SINTESE E CARACTERIZAGAO DE NANOCAPSULAS DE
QUITOSANA/TRIPOLIFOSFATO CARREGADAS COM ACIDO SALICILICO:
POTENCIAL INDUTOR DE RESPOSTAS DEFENSIVAS EM PLANTAS

Jheniffer Rodolfi Bianchini’
Giselle Camargo Mendes?
Jaqueline Suave?®

Resumo: A nanotecnologia destaca-se como uma estratégia promissora na
agricultura, oferecendo solugcbes assertivas e sustentaveis por meio do
desenvolvimento de nanoprodutos. Entre as diversas possibilidades de sintese de
sistemas nanoestruturados, destacam-se compostos como o acido salicilico (AS), que
atua como fitohorménio essencial na defesa das plantas contra estresses bidticos, e
a quitosana (QS), um polimero natural com propriedades bioativas e excelente
capacidade de encapsulacdo. Considerando o potencial desses materiais, este
trabalho teve como objetivo desenvolver e caracterizar nanocapsulas de
quitosanaltripolifosfato (QS/TPP) contendo AS como sistema encapsulante, com foco
em aplicagbes agrondmicas sustentaveis. As nanocapsulas foram obtidas por
gelificagc&o ibnica, com adigc&do gradual de TPP a mistura de QS e AS, sob agitagéo
controlada. A eficiéncia de encapsulamento (EE %) foi avaliada por espectrofotometria,
enquanto a caracterizagao fisico-quimica incluiu analise do diametro médio, indice de
polidispersao (PDI) e potencial zeta. A morfologia foi observada por microscopia
eletrbnica de varredura (MEV), e as interagdes quimicas investigadas por
espectroscopia no infravermelho com transformada de Fourier (FTIR). Os resultados
indicaram tamanhos entre 237 e 2773 nm, PDI entre 0,38 e 0,55 e potencial zeta de
15,6 a 30,5 mV. De modo geral, todas as formulagcbes apresentaram alta EE%, com
valores superiores a 94%, refletindo a capacidade do sistema QS/TPP em reter o AS.
A andlise FTIR confirmou interagcbes entre os grupos amino da quitosana e grupos
fosfato do TPP, evidenciando a formagcao das nanoparticulas e a incorporagao do
farmaco. A nanoencapsulacdo de AS em QS/TPP mostrou-se promissora para uso
agricola, unindo eficiéncia e sustentabilidade.
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1 INTRODUGAO

No século XXI, a nanotecnologia € uma das tecnologias mais promissoras
globalmente. Diversos paises ao redor do mundo tém priorizado a nanotecnologia em
suas pesquisas, reconhecendo seu potencial para impulsionar o crescimento
econdmico (TALEBIAN et al., 2021). Ela compreende e controla a matéria em
nanoescala, permitindo converter os principios da nanociéncia em aplicagdes uteis e
unicas, a partir do momento que, propriedades fisicas, quimicas e biolégicasincomuns
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se manifestam, proporcionando caracteristicas significativamente diferentes daquelas
encontradas em materiais a granel ou em atomos isolados (BAYDA et al., 2019; NNI,
2025).

Essa abordagem multidisciplinar, tem impulsionado diversos setores, sendo
cada vez mais explorada em diversas frentes cientificas e industriais. Essa
versatilidade tem permitido avancgos significativos em areas como medicina, eletrénica,
energia, meio ambiente, agricultura e produg¢ao de materiais avancados (MALIK et al.,
2023).

A agricultura é uma das areas que mais tém se beneficiado com os avangos da
nanotecnologia, oferecendo solugdes mais eficientes e sustentaveis. Diante da
limitag&o das tecnologias agricolas convencionais em aumentar a produgéo de forma
equilibrada com o meio ambiente, pesquisadores passaram a explorar o uso de
nanomateriais no campo. Estudos mostram que os nanomateriais podem melhorar o
crescimento das plantas, favorecer a germinacdo das sementes, ajudar na
identificagdo de pragas e contaminantes, além de contribuir para a nutricdo das
plantas e protegé-las contra diferentes tipos de estresse, como pragas, doencgas ou
condig¢des climaticas adversas. A nanotecnologia também permite o desenvolvimento
de produtos especificos, como nanofertilizantes, nanoherbicidas, nanofungicidas e
nanosensores, que aumentam a preciséo e a eficiéncia das atividades agricolas (HU
et al., 2021; PARAMO et al., 2020). Nesse cenario, materiais como a quitosana e o
acido salicilico tém despertado grande interesse no desenvolvimento de tecnologias
aplicadas a agricultura.

