espectros característicos de UV-Vis para o composto 

geraniol solubilizado com diferentes concentrações em diclorometano. 

 

Figura 17 – Espectros característicos de UV-Vis do geraniol puro solubilizado com diferentes 

concentrações (1,000 µL∙mL-1 até 0,150 µL∙mL-1) em diclorometano 

 

Fonte: A autora, 2017. 
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Os espectros apresentam picos característicos para o geraniol no comprimento de onda de 

240 nm e com magnitude dependente da concentração. Estes picos são importantes para a 

identificação do composto e a relação da sua magnitude com a concentração para a construção 

da respectiva curva de calibração.  

Estes resultados corroboram com os obtidos por Yue e colaboradores (2017), onde 

identificaram duas bandas de absorção características para o geraniol, sendo elas em  

217 e 239 nm, que provavelmente foram causadas pela ligação dupla C=C e grupo –OH. 

A partir dos espectros de UV-Vis a curva de calibração da concentração do composto 

geraniol foi obtida, Figura 18, bem como a equação que permite a correlação entre a magnitude 

dos picos de absorbância com a concentração do geraniol em solução.  

 

Figura 18 – Curva de calibração da concentração do composto geraniol com a magnitude do 

pico característico do geraniol puro em 240 nm no espectro de UV-Vis 

 

Fonte: A autora, 2017. 

 

No intervalo de concentrações de geraniol empregadas nos estudos de espectroscopia  

UV-Vis a correlação entre a magnitude da absorbância e a concentração de geraniol puro é 

linear, com um coeficiente de correlação de 0,99, considerado satisfatório. A partir da lei de 

Beer Lambert a correlação linear indica que a magnitude da absorbância pode ser relacionada 

diretamente a concentração do geraniol na solução e a equação obtida pode ser empregada para 

o cálculo da concentração de geraniol na solução (SKOOG et al., 2006). 
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A partir da análise da curva de calibração foi possível estabelecer a relação linear 

apresentada na Equação 3, correlacionando a concentração de geraniol com a magnitude da 

banda de absorção em 240 nm. 

 

𝑰𝒂𝒃𝒔 =  𝟎, 𝟖𝟔𝟖𝟖. 𝑪𝒆 + 𝟎, 𝟎𝟔𝟏𝟏    (Equação 3) 
 

onde, Iabs é a absorbância em 240 nm e Ce é a concentração de geraniol (μg∙mL-1) na solução. 

 

5.1.3.2 Policaprolactona (PCL) 

 

Na Figura 19 são mostrados espectros característicos de UV-Vis obtidos para o polímero 

PCL solubilizado em diclorometano. 

 

Figura 19 – Espectros de UV-Vis obtidos para o polímero PCL diluído com diferentes 

concentrações (3,4738 mg∙mL-1 até 0,3970 mg∙mL-1) em diclorometano 

  

Fonte: A autora, 2017. 

 

Os picos característicos do polímero PCL ocorreram em um comprimento de onda de  

228 nm nos espectros de UV-Vis, utilizados para a identificação do polímero e para a 

construção da respectiva curva de calibração, Figura 20.  
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Figura 20 – Curva de calibração da concentração de polímero PCL com a magnitude do pico 

característico do PCL puro em 228 nm no espectro de UV-Vis 

 
Fonte: A autora, 2017. 

 

A correlação entre a magnitude da absorbância e a concentração de policaprolactona pura 

é linear, com um coeficiente de correlação de 0,99 no intervalo de concentrações estudadas. A 

magnitude da absorbância pode ser relacionada diretamente com a concentração do polímero 

PCL na solução e ser empregada para o cálculo da sua concentração em diclorometano.  

 

5.2 EFICIÊNCIA DE ENCAPSULAÇÃO DO GERANIOL EM PCL  

 

A eficiência de encapsulação (EE%) do geraniol em PCL foi determinada utilizando 

ensaios de UV-Vis e empregando a Equação 2. Foram avaliadas três diferentes formulações, 

variando o valor percentual de óleo essencial geraniol em relação ao polímero encapsulante 

PCL. A Tabela 4 mostra os valores determinados para a EE% para as formulações estudadas. 

 

Tabela 4 – Eficiência de encapsulação (EE%), para diferentes relações mássicas de PCL e 

geraniol 

Formulação PCL:Geraniol EE % ± D.P. 

1 1:1,00 89,23 ± 0,9 

2 1:0,33 95,44 ± 0,6 

3 1:0,10 97,42 ± 1,2 

*D.P. = Desvio Padrão 

Fonte: A autora, 2017. 
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A eficiência de encapsulação do geraniol pelo polímero PCL aumenta com a redução da 

concentração de geraniol na solução, provavelmente devido à saturação do óleo na fase orgânica 

em concentrações elevadas. O processo com maior eficiência EE% (97,42%) foi realizado com 

1,410 µL∙mL-1 de geraniol na fase orgânica. Porém, esta concentração de geraniol não é 

suficiente para inibir o crescimento de bactérias, devido a concentração inibitória mínima ser 

de 3,745 µL∙mL-1, conforme determinado com as análises de CIM para o composto geraniol. 

