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RESUMO

O desenvolvimento de sistemas nanoestruturados com insumos naturais tem se mostrado uma
estratégia promissora para a formulagdo de produtos farmacéuticos inovadores. Este estudo
experimental teve como objetivo desenvolver e caracterizar uma nanoemulsao a partir do 6leo
da casca de pupunha (Bactris gasipaes), espécie nativa da regido amazonica. Inicialmente,
avaliou-se a compatibilidade do 6leo com os tensoativos nao idnicos Span® 80 ¢ Tween® 80
por meio de espectroscopia no infravermelho com transformada de Fourier (FTIR), que
demonstrou preservagao dos grupos funcionais e auséncia de interagcdes quimicas relevantes.
Em seguida, determinou-se o equilibrio hidrofilico-lipofilico (EHL) e elaboraram-se nove
formulagdes, variando-se a propor¢do entre os tensoativos, sendo o sistema preparado por
inversao de fases assistida por ultrassom. As formulagdes foram avaliadas quanto ao aspecto
macroscopico, estabilidade a centrifugacdo, tamanho de goticulas, indice de polidispersdo e
potencial zeta. As trés formulagdes mais estaveis foram selecionadas para analise térmica por
termogravimetria (TG), em fase de finalizagao. Os resultados indicam que o 6leo da pupunha ¢
compativel com sistemas emulsionados e apresenta potencial para aplicagdes topicas,

destacando-se como alternativa sustentavel e funcional no desenvolvimento farmacotécnico.

Palavras-chave: Bactris gasipaes; 0leo vegetal; nanoemulsdo; caracterizagao fisico-quimica;

estabilidade.



ABSTRACT

The development of nanostructured systems using natural raw materials has proven to be a
promising strategy for the formulation of innovative pharmaceutical products. This
experimental study aimed to develop and characterize a nanoemulsion based on the oil extracted
from the peel of pupunha (Bactris gasipaes), a native Amazonian species. Initially, the
compatibility of the oil with the nonionic surfactants Span® 80 and Tween® 80 was evaluated
through Fourier transform infrared spectroscopy (FTIR), which demonstrated the preservation
of functional groups and the absence of significant chemical interactions. Subsequently, the
hydrophilic-lipophilic balance (HLB) was determined and nine formulations were prepared,
varying the proportions of the surfactants. The nanoemulsions were produced using phase
inversion assisted by ultrasound. The formulations were evaluated for macroscopic
characteristics, centrifugation stability, droplet size, polydispersity index, and zeta potential.
The three most stable formulations were selected for thermal analysis by thermogravimetry
(TG), which is still in progress. The results indicate that pupunha oil is compatible with
emulsion systems and shows potential for topical applications, standing out as a sustainable and

functional alternative in pharmaceutical development.

Keywords: Bactris gasipaes; vegetable oil; nanoemulsion; physicochemical characterization;

stability.
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1 INTRODUCAO

A pupunha (Bactris gasipaes Kunth) é uma palmeira da familia Arecaceae, originaria
da regido amazodnica, amplamente cultivada tradicionalmente para palmito e frutos. Seu
consumo remonta a praticas alimentares e medicinais de populag¢des indigenas e ribeirinhas,
valorizadas por seu elevado valor nutricional e ampla aplicac¢do (Santos et al., 2022).

O fruto ¢ fonte significativa de carboidratos (maioria amilacea), lipidios (5-23 %, com
alta proporcdo de 4cidos graxos insaturados), proteinas (=2,5-4,8 %), fibras e B-caroteno
(pro-vitamina A), o que justifica seu interesse crescente na alimentacdo humana e na industria
de produtos naturais (Moreira-Oliveira et al., 2024; Spacki et al., 2022; Carvalho et al., 2013)

Apesar do amplo cultivo e relevancia econdmica da pupunha, observa-se que uma
grande quantidade de seus subprodutos, como a casca e a polpa remanescente do
processamento, sdo frequentemente descartados. Tal descarte representa um desperdicio de
biomassa vegetal com elevado potencial bioativo e agrava os impactos ambientais da
agroindustria. Nesse sentido, surge a necessidade de estratégias que promovam o
reaproveitamento desses residuos de forma eficiente e sustentavel (Spacki et al., 2022).