O &cido salicilico (AS) € amplamente reconhecido por seu uso em formulagdes
cosméticas e dermatoldgicas em produtos tdpicos para acne, melasma e fotodano
(LABIB et al., 2018; ARIF et al., 2015). Entretanto, embora existam evidéncias
relevantes em saude humana, a maior parte dos estudos envolvendo o AS esta
voltada para o campo vegetal, onde ele atua como um importante fitohorménio, de
origem fendlica, fundamental na mediagcéo das respostas da planta contra patdégenos
microbianos, sendo um regulador-chave na sinalizagao de resposta imune. Avangos
recentes revelaram redes de defesa complexas e interligadas, envolvendo multiplos
genes responsaveis pela biossintese, acumulo e transdugcdo de sinal do AS. A
interacdo do AS com outras vias de sinalizagao amplia sua atuagcao na adaptagao das
plantas a diferentes desafios ambientais (KUMAR et al., 2014; KOO et al., 2020; LU et
al., 2009). Seu uso em sementes, solugdes hidropbnicas e pulverizagdes foliares
mostrou-se eficaz na protegao contra estresses ambientais (LIU et al., 2022). Dessa
forma, embora seu uso em saude humana seja consolidado, seu papel como
bioestimulante vegetal representa uma area crescente de pesquisa e aplicagao.

A quitosana (QS), por sua vez, € um polissacarideo natural obtido por
desacetilagao parcial da quitina, processo que Ihe confere solubilidade em meio acido
e comportamento catidnico, com sua estrutura quimica versatil, permite-se diferentes
modificagdes fisicas e quimicas, que ampliam sua utilizagdo em diversos setores.
Devido a sua biocompatibilidade, biodegradabilidade, ndo toxicidade e facil
processamento em diferentes formatos, a QS tem sido aplicada com sucesso em
areas como engenharia biomédica, liberagdo controlada de farmacos, industria
alimenticia, agricultura e tratamento de aguas residuais. Especialmente na agricultura,
sua atividade bioestimulante e capacidade de encapsular insumos contribuem para
praticas mais sustentaveis. A nivel tecnoldgico, permite o desenvolvimento de
sistemas alvo-especificos para entrega de compostos bioativos, sendo considerada
uma das plataformas mais promissoras para aplicagées nanotecnoldgicas (RINAUDO
etal., 2006; NASKAR et al., 2019; WANG et al., 2022).



Assim, a utilizagdo de nanoprodutos agricolas vem ganhando destaque no
mercado, sendo impulsionadas pela facilidade de uso, atuando diretamente na
protegao contra o patégeno ou como nanocarreadores de diversas moléculas (DUTTA
et al., 2022; MARWAL et al., 2020), possuindo caracteristicas fisico-quimicas
especiais, que permitam interagdes facilitadas com microrganismos e inducéo de
defesa vegetal (WARGHANE et al., 2024). Assim, os nanomateriais surgem como uma
alternativa inovadora no controle de doencas de plantas, oferecendo solugbes
eficazes para a detecgéo precoce de patdogenos, a redugdo da carga microbiana e a
inducdo da resposta imune das plantas. Sua aplicagdo na agricultura permite o
desenvolvimento de estratégias mais sustentaveis, reduzindo a dependéncia de
pesticidas convencionais e minimizando impactos ambientais. Além disso, os
nanomateriais apresentam potencial para superar desafios como a resisténcia a
agroquimicos e a sucessao de patdégenos durante o ciclo de cultivo (RAJWADE et al.,
2020).