Sendo assim, a concentração mais adequada para o processo de encapsulação e suficiente para 

inibir o crescimento de bactérias é de 4,687 µL∙mL-1 de geraniol, correspondente a formulação 

2, cujo o percentual de geraniol é de 33% em relação a massa de PCL, com uma boa eficiência 

para o processo, pois EE% foi igual a 95,44%.  

Resultados similares de eficiência de encapsulação utilizando o polímero PCL são 

encontrados na literatura científica. Mirante e Paula (2015) obtiveram um percentual de 

encapsulação de 99,86% de óleo essencial de Melaleuca Alternifolia Cheel (Myrtaceae) em 

nanocápsulas de PCL. Já, Terao, Gonçalves e Leimann (2015), avaliaram o processo de 

microencapsulação de Curcumina em PCL a partir da técnica de emulsificação/evaporação de 

solvente, atingindo eficiência de encapsulação de 80%, sendo esta inferior a obtida nesta 

pesquisa. 

 

5.3 CARACTERIZAÇÃO DAS MICROCÁPSULAS DE PCL-GERANIOL  

 

5.3.1 Tamanho médio de partículas (Dp) e índice de polidispersão (PdI)  

 

A distribuição de tamanho médio de partículas (Dp), para as cápsulas de PCL sem geraniol 

e para as cápsulas de PCL-Geraniol são apresentadas na Figura 21. As cápsulas de PCL 

sintetizadas sem geraniol apresentam um tamanho médio de 95,02 nm e índice de polidispersão 

de 0,152 (Figura 21a). Já, as cápsulas de PCL, sintetizadas com geraniol têm tamanho médio 

de 148,4 nm (0,1484 μm) e índice de polidispersão de 0,122 (Figura 21b). As cápsulas obtidas 

de PCL em formulações contendo ou não geraniol podem ser consideradas como 

microcápsulas, sendo que os seus tamanhos médios são da ordem de micrômetros.  
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Figura 21 – Distribuição de tamanho médio de partícula (Dp) e valor Índice de polidispersão 

(PdI) para microcápsulas de (a) PCL sem geraniol e (b) PCL com geraniol 

 

Fonte: A autora, 2017. 

 

Observa-se que ambos os valores de PdI são menores que 0,200. Segundo Cho e 

colaboradores (2013), valores de PdI entre 0,1 e 0,25 indicam uma distribuição de tamanho 

reduzido na solução, e um valor de PdI superior a 0,5 indica uma grande distribuição de 

tamanho. Nestas condições, os valores de PdI inferiores a 0,25 indicam um boa uniformidade 

no tamanho médio das microcápsulas. 
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5.3.2 Microscopia Eletrônica de Transmissão (MET) 

 

As amostras de cápsulas de PCL-Geraniol foram submetidas a análises por MET. As 

imagens obtidas por microscopia de transmissão apresentadas na Figura 22 comprovam a 

formação de cápsulas esféricas e com uma polidispersão nos seus tamanhos.  

 

Figura 22 – Imagens de MET obtidas para microcápsulas de PCL-Geraniol, com ampliação de 

15000 vezes 

 
 

Fonte: A autora, 2018. 

 

A Figura 23(a) mostra imagens de MET com ampliação de 31000 vezes, que confirmam a 

formação de cápsulas esféricas de PCL revestindo o geraniol. Além disso, pode-se confirmar 

também a formação de revestimentos com espessuras nanométricas de PCL (região clara) e um 

núcleo de geraniol (região escura). Através das imagens apresentadas na Figura 23(b), com 

ampliação de 53000 vezes, é possível identificar a formação de cápsulas com dimensões entre 

60 nm e 380 nm, corroborando com os resultados de tamanho médio de partículas descritos no 

item 5.3.1, onde o tamanho das partículas variou de 50-400 nm. 
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Figura 23 – Imagens de MET obtidas para microcápsulas de PCL-Geraniol: (a) ampliação de 

31000 vezes e (b) ampliação de 53000 vezes 

 
 

Fonte: A autora, 2018. 

 

Portanto, a partir das análises de MET constata-se a formação de microcápsulas de  

PCL-Geraniol, sendo que microcápsulas de PCL contém uma fração significativa de óleo 

essencial geraniol. Além disso, é possível constatar a existência de uma parede da microcápsula 

cuja espessura pode ser estimada entre 10 nm e 30 nm, dependendo do tamanho da 

microcápsula. Estes resultados corroboram com o descrito por autores como, Bae, Lee e Park 

(2007) nas nanocápsulas de poli(óxido de etileno) - poli(óxido de propileno) - poli(óxido de 

etileno) (PEO-PPO-PEO) encapsulando uma fase oleosa de Lipiodol em sua estrutura de 

nanoreservatório, e por Lertsutthiwong, Rojsitthisak e Nimmannit (2009) nas análises de 

nanocápsulas de alginato de quitosana contendo óleo de cúrcuma. 
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5.3.3 Microscopia eletrônica de varredura (MEV-FEG)  

 

As imagens de MEV-FEG das microcápsulas são apresentadas na Figura 24. As 

microcápsulas liofilizadas formam aglomerados foliares e porosos, constituídos por 

aglomerados menores.  