Estudos recentes indicam que a casca da pupunha ¢ fonte de diversos compostos
fitoquimicos de interesse farmacoldgico, como 4acidos graxos essenciais, carotenoides e
polifendis. Esses constituintes estao relacionados a propriedades antioxidantes, antimicrobianas
e anti-inflamatorias, tornando o 6leo extraido dessa parte do fruto uma alternativa vidvel para
o desenvolvimento de formulagdes cosméticas e terapéuticas (Santos et al., 2022).

A caracterizacdo fisico-quimica do 6leo de pupunha tem confirmado sua estabilidade e
compatibilidade com sistemas emulsionados, além de apontar um perfil lipidico adequado para
aplicagoes topicas. Essas propriedades reforgam seu potencial como excipiente funcional ou
ativo em formulagdes farmacéuticas inovadoras (Santos et al., 2022)

Diante desse cendrio, a nanotecnologia surge como uma abordagem eficaz para a
incorporagdo de dleos vegetais bioativos, como o da pupunha, em sistemas de liberagao
controlada. As nanoemulsdes, em particular, sdo sistemas estaveis, capazes de encapsular
compostos lipofilicos, aumentar sua solubilidade e biodisponibilidade, e prolongar sua a¢do no
local de aplicagdo, com potencial de atuacdo em areas como dermatologia, fitoterapia e
cosmética (Santos et al., 2022; Giombelli et al., 2020).

Além disso, o uso da casca da pupunha como matéria-prima para formulagdes
nanotecnolodgicas contribui para a valorizagdo de residuos agricolas, integrando principios da

economia circular e da sustentabilidade ambiental. Dessa forma, novas possibilidades se abrem
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para o fortalecimento da agroindustria por meio da inovagdo cientifica e tecnoldgica (Spacki
etal., 2022).

Neste contexto, este trabalho propde o desenvolvimento e a caracterizagdo de uma
nanoemulsdo a base de 6leo de casca de pupunha, com vistas a avaliacdo de suas propriedades
fisico-quimicas e a sua aplicagdo potencial em produtos farmacotécnicos. A investigacdo busca
ndo apenas validar as caracteristicas do 6leo como ativo biofuncional, mas também promover
o reaproveitamento de subprodutos vegetais como estratégia para inovagao sustentavel no setor

de fitofarmacos e cosméticos.

1.1 OBJETIVOS

1.2 Objetivo geral

Desenvolver e caracterizar uma nanoemulsdo a base de 6Oleo extraido da casca de

pupunha (Bactris gasipaes).

1.2.1 Objetivos especificos

e Avaliar a compatibilidade do o6leo com tensoativos ndo i0nicos por meio de
espectroscopia infravermelho com transformada de Fourier (FTIR) e andlise
termogravimétrica (TG);

e Determinar o equilibrio hidrofilico-lipofilico (EHL) ideal para formacdo da
nanoemulsdo;

e C(Caracterizar fisico-quimicamente a nanoemulsdo desenvolvida, determinando tamanho

médio das goticulas, indice de polidispersdao (PDI) e potencial zeta..
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2 FUNDAMENTACAO TEORICA

2.1 ORIGEM, DOMESTICACAO E DISTRIBUICAO DA Bactris gasipaes

A Bactris gasipaes Kunth ¢ uma palmeira tropical pertencente a familia Arecaceae,
amplamente cultivada na regido amazonica. Considerada uma planta domesticada, acredita-se
que sua origem esteja relacionada aos povos indigenas da América do Sul, especialmente da
regido que compreende o atual territorio do Brasil, Peru, Colombia e Equador. Ao longo dos
séculos, essa palmeira passou por processos seletivos naturais e culturais, dando origem as
variedades cultivadas conhecidas atualmente (Galluzzi et al., 2015; Gonzalez-Jaramillo et al.,

2022).

Figura 1 - Distribuicdo da Bactris gasipaes Kunth na América Central e América do
Sul tropicais.

\_/7 2%;;\3 N :

. Native
. Introduced

[l occicental
. Maracaibo
. Upper Amazonia

. Eastemn Amazonia

Fonte: Gonzalez-Jaramillo et al., 2022.

Evidéncias arqueologicas e etnobotanicas indicam que a domesticagdo da pupunha
ocorreu ha cerca de 4.000 anos, com forte valorizacdo de seus atributos nutricionais e

simbdlicos. Os frutos eram amplamente consumidos e considerados fonte importante de



18

energia, enquanto as demais partes da planta eram empregadas em praticas medicinais, culturais
e econdmicas pelos povos origindrios. Relatos de cronistas espanhoéis do século X VI destacam
sua relevancia na dieta e nos costumes das comunidades mesoamericanas, revelando um uso
tradicional consolidado e multifuncional (Gonzalez-Jaramillo ef al., 2022).