Diante desse cenario, o desenvolvimento de sistemas nanoestruturados a base
de compostos bioativos, como o AS, encapsulado em polimeros naturais como a
quitosana, apresenta-se como uma abordagem promissora para potencializar os
mecanismos de defesa vegetal e promover o manejo sustentavel de doencgas nas
culturas agricolas. Nesse contexto, este trabalho tem como objetivo desenvolver e
caracterizar nanocapsulas de acido salicilico (AS) utilizando quitosanaltripolifosfato
(QS/TPP) como polimero encapsulante, por meio da técnica de gelificagao idnica,
visando a obtencdo de um sistema reprodutivel e eficiente. A proposta € direcionada
ao uso agrondmico, com foco na aplicagdo em plantas para indugéo de resisténcia a
estresses bidticos, contribuindo com solugdes inovadoras e sustentaveis para a
agricultura como a defesa vegetal.

2 METODOLOGIA
2.1 Sintese de nanocapsulas

Para a sintese das nanocapsulas de QS/TPP carregadas com acido salicilico
(AS) foi utilizada a técnica de gelificacdo ibnica reportada por Jiang et al. (2024), com
modificagdes. Inicialmente, foi preparada uma solugcdo aquosa de quitosana (Exodo
Cientifica, pureza minima de 93%, baixa densidade, viscosidade 50-800 mPAs ') a 1,0
mg/mL juntamente com o acido salicilico (Dindmica) em diferentes concentragdes
(0,01%, 0,05%, 0,1% e 0,2% m/v) e acido acético a 1%, sob agitagdo magnética por
30 min e subsequente ajuste de pH para 4,7. Ja a solugao de TPP foi realizadaa 1,0
mg/mL. Todas as solugdes foram preparadas e mantidas a 4°C, e, filtradas a vacuo
por pré-filtro de fibra de vidro de 47 um para remocédo de insoluveis e matéria
indesejada. Em seguida, as solugdes de QS com AS foram submetidas a dispersor
Ultra Turrax (BF2DIH 27000, Biofoco) a 10.000 rpm e 10 mL da soluc&o de TPP foi
adicionada gota a gota em 50 mL da solugdo QS com AS para obtengcdo das
nanocapsulas QS/TPP carregadas comAS. Todos os outros reagentes utilizados eram
de grau analitico. Para garantir a precisdo dos dados, os experimentos foram
repetidos trés vezes.

2.2 Eficiéncia de encapsulamento (EE%)

As nanocapsulas QS/TPP carregadas com AS foram separadas por
centrifugacédo (NT 810, Novatecnica)a 4.000 rpm por 30 min. A quantidade de AS nao



encapsulado presente no sobrenadante foi medido por espectrofotometria (SP-22,
Bioespectro), conforme Sa (2006), em comprimento de onda de 530 nm. A eficiéncia
de encapsulamento (EE%) foi calculada com base na diferenga entre a massa de AS
presente na solucaode partida, ou seja, antes da formacao das nanocapsulas(m._....,)
e a massa de AS livre (1,,...) detectada no sobrenadante apds a centrifugagdo. O
calculo foi realizado de acordo com a Equacao 1:

m

EE% — inicigl ~ Mivrel x 100 (1)

Minicial
A quantificacdo de AS livre foi feita com base em uma curva de calibragdo
construida previamente, descrita pela equacao y = 10.422x + 0,0089 (r? = 0,9994).

2.3 Caracterizagao das nanocapsulas

2.3.1 Tamanho de patrticula, indice de polidispersao (PDI) e potencial zeta

O indice de polidispersao (PDI) e o didmetro das formulagdes de nanocapsulas
foram determinados por meio da técnica de espalhamento dindmico de luz (DLS),
utilizando o equipamento Zetasizer Pro (Malvern Instruments, Malvern, Reino Unido).
As medigdes do potencial zeta (mV) foram realizadas com base na eletroforese alaser
Doppler, utilizando o mesmo aparelho. As analises das amostras foram conduzidas
em triplicata, com o detector posicionado a um angulo fixo de 90° e sob temperatura
de 25°C.