 

Figura 24 – Imagem de MEV-FEG obtidas para as microcápsulas de PCL sintetizadas em meio 

contendo geraniol, com ampliação de 2000 vezes 

 
 

Fonte: A autora, 2018. 

 

A Figura 25(a) apresenta detalhes das imagens de MEV-FEG obtidas das estruturas 

foliares, Região 1. A Região 2 mostrada na Figura 25(b) revela que os aglomerados são 

constituídos por pequenos aglomerados com dimensões entre 1 m e 2 m, que em algumas 
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situações coalescem e constituem aglomerados maiores, porém com dimensões da ordem de 

unidades de micrometros. 

 

Figura 25 – Imagens de MEV-FEG obtidas para as microcápsulas de PCL sintetizadas em meio 

contendo geraniol: (a) ampliação de 10000 vezes e (b) 20000 vezes 

 
 

Fonte: A autora, 2018. 
  

Os pequenos aglomerados são constituídos por dezenas de microcápsulas de  

PCL-Geraniol, que interagem entre si por interações físicas de pequeno alcance estabelecidas 

entre as superfícies do revestimento de PCL. A policaprolactona é um polímero apolar e ao 

revestir o geraniol forma microcápsulas com superfície apolar (CIPITRIA et al., 2011). Devido 

a isto, apresenta um curto alcance de interação física entre as microcápsulas de  

PCL-Geraniol causando a formação de pequenos aglomerados.  

 

5.3.4 Espectroscopia de infravermelho com transformada de Fourier (FTIR)  

 

A técnica de FTIR foi utilizada para avaliar a presença dos grupos funcionais 

característicos do geraniol puro e do polímero puro (PCL), bem como as possíveis modificações 

nos grupos químicos funcionais das microcápsulas de PCL-Geraniol. Os espectros de FTIR são 

mostrados na Figura 26. 
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Figura 26 – Espectro na região do infravermelho, FTIR obtidos para o PCL, geraniol e 

microcápsulas de PCL-Geraniol 

 
 

Fonte: A autora, 2018. 

 

Os espectros de FTIR dos compostos PCL, geraniol e das microcápsulas de  

PCL-Geraniol apresentam bandas em número de ondas que variam de 4000 a 500 cm-1. Para a 

melhor análise, os resultados de FTIR são apresentados em diferentes intervalos de número de 

onda entre 3800 a 2400 cm-1, Figura 27, e entre 1900 a 500 cm-1, Figura 28.  

O espectro mostrado na Figura 27 para o polímero PCL está de acordo com os resultados 

relatados por Hoidy, Al-mulla e Al-janabi (2010), sendo as bandas de transmitância em  

2943 e 2866 cm-1 relativas aos modos vibracionais de alongamento das ligações C–H. Para o 

geraniol, as bandas de transmitância em 3322,5 cm-1 referentes aos alongamentos das ligações 

–OH e em 2967,2 cm-1, 2915,3 cm-1, e 2856,7 cm-1 relativas ao alongamento das ligações  

C–H. Wany et al. (2013) encontraram resultados semelhantes em seus estudos e identificaram 

bandas em 2935-2915 cm-1 referentes ao estiramento assimétrico de ligações C–H e em  

2800-2700 cm-1 referentes ao alongamento aldeídico terminal do C–H. Estudos realizados por 

Aytac et al. (2016) identificaram bandas em 3326 cm-1  para as ligações –OH e bandas em  

2978 cm-1 e 2933 cm-1  para as ligações CH2. 
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Figura 27 – Espectro na região do infravermelho (FTIR) obtido para o PCL, geraniol e para as 

microcápsulas de PCL-Geraniol. Intervalo de 3800 a 2400 cm-1 

 

 

Fonte: A autora, 2018. 

 

Os espectros de FTIR obtidos neste intervalo de número de onda para as microcápsulas de 

PCL-Geraniol não mostraram evidências de deslocamento significativo das bandas de 

transmitância quando comparados com os espectros das substâncias isoladas, o que indica que 

não ocorreram reações químicas significativas no processo de encapsulação do PCL e do 

geraniol. 

Na Figura 28, os espectros mostram para o PCL uma banda de transmitância em  

1721,0 cm-1, referente aos modos vibracionais da ligação C=O, e outra em 1162,9 cm-1 referente 

as ligação C–O. Hoidy, Al-mulla e Al-janabi (2010) identificaram bandas relativas à ligação 

C=O em 1724 cm-1 e às ligações C–O em 1167 cm-1.  