O cultivo da pupunha concentra-se na producdo de palmito e frutos, sendo uma das
poucas palmeiras totalmente domesticadas nas Américas com finalidades alimentares. A
espécie apresenta alta adaptabilidade a diferentes solos e climas tropicais, o que favoreceu sua
disseminagao por paises da América Central e do Sul. Foi também introduzida na Oceania e em
partes da Asia como alternativa sustentavel a outras palmeiras predadoras, e seu crescimento

cespitoso facilita praticas agroflorestais (Galluzzi et al., 2015; Gonzalez-Jaramillo et al., 2022).

Quadro 1 — Nomes populares da Bactris gasipaes segundo a regido.

Pais Nomes Comuns

Brasil Papunha,; Pupunha, Pupunheira; Popunha

Chonta; Palma de Castilla; Tembe; Chima; Anua; Mue;

Bolivia Huanima; Pupuria; Tembi; Eat; Tempe

Cachipay; Chantaduro; Chenga; Chonta; Chontaduro;
Colombia  Chichagai; Pijiguay; Pupunha; Pupurd; Pejiba; Jijirre;
Macanilla; Contaurro; Have; Pipip

Costa Rica Pejibaye; Pejivalle

Chonta; Chonta dura; Chontaduro; Chonta palm; Palmito;

Equador Chantaduro; Puka chunta; Shalin chunta
Guiana Paripe; Parepon
Peru Chonta; Ruru; Pejwao, Pifuao,; Chonta Duro; Joo; Uyaj, Mee;

Pijuao,; Pisho-Guayo,; Sara-Pifuao
Suriname  Amana; Paripe; Paripoe

Bobi; Cachipaes; Macana; Peach; Pijiguao; Pixabay;
Venezuela Rancanilla; Gachipaes; Pichiguao; Piriguao; Cachipay;
Pachigaro

Fonte: Adaptado de Gonzalez-Jaramillo et al., 2022.
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2.2 CARACTERISTICAS BOTANICAS E TAXONOMIA DA PUPUNHA

A familia Arecaceae, anteriormente conhecida como Palmae, compreende cerca de 251
géneros ¢ mais de 2.800 espécies distribuidas predominantemente em regides tropicais e
subtropicais. Essas plantas se destacam pelo caule geralmente nao ramificado, folhas pinadas
ou palmadas e frutos do tipo drupa, ricos em 6leos e compostos funcionais. As caracteristicas
morfoldgicas dessa familia conferem grande potencial para uso alimenticio, cosmético e
farmacéutico, principalmente em espécies nativas de paises tropicais como o Brasil (Miranda
et al.,2025)

Entre as espécies pertencentes a essa familia, destaca-se a Bactris gasipaes Kunth,
conhecida popularmente como pupunha. Trata-se de uma palmeira de porte médio a alto, que
apresenta crescimento cespitoso, formando touceiras com multiplos estipes, geralmente de
coloracdo marrom a verde e recobertos por espinhos dispostos em anéis ao longo do tronco. As
folhas sdo pinadas, grandes e arqueadas, com bainhas foliares espinhosas e coloracdo variavel
conforme o estagio de desenvolvimento. Elas se distribuem na porgdo apical dos estipes,
formando uma copa densa (Kramer et al., 2023). Além disso, a planta € monoica, apresentando
flores masculinas e femininas em uma mesma inflorescéncia, o que favorece sua reproducao e

cultivo em diferentes regides tropicais da América Latina (Gonzalez-Jaramillo et al., 2022).

2.2.1 Estrutura Reprodutiva e Diversidade Genética

A Bactris gasipaes ¢ uma palmeira monoica que apresenta flores femininas e masculinas
em uma mesma inflorescéncia, organizadas de forma distinta. Normalmente, as flores
femininas estdo posicionadas na base, enquanto as masculinas se localizam na por¢ao superior
da espadice. Essa disposi¢ao floral, associada ao amadurecimento diferencial entre os sexos,
favorece a polinizagdo cruzada, embora a autopolinizagdo também possa ocorrer em situagdes
de baixa diversidade genética. A fecundagao ¢ predominantemente entomofila, sendo realizada
por insetos, com destaque para besouros e abelhas nativas atraidos por compostos volateis
liberados pelas flores (Clement et al., 2017).