2.3.2 Morfologia por microscopia eletrénica de varredura (MEV)

A micromorfologia das nanocapsulas, incluindo a textura superficial, estrutura
tridimensional e dimensdes, foi avaliada por microscopia eletrbnica de varredura
(MEV). Foram analisadas amostras contendo apenas QS/TPP, bem como amostras
com carregamento de acido salicilico a 0,01%, liofilizadas. As amostras foram
ressuspensas em agua destilada e depositadas sobre laminulas, posteriormente
alocadas sobre stubs metalicos até a completa evaporacédo da agua. Em seguida, as
amostras foram submetidas a deposi¢cao metalica com ouro (Denton Vacuum, Desk V,
Moorestown, New Jersey, USA), conforme protocolo descrito por Bozzola e Russel
(1992). Ainvestigacao e a documentacao do material foram efetuadas em microscépio
eletrébnico de varredura (Jeol, JSSM — 6610, Thermo Scientific, Tokyo, Japan). As
analises foram conduzidas no Laboratério Multiusuario de Microscopia de Alta
Resolugao (LabMic) da Universidade Federal de Goias, Campus Samambaia.

2.3.3 Espectroscopia de infravermelho com transformada de Fourier (FTIR)

A espectroscopia de infravermelho com transformada de Fourier (FTIR) foi
realizada usando um espectrdmetro FTIR (IRSpirit, Shimadzu) no modo de
reflecténcia total atenuada (ATR), no intervalo de 400 a 4000 cm-', com 32 varreduras
por amostra e resolucdo de 4 cm’'. Amostras de nanocapsulas de QS-AS com
concentracéo de 0,01% foram liofilizadas (SL-404, Solab Cientifica) a -49 °C e -678
mmHg por 24 h para analise, além disso, amostras de QS e AS comerciais foram
analisadas e comparadas.



Figura 1 - Resumo do processo de produgdo e caracterizagdo de nanocapsulas
QS/TPP carregadas com AS.
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Fonte: as autoras (2025)

3 RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 Caracterizagcao das nanoparticulas

Tabela 1 - Caracterizagdo das nanoparticulas de QS/TPP com diferente teor de AS.

Teor de AS (%, m/v) Diametro (nm)  Polidispersséo Zeta (mV)
0 328 0,42 + 0,04 15,60 £ 1,43
0,01 237 0,38 £ 0,03 30,5 +1,30
0,05 870 0,51 £ 0,05 24,38 +£2,32
0,1 585 0,55 + 0,02 26,54 + 2,32
0,2 2773 1 25,67 £ 0,37

Fonte: As autoras (2025)

Em Tabela 1 observa-se que, embora todas as formulagdes tenham sido
preparadas com a mesma razdo molar entre quitosana e TPP, a variacdo na
concentracdo de acido salicilico (AS) influenciou significativamente o diametro
hidrodinamico médio das nanocapsulas, que variaram entre aproximadamente 237
nm e 2773 nm. Essa amplitude esta dentro do intervalo descrito na literatura para
sistemas baseados em quitosana, Sreekumar (2018) e colaboradores, relatam
variagbes de 200 a 2500 nm, geralmente em funcdo da raz&o molar NH,/PO,. No
entanto, diferentemente desses estudos, a presente formulagdo manteve constante a
proporgao entre os polimeros, sendo a variagao de tamanho atribuida exclusivamente
ao teor de AS. Tais resultados sugerem que o aumento da concentragdo do farmaco
pode promover alteragdes na organizagao estrutural das nanoparticulas.



Figura 2 - Distribuigdo do diametro (nm) das nanocapsulas de QS/TPP com diferentes
concentragdes de acido salicilico. A1 (0%); B1 (0,01%); C1 (0,05%); D1 (0,1%) e E1
(2%).
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Fonte: As autoras (2025)

A formagao de picos acima de 1000 nm, especialmente nas concentracbes
mais elevadas de acido salicilico, pode ser atribuida a presenga de agregados,
conforme descrito por Pereira (2017) e colaboradores ao estudarem nanoparticulas
de e quitosanaltripolifosfato e alginato/quitosana com ou sem acido giberélico.
Segundo Wu, Zhang e Watanabe (2011), essa agregacéao ¢ favorecida pela elevada
energia superficial total das nanoparticulas, resultante de sua ampla area de superficie,
que é termodinamicamente desfavoravel. Como consequéncia, as particulas tendem
a se aglomerar para minimizar essa energia, o que pode comprometer a estabilidade
da suspensao. Os autores ainda destacam que a introdugao de estabilizantes € uma
estratégia comum para evitar tais efeitos indesejaveis. Contudo, as formulagdes do
presente estudo nao utilizaram agentes estabilizantes, o que pode ter favorecido a
formacao de agregados e contribuido para o aumento expressivo do tamanho das
particulas em concentragdes mais altas de AS.