Nos espectros de geraniol a banda em 1668,2 cm-1 refere-se ao estiramento C=C, enquanto 

que aquelas em 1441,0 cm-1 e em 1377,5 cm-1 são referentes ao alongamento do  

C–H. Além disso, em 997,1 cm-1 há uma banda referente à ligação C=C. Resultados similares 

foram encontrados por Aytac et al. (2016), que identificaram bandas em 1416 cm-1 (OH),  

1371 cm-1 (CH2) e em 1650 cm-1, 1022 cm-1, 946 cm-1, 863 cm-1 (C=C). Wany e colaboradores 

(2013), identificaram bandas em 1670 cm-1 (C=C), 1380 cm-1 (C-H) e 1350 cm-1 (C–C).  
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Figura 28 – Espectro na região do infravermelho (FTIR) obtido para o PCL, geraniol e para as 

microcápsulas de PCL-Geraniol. Intervalo de 1900 à 500 cm-1 

 

 

Fonte: A autora, 2018. 

 

As bandas características do espectro de FTIR obtidas com as microcápsulas de  

PCL-Geraniol possuem intensidades semelhantes quando comparadas aos compostos puros e 

não apresentam deslocamentos signicativos, confirmando assim, a presença do geraniol na 

matriz polimérica das microcápsulas e apenas interações físicas entre o polímero e o óleo 

essencial. 

 

5.3.5 Termogravimetria (TGA) dos compostos puros geraniol e PCL 

 

Os compostos geraniol e PCL puro foram analisados com TGA, a fim de identificar 

possíveis alterações que um aquecimento poderia proporcionar na massa destes compostos. O 

termograma obtido para o geraniol está apresentado na Figura 29. 
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Figura 29 – Termograma de TGA e a diferencial do termograma de TGA para o geraniol puro 

 

Fonte: A autora, 2018. 

 

O termograma indica que o composto geraniol tem estabilidade térmica até 

aproximadamente 35 ºC. A partir desta temperatura, a maioria das moléculas do composto 

volatiliza e é liberada durante o aquecimento. Em temperaturas próximas a 175 ºC a derivada 

da TGA mostra o ponto de máxima de perda de massa, correspondendo a condição de 

temperatura de máxima taxa de degradação térmica do composto. Giongo et al. (2016) 

encontraram resultados semelhantes para o geraniol, com ponto de volatização em torno de  

33 ºC e com a degradação total em torno de 180 ºC. 

A Figura 30 mostra o termograma obtido para o polímero PCL puro. 
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Figura 30 – Termograma de TGA e a diferencial do termograma de TGA para o PCL puro 

 

Fonte: A autora, 2018. 

 

A partir do termograma de TGA obtido para o PLC puro (Figura 30), verifica-se uma 

redução significativa na massa do polímero a partir de aproximadamente 300 ºC, estendendo-

se até aproximadamente 425 ºC. Neste intervalo de temperatura ocorre a máxima perda de 

massa por degradação térmica do material. Unger, Vogel e Siesler (2010) obtiveram resultados 

semelhantes aos do presente estudo, para o PCL, onde a degradação/decomposição iniciou em 

310 ºC e terminou em 410 ºC. Os resultados indicam que o polímero PCL é termicamente 

estável até temperaturas próximas de 300 ºC. 

 

5.3.6 Calorimetria diferencial de varredura (DSC) dos compostos puros geraniol e PCL 

 

A curva de calorimetria diferencial de varredura (DSC) obtida para o polímero PCL é 

apresentada na Figura 31. 

Na análise da curva de calorimetria diferencial de varredura foi considerada apenas o 

segundo aquecimento, de modo a garantir que o histórico térmico oriundo do processamento de 

síntese seja eliminado da análise. Os dois picos apresentados na curva de DSC no segundo 

aquecimento estão associados à fusão do PCL puro e mostram que o polímero tem duas fases 

cristalinas. 
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Figura 31 – Curva de DSC obtida para o PCL puro com as curvas de aquecimento e de 

resfriamento 

 

Fonte: A autora, 2018. 

 

O primeiro pico endotérmico é atribuído a fusão da fase α, tendo como temperatura de 

fusão aproximadamente 41 °C. O segundo pico endotérmico é atribuído a fusão da fase β, com 

temperatura de fusão aproximadamente 48 °C. Resultados semelhantes foram obtidos por 

Matsui, Munaro e Akcelrud (2005) em estudos térmicos com o PCL, encontrando para o 

primeiro pico a temperatura de fusão de 45,1 °C e para o segundo pico a temperatura de  

51,4 °C. Os resultados de DSC indicam a presença de duas fases cristalinas quando o polímero 

PCL está no estado sólido e que a partir de temperaturas acima de 60 ºC ambas as fases podem 

ser fundidas. 

 

5.3.7 Termogravimetria (TGA) das microcápsulas 

 

O termograma TGA apresentado na Figura 32 foi obtido para as microcápsulas de  

PCL-Geraniol. 
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Figura 32 – Termograma de TGA e a diferencial do termograma de TGA para as microcápsulas 

de PCL-Geraniol 

 

Fonte: A autora, 2018. 