A diversidade genética encontrada nas populagdes de Bactris gasipaes esta diretamente
ligada ao processo historico de domesticagdo da espécie, conduzido por comunidades indigenas
e agricultores tradicionais. Com base em analises morfologicas e moleculares, pesquisadores
reconhecem duas principais variedades da espécie: var. gasipaes, que corresponde a forma
domesticada e amplamente cultivada, e var. chichagui, considerada silvestre e restrita a areas

de floresta nativa. Enquanto a variedade cultivada apresenta frutos grandes, com polpa espessa
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e alto rendimento, a forma silvestre se caracteriza por frutos pequenos, o que facilita sua
dispersao em ambientes naturais (Clement et al., 2017).

Além das duas principais variedades de Bactris gasipaes, conhecidas como var. gasipaes
(forma domesticada) e var. chichagui (forma silvestre), ha registros de populagdes
intermedidrias que surgem a partir do cruzamento natural entre esses dois grupos. Essas
populagdes hibridas apresentam ampla diversidade morfologica, incluindo variagdes no
tamanho e na coloragdo dos frutos, na espessura e quantidade de estipes, bem como na
produtividade e resisténcia a fatores bidticos. Essa diversidade tem sido observada tanto em
regides onde os dois tipos coexistem quanto em analises genéticas que revelam proximidade
entre eles (Couvreur et al.; 2005).

Essa ampla variabilidade genética ¢ considerada um recurso valioso em programas de
melhoramento da pupunha. Por meio da sele¢do de individuos com caracteristicas desejaveis,
como frutos com maior concentragdo de B-caroteno, menor presenca de estruturas espinhosas e
maior resisténcia a patdégenos, torna-se possivel otimizar o cultivo da espécie. Além disso, essa
diversidade também pode ser aplicada em diferentes contextos industriais e tecnoldgicos,

fortalecendo o uso sustentavel e multifuncional da planta (Chia et al., 2017).

2.2.2 Morfologia dos frutos e potencial bioativo da casca

Os frutos da Bactris gasipaes sdo classificados como drupas e se organizam em
inflorescéncias compactas, que podem conter de dezenas a centenas de unidades, variando
conforme a variedade cultivada e as condigdes de cultivo. A coloracdo da casca externa
(epicarpo) apresenta tonalidades que vao do amarelo ao vermelho intenso, sendo essa
caracteristica relacionada ao contetdo de pigmentos naturais, como os carotenoides,
especialmente o B-caroteno, presentes tanto na casca quanto na polpa (Ordofiez-Santos et al.,
2019; Chisté et al., 2019).

Anatomicamente, cada fruto ¢ composto por trés partes: o epicarpo, que possui textura
fibrosa e coloragdo viva; o mesocarpo, espesso e de natureza farinacea, reconhecido por seu
valor nutricional; e o endocarpo, que envolve uma améndoa rica em 6leo e compostos bioativos.
Essa composicao estrutural favorece o aproveitamento integral do fruto para diferentes fins
alimentares, tecnologicos e industriais (Spacki et al., 2022).

A casca, em especial, tem se mostrado uma matéria-prima promissora devido ao seu
elevado teor de fibras insoliveis, carotenoides e fendlicos, que conferem propriedades

antioxidantes, anti-inflamatorias e fotoprotetoras. Esses atributos justificam seu uso crescente
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em formulagdes cosméticas e farmacotécnicas voltadas para a protegdo celular e o
envelhecimento cutaneo (Ordofiez-Santos et al., 2019).

Outro aspecto importante observado nos frutos da pupunha ¢ a baixa atividade da
enzima polifenoloxidase (PPO), quando comparada a outras frutas tropicais. Esse fator reduz o
escurecimento enzimatico durante o processamento, contribuindo para a manutencdo da
aparéncia, estabilidade quimica e aceitacdo dos produtos finais, como extratos, emulsdes e

snacks funcionais (Spacki ef al., 2022).

Figura 2 - Morfologia da Bactris gasipaes Kunth.

B

0 Microcarpa

Legenda:(A): Estipe com entrends cobertos por espinhos; (B): Diferenca entre frutos das variedades
macrocarpa e microcarpa; (C): Fruto da variedade microcarpa, coletado em Cali, Colémbia.
Fonte: Gonzalez-Jaramillo et al., 2022.