Os valores de indice de polidispersividade (PDI) obtidos para as formulagdes
variaram entre 0,30 e 0,61, indicando diferentes niveis de homogeneidade no tamanho
das nanoparticulas. De modo geral, PDI inferiores a 0,3 sdo considerados bons
indicativos, sendo uma distribuicdo monodispersa, enquanto valores acima de 0,5
sugerem sistemas heterogéneos e com ampla variagdo de tamanhos (PEREIRA,
2017). No presente estudo, a formulagédo com 0,01% de AS apresentou o menor PDI
(0,30), demonstrando maior uniformidade na distribuicdo das particulas. Em
contrapartida, a formulagédo com 0,2% de AS atingiu o maior PDI (0,61), indicando
maior heterogeneidade, possivelmente associadaa formacao de agregados em razao
da elevada carga de farmaco.

Em relacéo aos valores de potencial zeta obtidos para as formulagdes variaram
entre 15,6 mV e 30,5 mV, indicando superficies carregadas positivamente em todas
as amostras, o que € esperado para sistemas baseados em quitosana devido a
presencga de grupos amina protonados (RAMPINO et al., 2013). A amostra controle (0%
de AS) apresentou potencial zeta de 15,6 mV, enquanto a adigao de 0,01% de AS
resultou no maior valor observado, de 30,5 mV. As demais formulacbes mantiveram-
se dentro de uma faixa relativamente estavel. Esses resultados sugerem que a
incorporagao de acido salicilico influencia moderadamente a carga superficial das
nanoparticulas, especialmente nas concentragdes mais baixas. Potenciais zeta acima
de +20 mV sao geralmente considerados suficientes para garantir uma estabilidade



coloidal razoavel, especialmente em sistemas que apresentam estabilizacido
eletrostatica e estérica combinada (PARDEIKE; MULLER, 2010).

A formacéao, o tamanho e a estabilidade das nanoparticulas de quitosana estéao
diretamente relacionados a concentragao do polimero e ao seu peso molecular. Fan
(2012) e colaboradores observaram que quitosana em baixa concentragdo pode
formar nanoparticulas estaveis mesmo em baixas razdes de massa quitosana:TPP,
enquanto em concentragbes mais altas sdo necessarias razbes maiores para garantir
estabilidade. Isso é atribuido a diminuicdo da distancia entre as cadeias com o
aumento da concentragdao de quitosana, favorecendo a reticulacdo entre as proprias
cadeias em detrimento da reticulagdo com o TPP. Além da concentragdo, o peso
molecular da quitosana também exerce influéncia significativa, pois polimeros com
maior viscosidade, como os utilizados neste estudo (80-500 mPa-s), tendem a formar
estruturas maiores e menos homogéneas, com maior tendéncia a agregacéao e valores
mais altos de indice de polidispersdo (PDI). Essa caracteristica se deve a maior
extensao das cadeias poliméricas, que intensifica o enredamento fisico entre as
moléculas e dificulta a difusdo uniforme do agente reticulante (TPP), comprometendo
a uniformidade e a estabilidade coloidal do sistema. Nesse contexto, a incorporagao
crescente de acido salicilico (AS) nas formulagdes pode ter contribuido para a
instabilidade observada em concentragées mais altas, uma vez que o farmaco pode
interferir nas interagdes entre quitosana e TPP, competindo por espago na matriz
polimérica e alterando a dinamica de reticulagdo. Assim, em um sistema com
quitosana de médio a alto peso molecular e concentracéo limitada, a presenca de
maiores quantidades de AS pode acentuar a formacédo de agregados e aumentar a
heterogeneidade do sistema, refletida nos maiores valores de tamanho e PDI
observados.