 

A partir do termograma de TGA obtido para as microcápsulas de PCL-Geraniol é possível 

observar que na temperatura de aproximadamente 35 °C inicia-se a volatilização do óleo 

essencial geraniol, a qual identificou-se no termograma do geraniol puro, apresentado na  

Figura 29. Acima de 60 °C até aproximadamente 100 °C, observa-se a perda por volatilização 

da água e do geraniol que está impregnado à superfície das microcápsulas. A partir de 

aproximadamente 250 °C, inicia-se o processo de degradação da cápsula, temperatura 

característica do PCL puro (Figura 30). Observa-se ainda, que o óleo impregnado nas 

microcápsulas de PCL tem sua degradação completa na temperatura de aproximadamente  

275 °C, que ao comparar ao termograma do geraniol puro (Figura 29), apresenta um 

deslocamento de 100 ºC no pico de degradação, sendo que este resultado demonstra proteção 

do óleo pelo agente encapsulante. A partir de 310 °C acontece a degradação da PCL, que se 

completa em aproximadamente 400 °C, comportamento este também observado no termograma 

do PCL puro. 

Com base no termograma obtido, pode-se dizer que uma fração do geraniol não estava 

adsorvido na microcápsula, devido a volatilização na mesma temperatura do óleo puro, já a 

fração do geraniol contido nas microcápsulas de PCL permaneceu na matriz do polímero até o 

momento em que este começou a se fundir e depois se decompor.  
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5.3.8 Calorimetria diferencial de varredura (DSC) das microcápsulas PCL-Geraniol 

 

A Figura 33(a) mostra a curva de calorimetria diferencial de varredura (DSC) obtida para 

as microcápsulas de PCL-Geraniol, e a Figura 33(b) apresenta a comparação dos termogramas 

de DSC para o segundo aquecimento das microcápsulas de PCL-Geraniol e PCL puro. 

   

Figura 33 – (a) Termograma de DSC obtido para as microcápsulas de PCL-Geraniol com as 

curvas de aquecimento e de resfriamento e (b) comparação dos termogramas de DSC para o 

segundo aquecimento das microcápsulas de PCL-Geraniol e PCL puro 

 

Fonte: A autora, 2018. 
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Os resultados mostram termogramas semelhantes aos termogramas de DSC obtidos para o 

polímero PCL. É possível verificar que o primeiro pico endotérmico (fase α) ocorre em uma 

temperatura de fusão de aproximadamente 43 ºC e o segundo pico endotérmico (fase β) com 

temperatura de fusão de aproximadamente 49 ºC. Não são observados picos endotérmicos 

referentes a uma possível volatilização do composto geraniol. Considerando os resultados de 

TGA com o aquecimento do composto até 40 ºC todo geraniol deveria ser volatilizado e picos 

nos termogramas de DSC deveriam ser identificados. A ausência destes picos corrobora com a 

possibilidade de que o composto de geraniol esteja encapsulado por revestimentos do polímero 

PCL. 

Os resultados também mostram que as microcápsulas de PCL-Geraniol têm as mesmas 

fases α e β que o PCL puro, porém com um pequeno aumento do valor das temperaturas de 

fusão, ou seja, mudanças no grau de cristalinidade, Figura 33(b). A presença do geraniol 

proporciona a redução de 26,5% no grau de cristalinidade total das microcápsulas de  

PCL-Geraniol, um forte indicativo de que ocorrem interações físicas entre o composto geraniol 

e a matriz polimérica de PCL que desfavorecem a cristalização do polímero. 

 

5.3.9 Estabilidade das microcápsulas de PCL-Geraniol em suspensão 

 

A estabilidade das microcápsulas de PCL-Geraniol foi avaliada em suspensão a 

temperatura de 4 °C por um período de 60 dias. Durante os testes de estabilidade nenhuma 

modificação significativa visual foi observada nas suspensões, como mudança de cor, presença 

de precipitados e separação de fases. Portanto, todas as suspensões estudadas, com diferentes 

tempos, foram classificadas como emulsões macroscopicamente normais, o que representa boa 

estabilidade do sistema. A aparente estabilidade das suspensões ao longo do período de 60 dias 

pode ser considerada um importante indicador macroscópico da estabilidade das microcápsulas 

de PCL-Geraniol. 

Na Figura 34 são mostrados os valores de diâmetro médio obtidos para as microcápsulas 

de PCL-Geraniol nas suspensões testadas durante o período de 60 dias. A partir da análise de 

significância estatística com o teste de Tukey (p < 0,05) constata-se que o valor médio é de 

164,58 ± 0,27 nm para todas as suspensões, independentemente do tempo de teste.  
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Figura 34 – Valores médios de tamanho médio de partícula para as microcápsulas de  

PCL-Geraniol em suspensão ao longo do tempo 

 
* Letras iguais indicam que não há diferença significativa (p < 0,05) entre os valores, pelo teste de Tukey. 

Fonte: A autora, 2018. 

 

A Figura 35 mostra os valores do índice de polidispersão determinados para as suspensões 

contendo as microcápsulas de PCL-Geraniol ao longo do período de testes de  

60 dias. É possível constatar que não há diferenças para os valores de índices de polidispersão 

das microcápsulas durante todo o tempo de armazenamento. Os valores dos índices de 

polidispersão variam entre 0,1 e 0,2, que segundo a literatura científica indicam pequena 

variação no tamanho das microcápsulas, ou seja, uma boa homogeneidade no tamanho das 

microcápsulas de PCL-Geraniol quando em solução (CHO et al., 2013).  