2.3 APROVEITAMENTO AGROINDUSTRIAL DA PUPUNHA E SEUS RESIDUOS
BIOATIVOS

A Bactris gasipaes, conhecida como pupunha, ¢ uma palmeira com importancia
econdmica crescente, amplamente empregada na alimentagdo humana devido ao valor
nutricional de seus frutos. Esses frutos sao especialmente ricos em amido, fibras dietéticas e
carotenoides, como o [B-caroteno, responsavel pela coloragdo intensa da polpa e por suas

propriedades funcionais (Yuyama e Cozzolino, 1996; Matos et al., 2019). No entanto, os
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residuos gerados durante o processamento agroindustrial, particularmente a casca, tém ganhado
destaque como fontes alternativas de compostos bioativos com potencial aplicagdo em diversas
areas.

Pesquisas indicam que o 6leo obtido da casca da pupunha possui um perfil lipidico
composto por acidos graxos insaturados, fitoesterois e tocoferdis. Esses constituintes conferem
ao O6leo propriedades antioxidantes, emolientes e fotoprotetoras, tornando-o um insumo
promissor para o desenvolvimento de formulagdes cosméticas e dermatoldgicas (dos Santos et
al., 2020). Além disso, a incorporagdo desse 0leo em sistemas nanoestruturados, como as
nanoemulsdes, tem sido explorada com o objetivo de aumentar a estabilidade e a eficacia na
liberagdo de compostos bioativos na pele (dos Santos et al., 2020).

O aproveitamento integral da pupunha, incluindo seus residuos, reflete uma abordagem
alinhada aos principios da economia circular. Essa estratégia contribui para o uso sustentavel
dos recursos naturais e para o desenvolvimento de produtos com valor agregado, com potencial

de aplicacdo nas industrias alimenticia, cosmética e farmacéutica.

2.3.1 Sustentabilidade e economia circular no aproveitamento da pupunha

A adogao de estratégias pautadas na sustentabilidade e na economia circular tem
impulsionado o aproveitamento integral de matérias-primas vegetais na agroindustria,
especialmente no contexto de espécies nativas como a pupunha (Bactris gasipaes). O
processamento convencional do palmito resulta em um volume expressivo de residuos,
correspondendo a aproximadamente 83,6% da biomassa total da planta, entre casca externa,
bainha interna e por¢do basal, os quais sdo frequentemente descartados sem destinacao
tecnologica adequada (Arantes et al., 2024).

Estudos recentes t€ém demonstrado que esses subprodutos apresentam composicao rica
em compostos de interesse funcional. A casca externa, por exemplo, possui alto teor de fibras
alimentares, com valores entre 59,2% e 68,1%, superando os teores presentes nas porgdes
comestiveis, o que a torna uma fonte potencial para formulacdes alimenticias enriquecidas
(Arantes et al., 2024). Além disso, a bainha interna e a por¢ao basal apresentam teores proteicos
expressivos, variando de 8,40% a 11,8%, atendendo aos critérios legais para uso como

ingrediente alimentar (Arantes et al., 2024).
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2.3.2 Composic¢ao funcional da Casca de Pupunha

No que se refere a composi¢do bioativa, a biomassa residual da pupunha contém
substancias como acido succinico, mio-inositol e acido galico, associadas a propriedades
antioxidantes, anti-inflamatorias e funcionais, com aplicagdes promissoras nas industrias de
alimentos, cosméticos e farmacéutica (Arantes et al., 2024). Complementando esses dados,
Spacki et al. (2022) destacam que o 6leo extraido da casca do fruto apresenta perfil lipidico
favoravel e € rico em compostos fenolicos, além de demonstrar potencial fotoprotetor e agao
contra radicais livres, sendo indicado para formulagdes dermocosméticas.

Do ponto de vista tecnologico, a casca da pupunha também apresenta elevado teor de
celulose (cerca de 39,6%), o que a torna apta para aplicagdo na producao de nanocelulose e
biomateriais, dentro de um modelo de biorrefinaria voltado a agrega¢do de valor por meio da
conversdao de residuos em insumos industriais (Arantes et al., 2024). O aproveitamento da
lignocelulose pode incluir desde a fabricacdo de filmes biodegradaveis e biossorventes até sua
utilizagdo como substrato para o cultivo microbiano ou fungico (Spacki et al., 2022).