3.2 Inspe¢ao visual da formagao de nanoparticulas

A Figura 3 apresenta a inspecao visual das formulagdes logo apds o processo
de sintese por gelificagédo ibnica, antes da centrifuga¢do. As amostras A3, B3, C3, D3
e E3 correspondem as formulagdes contendo acido salicilico (AS) nas concentragdes
de 0% (formula controle, apenas QS/TPP), 0,01%, 0,05%, 0,1% e 0,2%,
respectivamente. Foi possivel observar alteragbes visuais progressivas nas
suspensdes, como aumento da opacidade, sugerindo influéncia direta da
concentragao do principio ativo na formagao inicial das nanocapsulas, o que € comum
no método de gelificagédo ibnica. Em contraste, a amostra A3, composta apenas por
quitosana (QS) e tripolifosfato (TPP), apresentou aspecto mais limpido, com leve
opacidade e baixa turbidez, o que esta de acordo com a formacédo de uma disperséo
coloidal tipica de nanoparticulas QS/TPP, na auséncia de interferéncia do farmaco
(HOANG et al., 2022).

Figura 3 - Aspecto visual das formulagdes de nanocapsulas de QS/TPP contendo
diferentes concentragdes de AS imediatamente apds a sintese. A3 (0%); B3 (0,01%);
C3(0,05%); D3 (0,1%) e E3 (2%).
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Fonte: as autoras (2025)

As amostras B3, C3, D3 e E3, que contém AS em diferentes concentragdes de



0,01%, 0,05%, 0,1% e 0,2% respectivamente, apresentaram aumento progressivo da
opacidade da suspensao, evidenciado pela coloragcdo esbranquigada crescente do
meio reacional. Esse comportamento indica um incremento na formagdo de
nanocapsulas a medida que se eleva a concentracdo de AS.

Na amostra B3, observa-se uma leve turvacdo em relacdo ao controle, porém
com boa homogeneidade da dispersao. Aturbidez € mais acentuada nas amostras C3,
D3 e E3, com aparéncia uniforme e sem separagao visivel de fases, sugerindo
condigdes ideais para a formacao de nanoparticulas estaveis.

Ja em Figura 4, ilustra-se a formacédo de nanocapsulas apds o processo de
sintese por gelificacdo ibnica e posterior centrifugacdo das amostras. A inspegao
visual do sedimento no fundo dos tubos permite inferir a eficiéncia da formacéo das
nanocapsulas sob diferentes concentragdes do principio ativo.

Figura 4 - Avaliacao visual das formulagées de nanoparticulas de QS/TPP contendo
diferentes concentragdes de AS apods centrifugagdo a 4.000rpm por 30 minutos. A4
0%); B4 (0,01%); C4 (0,05%); D4 (0,1%) e E4 (2%).

Fonte: as autoras (2025)

Na amostra A4, que representa a formulagao controle, observa-se a presenca
discreta de sedimento esbranquicado, indicando a formagao de nanoparticulas de
QS/TPP, ainda que em baixa quantidade, como esperado na auséncia do AS. Ja as
amostras B4, C4, D4 e E4 contendo QS/TPP e AS em diferentes concentragdes,
exibem um aumento no material precipitado gradualmente, o que sugere que mesmo
concentragbes minimas do farmaco ja influenciam a encapsulagao das nanoparticulas.

A amostra B4, embora apresente um leve aumento do sedimento em
comparagdo a amostra controle, exibe um depdsito mais disperso e menos
aglomerado, indicando particulas menores (Tabela 1) e menor tendéncia a agregagao.
Ja as amostras C4, D4 e E4 demonstraram sedimentos mais evidentes e opacos, que
podem comprometer o equilibrio do sistema por conta da agregagao.

Essas observacgdes reforcam a ideia de que a incorporagao do acido salicilico
tem influéncia na quantidade de nanoparticulas formadas, e nas caracteristicas fisico-
quimicas visiveis da suspensdo, sendo as concentragdes intermediarias (0,05% e
0,1%) potencialmente mais adequadas para manter a estabilidade coloidal sem induzir
agregagao.