 

Figura 35 – Valores do índice de polidispersão determinados para as suspensões contendo as 

microcápsulas de PCL-Geraniol ao longo do período de testes de 60 dias  

 
* Letras iguais indicam que não há diferença significativa (p < 0,05) entre os valores, pelo teste de Tukey. 

Fonte: A autora, 2018. 
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A análise da estabilidade das microcápsulas a partir dos valores de potencial zeta (ζ) 

revelou que as microcápsulas de PCL-Geraniol  apresentaram  baixos valores para ζ, entre  

- 42 e - 44 mV, conforme apresentado na Figura 36.  

Constatou-se que não há diferenças significativas para os valores do potencial zeta 

determinados para as suspensões testadas durante o período de 60 dias. Os valores do potencial 

zeta determinados indicam boa estabilidade da suspensão, uma vez que valores superiores a 

+30 mV ou inferiores a -30 mV são considerados potenciais zeta associados a soluções estáveis 

e que correspondem a condições de impedimento da aglomeração de partículas nas suspensões 

(CAI; ODE; MURAKAMI, 2006).  

 

Figura 36 – Valores de potencial zeta (ζ) determinados para suspensões de microcápsulas de 

PCL-Geraniol testadas por diferentes tempos durante o período de 60 dias 

 
* Letras iguais indicam que não há diferença significativa (p < 0,05) entre os valores, pelo teste de Tukey. 

Fonte: A autora, 2018. 

 

Para avaliar a estabilidade química das microcápsulas de PCL-Geraniol os valores de pH 

das suspensões foram monitoradas pelo período de 60 dias, conforme pode ser visualizado na 

Figura 37. Os testes consideram que uma variação no valor do pH das soluções indica uma 

possível degradação ou interação química entre o polímero PCL e o meio aquoso (GUTERRES 

et al., 1995). Os valores médios de pH foram próximos a 3,8 e não apresentaram variações 

significativas de acordo com o teste de significância de Tukey (p < 0,05). 
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Figura 37 - Valores de pH para as suspensões de microcápsulas de PCL-Geraniol submetidas 

aos testes de estabilidade química pelo período de 60 dias 

 
* Letras iguais indicam que não há diferença significativa (p < 0,05) entre os valores, pelo teste de Tukey. 

Fonte: A autora, 2018. 

 

A capacidade de retenção do geraniol pelos revestimentos de PCL nas microcápsulas de 

PCL-Geraniol, quando em suspensão, foi analisada durante o período de 60 dias. A capacidade 

de retenção foi avaliada determinando o percentual de geraniol presente nas microcápsulas em 

relação ao percentual de encapsulado. Ressalta-se que é muito importante que as microcápsulas 

de PCL-Geraniol sejam capazes de reter o composto ativo encapsulado na matriz polimérica 

por um período de tempo considerável. A Figura 38 mostra os resultados obtidos nesta etapa. 

 

Figura 38 – Valores de percentual de geraniol encapsulado nas microcápsulas de  

PCL-Geraniol ao longo do período de 60 dias em suspensão 

 
* Letras iguais indicam que não há diferença significativa (p < 0,05) entre os valores, pelo teste de Tukey. 

Fonte: A autora, 2018. 
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A partir da análise estatística com o teste de significância de Tukey (p < 0,05) constata-se 

que o valor médio do percentual de geraniol encapsulado não tem diferença significativa com 

o tempo de testes em suspensão, valor médio de 93,79% ± 1,04. Os resultados indicam  que as 

microcápsulas de PCL-Geraniol tem a capacidade de reter o composto ativo em suspensão 

durante 60 dias.  

 

 5.3.10 Teste de liberação com temperatura 

 

O teste de liberação por efeito de temperatura foi conduzido com experimentos de 

exposição das microcápsulas de PCL-Geraniol com temperaturas ambiente e 30 ºC, 60 ºC e  

90 °C com tempos de exposição de 3, 6 e 24 h. A Figura 39 apresenta a concentração de geraniol 

remanescente nas microcápsulas de PCL-Geraniol após tratamento térmico. 

 

Figura 39 – Concentração de geraniol liberada com a exposição das microcápsulas de  

PCL-Geraniol a diferentes temperaturas e períodos de tempo 

* Letras maiúsculas comparam temperatura iguais e tempos diferentes; letras minúsculas comparam 

temperaturas diferentes e tempos iguais, sendo que pelo teste de Tukey (p<0,05), letras diferentes indicam 

diferença significativa entre os valores. 

Fonte: A autora, 2018. 