Esse panorama refor¢ca a importancia de se desenvolver cadeias produtivas que
valorizem os residuos agroindustriais de forma sistematizada. O reaproveitamento da biomassa
de pupunha n3o apenas mitiga impactos ambientais, como também favorece a inova¢do em
setores estratégicos, promovendo uma agroindustria mais eficiente, diversificada e

ambientalmente responsavel (Arantes et al., 2024; Spacki et al., 2022).

2.4 OLEO BIOATIVO DA CASCA DA PUPUNHA: EXTRACAO E POTENCIAL
TECNOLOGICO

Oleos vegetais vém sendo investigados amplamente no campo farmacéutico por sua
capacidade de funcionar tanto como ativos quanto como excipientes, especialmente em
formulagdes aplicadas a pele, a cosmética e a sistemas de libera¢do prolongada de farmacos.
Sua composi¢do complexa, rica em compostos como acidos graxos insaturados, pigmentos
antioxidantes, fenois naturais, tocoferois e fitoesterois, atribui a esses 6leos efeitos adicionais
como protecdo contra oxidacdo, agdo anti-inflamatoéria, regeneradora e fotoprotetora (PoljSak
& Kocevar Glavac, 2022).

Devido a sua compatibilidade com a fisiologia cutanea, baixa toxicidade e facil
degradacao ambiental, esses 0leos sdo considerados excelentes alternativas para formulagdes

sustentaveis. Eles também auxiliam na solubilizagdo de compostos hidrofobicos e sdo
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empregados como estabilizantes em diferentes formas farmacéuticas, incluindo emulsdes,
logdes e sistemas coloidais de liberagdo controlada (Poljsak & Kocevar Glavac, 2022).

Um exemplo promissor ¢ o 6leo extraido da casca do fruto da pupunha (Bactris
gasipaes), que apresenta uma composicao funcional relevante, com destaque para a presenga
de carotenoides como B-caroteno, além de acidos graxos essenciais € compostos fendlicos.
Esses constituintes justificam seu uso em formulagdes com potencial antioxidante e calmante,
voltadas a saude da pele (Ordofiez-Santos et al., 2019).

A extracdo desse o0leo por meio de ultrassom tem se mostrado eficiente, favorecendo a
recuperagdo de compostos bioativos sensiveis e garantindo maior rendimento, sem
comprometer sua integridade funcional (Ordoéfiez-Santos et al., 2015).

Quando incorporado a sistemas de dispersdo coloidal, como nanoemulsdes, esse 6leo
pode melhorar a estabilidade fisica da formulagdo e aumentar a biodisponibilidade de
substancias lipofilicas. Evidéncias recentes indicam que emulsdes contendo 6leo de casca de
pupunha oferecem bons resultados em testes de estabilidade e desempenho antioxidante
(Ordodnez-Santos et al., 2019).

Do ponto de vista ambiental, o aproveitamento de residuos vegetais para obtencdo de
o6leos bioativos representa uma medida coerente com a sustentabilidade. Essa estratégia reduz
o descarte de biomassa ttil, valoriza a biodiversidade e atende a principios defendidos por

institui¢des reguladoras como a ANVISA e a OMS (PoljSak e Kocevar Glavac, 2022).

2.5 NANOTECNOLOGIA FARMACEUTICA E SISTEMAS NANOESTRUTURADOS

A nanotecnologia farmacéutica ¢ uma area em crescente desenvolvimento que utiliza
materiais em escala nanométrica, geralmente entre 20 e 200 nandmetros, com o propdsito de
criar sistemas terapéuticos mais eficazes, seletivos e seguros. Esses sistemas apresentam
caracteristicas como maior 4rea de superficie, reatividade aprimorada e capacidade de interagao
com estruturas celulares especificas, o que os torna superiores as formulagdes convencionais
em diversos aspectos (Mushtaq ef al., 2023).

Um dos principais beneficios desses sistemas nanoestruturados esta na capacidade de
modificar o perfil farmacocinético de substincias ativas. Através do encapsulamento em
estruturas nanométricas, compostos bioativos t€m sua solubilidade aumentada, sua absor¢ao e
biodisponibilidade melhoradas e sua estabilidade ampliada frente a processos como oxidacao e
hidrolise. Isso permite, além da liberagdo controlada, a reducdo de efeitos colaterais sistémicos

e a entrega mais eficiente ao local de ag¢do (Karamanidou et al., 2016).
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No contexto da utilizacdo de 6leos vegetais como matérias-primas farmacotécnicas,
como o Oleo extraido da casca da pupunha (Bactris gasipaes), 0s sistemas em nanoescala
oferecem vantagens adicionais. Estruturas como nanoemulsdes, nanoparticulas lipidicas s6lidas
e lipossomas tém demonstrado eficacia na incorporagao de compostos bioativos lipofilicos,
potencializando sua permeacdo cutdnea, retengdo dérmica e desempenho bioldgico em
formulagdes cosméticas e dermatologicas (Tichota ef al., 2014).