3.3 Eficiéncia de encapsulamento

A eficiéncia de encapsulamento (EE%) das nanoparticulas foi determinada por
espectrofotometria apds centrifugagéo das amostras e a EE% foi calculadacom base



na diferenca entre a massa inicial de AS presente na solu¢ao de partida e a massa de
AS néo encapsulado no sobrenadante, conforme a Equacao 1 apresentada.

Os resultados, apresentados na Tabela 1, demonstraram que todas as
formulagdes contendo AS alcancaram elevadas eficiéncias de encapsulamento,
variando entre 94,2% e 95,7%. O valor mais alto foi observado na formulagdo com
concentracado de AS de 0,1%, que apresentou EE% de 95,7%. Apesar dessa variagao
numeérica, a analise dos desvios-padrao indicou sobreposi¢cao entre os valores médios,
sugerindo auséncia de diferenga estatistica significativa entre os grupos. Para reduzir
a variabilidade relativa e melhor visualizar possiveis tendéncias, foi aplicada
transformacao logaritmica (log;,) aos dados. Ainda assim, os valores transformados
permaneceram proximos, indicando que, nas concentragbes avaliadas (0,01% a
0,2%), o teor de acido salicilico ndo influenciou significativamente a eficiéncia de
encapsulacao. Esse comportamento reforca a robustez do sistema CS/TPP, que se
mostrou eficiente mesmo em diferentes concentracbes de farmaco. Esses dados
corroboram com os resultados obtidos por outros estudos utilizando o sistema CS/TPP.
Pereira (2017) e colaboradores relataram uma eficiéncia de encapsulagéo de 90%
para nanoparticulas CS/TPP. De maneira semelhante, Vimal (2012) e colaboradores
observaram uma eficiéncia de 79,9% na encapsulagcao de nanoparticulas CS/TPP
associadas com DNA.

Tabela 2 - Eficiéncia de encapsulamento de nanocapsulas CS/TPP com AS em
diferentes concentracdes

Teor de AS (%, m/v) EE% log1o
0 - -

0,01 94,2 +0,69 1,974

0,05 95,5 + 0,29 1,980

0,1 95,7 £ 0,58 1,981

0,2 94,7 £ 0,61 1,976

Fonte: As autoras (2025)
3.4 Morfologia por MEV

A utilizagdo do MEV permitiu a caracterizagdo morfolégica das nanoparticulas
de QS/TPP controle (Figura 4) e QS/TPP carregadas com AS a 0,01% (Figura 4). E
possivel observar que nos dois tratamentos as nanoparticulas apresentam estruturas
esféricas e dispersas. No entanto, para o tratamento com QS/TPP carreadas com AS
€ possivel observar que as nanoparticulas eram mais uniformes e regulares, quando
comparadas ao tratamento QS/TPP, que se demonstram mais aglutinadas, mas ainda

é possivel visualizar as nanocapsulas (Figura 4).

Figura 5 - Micrografias de microscopia eletronica de varredura. A5 (QS/TPP) e B5
(QS/TPP carreadas com AS 0,01%). Aumento de 20.000 vezes.



Fonte: As autoras (2025)
3.5 Espectroscopia por FTIR

A espectroscopia FTIR foi utilizada para identificar possiveis interagdes
quimicas entre os componentes da formulacdo. No Grafico 1 apresenta-se os
espectros comparativos da amostra de quitosana pura (QS) e das nanocapsulas
carregadas com acido salicilico (QS+AS) a 0,01%.

A banda larga observada em ~3420 cm™, atribuida ao estiramento O-H e N—
H, apresentou leve deslocamento e alargamento na presenca de AS, sugerindo o
fortalecimento de ligagdes de hidrogénio, como também descrito por Jiang (2024), que
observou deslocamento semelhante (de 3350 para 3440 cm™) em nanoparticulas
CS/TPP.