 

Os resultados indicam que há diferença estatística significativa entre as concentrações 

médias de geraniol remanescente nas microcápsulas de PCL-Geraniol após terem sido 

submetidas a diferentes temperaturas e diferentes tempos. É possível observar que apenas para 
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as amostras sem tratamento (temperatura ambiente) não houve diferença estatística 

significativa. A quantidade remanescente de geraniol pelas microcápsulas é menor quando estas 

são submetidas ao tratamento térmico com temperaturas maiores, para qualquer tempo de 

exposição. Com o aumento do tempo de exposição, para condição de temperatura acima de  

30 ºC, a quantidade remanescente de geraniol é menor. 

A partir das análises térmicas realizadas por DSC com as microcápsulas de  

PCL-Geraniol nota-se que com temperaturas acima de 40 ºC o processo de fusão do PCL é 

iniciado, porém apenas a fase α é fundida, liberando apenas uma fração encapsulada de 

moléculas de geraniol. Porém, com 60 ºC tanto a fase α quanto a fase β são fundidas, liberando 

grande parte das moléculas de geraniol encapsuladas pelas estruturas cristalinas do PCL. Com 

temperaturas maiores, 90 ºC, é possível que o geraniol remanescente na estrutura fundida do 

polímero continue sendo liberado, bem como as moléculas de geraniol que possam estar 

encapsuladas em microcápsulas menores, pelo seu rompimento.  

Diante dos resultados é possível afirmar que a temperatura é um fator importante para 

definir o início e a taxa de liberação do geraniol encapsulado nas microcápsulas de  

PCL-Geraniol, podendo ser definido com um fator gatilho para a liberação. 

 

5.3.11 Propriedade antibacteriana das microcápsulas de PCL-Geraniol  

 

5.3.11.1 Sem tratamento térmico 

 

A Figura 40 mostra resultados dos testes de difusão em meio sólido para microcápsulas de 

PCL-Geraniol, sem tratamento térmico, para bactérias Staphylococcus aureus e Escherichia 

coli, estriadas com uma concentração de 108 UFC∙mL-1. 

Os resultados indicam a presença de um pequeno halo de inibição para Staphylococcus 

aureus, Figura 40(a), com diâmetro próximo a 2,00 ± 0,29 mm. Com Escherichia coli (b) não 

houve a formação de um halo de inibição. Esta característica mostra que o geraniol está 

encapsulado pelo PCL e mesmo ocorrendo a sua difusão para o meio externo às microcápsulas, 

isto ocorre com pequena taxa de difusão, não sendo suficiente para agregar a capacidade 

antibacteriana às microcápsulas. 
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Figura 40 – Resultados dos testes de difusão em meio sólido a partir de orifício para 

microcápsulas de PCL-Geraniol, sem tratamento térmico, com inóculo 108 UFC∙mL-1:  

(a) Staphylococcus aureus e (b) Escherichia coli 

 

Fonte: A autora, 2018. 

 

Ressalta-se ainda que nos testes com as microcápsulas em meio estriados com 

Staphylococcus aureus o pequeno halo de inibição formado pode ser decorrente do óleo 

essencial impregnado na superfície das microcápsulas. Como Staphylococcus aureus é uma 

bactéria Gram-positiva, são mais sensíveis aos agentes antibacterianos que as  

Gram-negativas, como as Escherichia coli (MANN; COX; MARKHAM, 2000). 

 

5.3.11.2 Com tratamento térmico 

 

Considerando que o tratamento térmico a 60 ºC é suficiente para a fusão das fases α e β e 

a liberação de uma quantidade significativa de geraniol das microcápsulas de PCL-Geraniol as 

microcápsulas com tratamento de 60 ºC a 3 h foram submetidas a testes microbiológicos de 

difusão em meio sólido. 

A Figura 41 apresenta resultados dos testes de difusão em meio sólido para as 

microcápsulas de PCL sem o óleo essencial geraniol e tratadas a 60 ºC por 3 h. Nas placas 

foram estriadas as bactérias Staphylococcus aureus e Escherichia coli, a uma concentração de 

108 UFC∙mL-1. 
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Figura 41 – Resultados dos testes de difusão em meio sólido a partir de orifício para 

microcápsulas de PCL sem geraniol com tratamento térmico em 60 ºC a 3 h, com inóculo  

108 UFC∙mL-1: (a) Staphylococcus aureus e (b) Escherichia coli 

 

Fonte: A autora, 2018. 

 

Os resultados comprovam que o tratamento térmico não proporciona modificações 

químicas no polímero PCL, a ponto de manifestar a propriedade antibacteriana. Com ambos os 

tipos de bactérias não há a formação de halos de inibição indicando que as microcápsulas de 

PCL sem o geraniol devem ser consideradas como compostos microbiologicamente inativos. 

Este resultado era esperado visto que o agente antibacteriano é o óleo essencial geraniol, o qual 

não está presente nestas microcápsulas. 

 A Figura 42 mostra os resultados dos testes de difusão em meio sólido para as 

microcápsulas de PCL-Geraniol após o tratamento térmico a 60 ºC por 3 h para Staphylococcus 

aureus e Escherichia coli. 
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Figura 42 – Resultados dos testes de difusão em meio sólido a partir de orifício para as 

microcápsulas de PCL-Geraniol após o tratamento térmico com 60 ºC a 3 h com inóculo  

108 UFC∙mL-1: (a) Staphylococcus aureus e (b) Escherichia coli 

 

Fonte: A autora, 2018. 