Além das vantagens clinicas, a nanotecnologia também se destaca como uma aliada da
sustentabilidade. A possibilidade de utilizar menores quantidades de ativos e excipientes,
associada ao aumento da eficiéncia terapéutica e & menor geragdo de residuos, contribui para
praticas mais alinhadas a economia circular e a inova¢ao ambientalmente responsavel (Ashaolu,

2025).

2.5.1 Nanoemulsdes: Conceito e propriedades fisico-quimicas

Nanoemulsdes sao sistemas coloidais formados por duas fases imisciveis (geralmente
0leo e 4gua) estabilizadas por surfactantes e cosurfactantes, com goticulas normalmente entre
20 e 200 nm. Essas formulagdes ndo sao termodinamicamente estaveis, mas apresentam
excelente estabilidade cinética e formato translicido ou ligeiramente opalescente, o que as torna
adequadas para produtos farmacéuticos, cosméticos e alimentares. O pequeno tamanho das
particulas proporciona uma maior area interfacial por unidade de volume, aumentando a
solubilizacdo de compostos lipofilicos e, consequentemente, sua biodisponibilidade (Gupta et
al.,2016)

Em comparagdo com emulsdes convencionais, as nanoemulsdes demonstram menor
sensibilidade a floculagdo, sedimentagdo ou coalescéncia, resultando em maior estabilidade
fisica ao longo do tempo. Esse comportamento confere vantagens sensoriais, como textura
homogénea e sensacdo leve na aplicacdo topica (Shaker et al., 2019). Por conta dessas
caracteristicas, sdo frequentemente empregadas em produtos de alto padrdo cosmético e
farmaceéutico.

Essas nanoestruturas também facilitam o controle da liberacao de substancias ativas,
oferecendo prote¢do contra degradagdo oxidativa e direcionamento efetivo de fArmacos ao local
de acdo desejado. As nanoemulsdes tém sido utilizadas em diferentes vias de administragao
(oral, topica, ocular e nasal) com finos perfis farmacocinético e farmacodindmico

(Musakhanian; Osborne, 2025).
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Figura 3 - Esquema de emulsdo O/A vs. nanoemulsdo com setas explicativas.
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Fonte: Autora, 2025.

2.5.2 Tensoativos e equilibrio hidrofilico-lipofilico (EHL)

Tensoativos sao moléculas com carater anfifilico, apresentando uma porg¢ao hidrofilica
(afinidade com agua) e outra hidrofobica (afinidade com 6leo). Essa estrutura permite reduzir
a tensdo interfacial entre fases imisciveis, como 6leo e agua, facilitando a formacao de emulsdes
e nanoemulsdes. Ao deslocarem-se espontaneamente para a interface, esses surfactantes
formam uma camada estabilizadora que impede a coalescéncia das goticulas, promovendo
estabilidade cinética via barreira estérica e cargas eletrostaticas (Ashaolu, 2021).

O Equilibrio Hidrofilico-Lipofilico (EHL) expressa numericamente a tendéncia do
surfactante interagir com fases aquosa ou oleosa. Para emulsdes tipo 6leo-em-agua (O/W), sdo
usados surfactantes com EHL na faixa de 8 a 18; valores menores sdo tipicos de sistemas
agua-em-6leo (W/O). A escolha apropriada do surfactante com base no EHL do 6leo utilizado
¢ crucial para a obtencdo de emulsdes homogéneas, goticulas de tamanho controlado e maior
estabilidade fisica e shelf-life (Chavda et al., 2024).

Combinacdes de surfactantes principais com co-surfactantes sdo frequentemente
empregadas para melhorar a estabilidade fisica das formulagdes. Essa pratica permite reduzir a
tensao interfacial residual, ajustar a viscosidade e melhorar caracteristicas sensoriais, 0 que ¢
particularmente  vantajoso em formulacdes cosméticas e farmacéuticas de alta

performance (Elsewedy, 2025).