Na regido de 1650-1660 cm™, correspondente a vibragdo de estiramento do
grupo carbonila (C=0) da amida, observou-se nos espectros da formulagdo QS+AS
uma diminui¢do na intensidade e um leve deslocamento dessa banda em relacéo a
quitosana pura. Esse comportamento € indicativo da participagdo do grupo carbonila
em interagbes intermoleculares, como ligagdes de hidrogénio ou eletrostaticas,
especialmente com o tripolifosfato de sédio (TPP) e o acido salicilico (AS). Jiang (2024)
e colaboradores também descreveram a diminuicdo e até o desaparecimento da
banda em 1658 cm™ apds a reticulagao da quitosana com TPP, reforcando a ideia de
que os grupos amida participam ativamente da formacédo da rede polimérica. De
maneira semelhante, Vimal (2012) e colaboradores observaram a alteracdo dessa
banda de 1647 para 1738 cm™ em nanoparticulas CS/TPP, confirmando sua
sensibilidade a interagbes estruturais. Hoang (2022) e colaboradores, por sua vez,
registraram deslocamento da mesma regido de 1656 para 1640 cm™ apos
encapsulagao, também sugerindo reorganizagao da rede polimérica.

Ainda mais significativa foi a alteracdo observada na banda de
aproximadamente 1585 cm™, associada a flexao angular do grupo amino primario (—
NH,) da quitosana. Na formulagdo QS+AS, essa banda se deslocou para cerca de
1540 cm™, o que € amplamente reconhecido na literatura como um forte indicativo da
reticulagdo idnica entre os grupos amina da quitosana e os grupos fosfato do TPP.
Vimal (2012) e colaboradores relataram deslocamento idéntico (1588 - 1540 cm™),
atribuindo-o a formacao de interagbes eletrostaticas com TPP. Da mesma forma,
Hoang (2022) e colaboradores observaram o deslocamento de 1597 para 1540 cm™,
enquanto Jiang (2024) e colaboradores registraram a mudanca de 1589 para 1580



cm™.

Esses deslocamentos sdo, portanto, evidéncias claras de que os grupos
funcionais da quitosana participaram ativamente da formacao das nanoparticulas via
gelificacdoibnica, e que 0 AS, ao serincorporado a matriz, influenciou a reorganizagéo
estrutural da rede.

Figura 6 - Espectros de FTIR da QS pura e das nanocapsulas QS/TPP carregadas
com acido salicilico a 0,01% (QS+AS).
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Fonte: As autoras (2025)

4. CONCLUSOES

A sintese de nanocapsulas de QS/TPP carregadas com AS por gelificagdo
ibnica demonstrou ser eficiente e reprodutivel, resultando em sistemas coloidais
visualmente estaveis e com caracteristicas adequadas para aplicagdes agronémicas.
A inspecao visual das suspensdes indicou que o aumento da concentracdo de AS
promove maior opacidade, o que pode estar relacionado ao incremento na formacéao
de nanocapsulas. A avaliagao pos-centrifugacao revelou que o volume de sedimento
aumentou progressivamente com a concentragdo de AS, enquanto a morfologia
sedimento variou entre as formulagdes, refletindo diferengcas na dispersao e
agregacao das particulas.

Neste estudo, foi possivel desenvolver nanoparticulas de QS/TPP
incorporando AS com elevada eficiéncia de encapsulamento e caracteristicas fisico-
quimicas compativeis com sistemas coloidais estaveis. Observou-se que a
concentracdo de AS influencia diretamente o tamanho, a homogeneidade e a
estabilidade das formulagbes. A analise por FTIR confirmou a reticulacido entre
quitosana e TPP, bem como a incorporagao do acido salicilico na matriz polimérica,
evidenciando a formagao eficiente das nanocapsulas. Mesmo sem o uso de



estabilizantes, os sistemas apresentaram potencial zeta adequado e morfologia
esférica com maior uniformidade na presenca do AS, confirmando sua viabilidade para
aplicacdes futuras em sistemas de liberagao controlada de compostos bioativos.

Apesar dos resultados promissores, este estudo se limita a caracterizacao
fisico-quimica das formulagdes. Portanto, sdo necessarios estudos futuros in vivo,
com aplicacao direta das nanocapsulas em plantas, para avaliar sua eficacia como
bioestimulante e seu desempenho na indugao de resisténcia e controle de doencas
sob condic¢des reais de cultivo.
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