 

A partir dos resultados é possível constatar que há a formação de um halo de inibição 

significativo para Staphylococcus aureus, com valor de diâmetro médio de 

4,33 ± 0,62 mm, Figura 42(a). Com as bactérias Escherichia coli (b) não há a formação de um 

halo de inibição significativo, porém é possível constatar indicativos de início de formação de 

halo e que as microcápsulas de PCL não liberaram a quantidade de geraniol equivalente a 

concentração inibitória mínima (CIM) para esta bactéria. 

É possível constatar que o tratamento térmico das microcápsulas de PCL-Geraniol 

proporciona o aumento do halo de inibição do S. aureus, de 2,00 ± 0,29 mm para  

4,33 ± 0,62 mm, e comprova que a temperatura é um fator que pode ser considerado um gatilho 

de liberação do geraniol das microcápsulas de PCL-Geraniol.  

 

5.3.12 Propriedade antifúngica das microcápsulas de PCL-Geraniol  

 

5.3.12.1 Sem tratamento térmico 

 

A Figura 43 mostra os resultados dos testes de difusão em meio sólido a partir de orifício 

para microcápsulas de PCL-Geraniol sem o tratamento térmico, para Candida albicans e 

Aspergillus niger. 
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Figura 43 – Resultados dos testes de difusão em meio sólido a partir de orifício para 

microcápsulas de PCL-Geraniol sem o tratamento térmico com concentração de inóculo  

105 esporos∙mL-1: (a) Candida albicans e (b) Aspergillus niger 

 

Fonte: A autora, 2018. 

 

Os resultados não indicam a formação de halos de inibição para ambos os fungos. Esta 

característica é esperada considerando que as microcápsulas de PCL encapsulam o óleo 

essencial geraniol e, se ocorrer a liberação sem o tratamento térmico, ocorre com taxas muito 

baixas, a ponto de não agregar a atividade antifúngica. 

 

5.3.12.2 Com tratamento térmico 

 

Devido ao tratamento térmico mostrar-se como um gatilho, procedeu-se a análise para as 

microcápsulas com tratamento de 60 ºC por 3 h utilizando-se esta temperatura por se tratar do 

ponto de fusão do PCL. 

A Figura 44 ilustra a placa de difusão em meio sólido a partir de orifício contendo 

microcápsulas de PCL-Geraniol, com tratamento térmico, para Candida albicans e Aspergillus 

niger. 
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Figura 44 – Resultados dos testes de difusão em meio sólido a partir de orifício, com tratamento 

térmico, para microcápsulas de PCL-Geraniol com concentração de inóculo  

105 esporos∙mL-1: (a) Candida albicans e (b) Aspergillus niger 

 

Fonte: A autora, 2018. 

 

A partir da Figura 44, pode-se observar que não houve halo de inibição para ambos os 

fungos, os referidos resultados podem ser explicados devido a não liberação da concentração 

inibitória mínima de óleo essencial geraniol, o qual é responsável por inibir o crescimento dos 

fungos. 
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6 CONCLUSÃO 

 

O óleo essencial geraniol apresentou atividade antibacteriana a partir de uma concentração 

inibitória mínima de 3,745 µL∙mL-1 para Staphylococcus aureus e Escherichia coli e mostrou-

se microbiologicamente ativo frente a estas bactérias. O geraniol apresentou-se ainda como um 

composto antifúngico frente aos fungos Candida albicans e Aspergillus niger. 

A partir da técnica de polimerização em miniemulsão com evaporação de solvente foi 

possível obter, com eficiência de 95,44%, microcápsulas de PCL-Geraniol. As microcápsulas 

demonstraram-se estáveis por um período de 60 dias em suspensão refrigerada e têm tamanho 

médio de 164,58 ± 0,27 nm e baixo índice de polidispersão, entre 0,10 e 0,25.  

Os resultados microbiológicos para as microcápsulas de PCL-Geraniol indicam que o 

geraniol está encapsulado pelo PCL e a sua difusão para o meio externo ocorre com pequena 

taxa de difusão. Os testes com tratamento térmico demonstram que a temperatura é um fator 

que favorece a liberação do composto geraniol das microcápsulas de PCL-Geraniol, portanto, 

pode ser considerado com um fator gatilho para a liberação do geraniol e contribuir para a 

atividade antimicrobiana das microcápsulas. 
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7 SUGESTÕES PARA TRABALHOS FUTUROS 

 Aplicar as microcápsulas de PCL-Geraniol na fabricação de celulose antimicrobiana; 

 Aplicar as microcápsulas de PCL-Geraniol na fabricação de filmes poliméricos 

antimicrobianos; 

 Avançar com estudos mais detalhados a respeito de possíveis outros fatores gatilhos 

para a liberação do geraniol das microcápsulas de PCL-Geraniol; 

 Realizar um estudo da cinética e mecanismo de liberação do composto geraniol das 

microcápsulas de PCL-Geraniol.  
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