27

2.5.3 Me¢étodos de Preparo de Nanoemulsdes

Diversos métodos tém sido empregados para a produgdo de nanoemulsdes, variando em
complexidade e eficiéncia. Dentre os métodos de baixo consumo energético, destaca-se a
inversao de fases, técnica que promove a formacao espontanea de nanoemulsdes a partir de
mudangas controladas na composicao ou na temperatura do sistema. Essa inversao pode ocorrer
pela modificacdo na razdo 6leo-4gua ou pela indugdo térmica, alterando a estrutura da interface
e permitindo a formacgdo de goticulas com tamanho reduzido e distribuicdo uniforme. A
simplicidade operacional e a ndo exigéncia de equipamentos sofisticados tornam essa
abordagem atrativa para aplicagdes industriais em larga escala (Tadros ef al., 2004).

Me¢étodos de alta energia, como a ultrassonicacdo, sao amplamente reconhecidos pela
capacidade de gerar nanoemulsdes estaveis com distribui¢des de tamanho de goticulas
nanométrico. A aplicagdo de ondas ultrassonicas de alta frequéncia induz cavitagdo acustica:
microbolhas que colapsam geram cisalhamento intenso e turbuléncia local, fragmentando a fase
oleosa em particulas minusculas (Song et al., 2021). Esse processo ¢ particularmente indicado
para ativos sensiveis ao calor, pois permite controle rigoroso de pardmetros como tempo de
sonicacao, amplitude e temperatura, influenciando diretamente na eficiéncia da emulsificagao,
uniformidade do sistema e estabilidade fisico-quimica da formulacdo (Song et al., 2021).

Ambos os métodos apresentam vantagens distintas: enquanto a inversao de fases ¢ mais
econdmica e sustentdvel, a ultrassonica¢do oferece maior controle sobre o tamanho das
goticulas e permite melhor uniformidade. A escolha da técnica depende das caracteristicas do
ativo incorporado, da aplicagdo pretendida e dos requisitos de estabilidade fisico-quimica

exigidos pela formulacdo final (Jaiswal et al., 2015).

2.5.4 Avaliacdo fisico-quimica de nanoemulsdes

A andlise fisico-quimica de nanoemulsdes ¢ um passo crucial para verificar a
estabilidade e a qualidade da formulacao, especialmente em sistemas voltados para aplicacdes
cosméticas ou farmacotécnicas. Entre os parametros fundamentais estdo o didmetro médio das
particulas, o indice de polidispersao (PDI) e o potencial zeta, os quais fornecem informagdes
importantes sobre a organizagao e a estabilidade coloidal do sistema.

De modo geral, emulsdes com diametro inferior a 200 nm favorecem maior
transparéncia e maior biodisponibilidade dos ativos lipofilicos (Zhao et al., 2023). Um PDI com
valor inferior a 0,25 ¢ desejavel, pois indica distribui¢do uniforme das goticulas, o que reflete

em uma formulagdo mais estavel e previsivel em seu comportamento fisico-quimico (Khalid ef
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al., 2023). Ja o potencial zeta, quando superior a 30 mV, aponta para uma boa repulsdo
eletrostatica entre as particulas, o que reduz a possibilidade de agregacao e separagdo de fases
(Zhao et al., 2023).

Além desses dados, a avaliagdo visual da formulacdo, incluindo homogeneidade,
auséncia de sedimentos ou cremes e transparéncia, ¢ fundamental para garantir estabilidade
durante o armazenamento. Também sdo empregadas técnicas instrumentais, como a analise por
espalhamento dinamico de luz (DLS) e testes de centrifugagdo, que simulam estresses fisicos e

ajudam a prever a robustez da nanoemulsao ao longo do tempo (Khalid ef al., 2023).

2.5.5 Técnicas instrumentais de caracterizagao

A caracterizacao fisico-quimica de sistemas nanoestruturados, como as nanoemulsdes
0leo-em-agua, ¢ essencial para o desenvolvimento de formula¢des farmacotécnicas seguras,
eficazes e estaveis. Técnicas instrumentais como a espectroscopia no infravermelho com
transformada de Fourier (FTIR) e a termogravimetria (TG) sdo amplamente empregadas para
avaliar a estabilidade térmica, a integridade dos componentes e a compatibilidade entre os
excipientes e os ativos, aspectos indispensaveis em formulagdes voltadas a liberagdo controlada
de compostos bioativos (Fernandez-Lopez et al., 2022; Sodré, 2023).

A técnica de FTIR permite identificar os grupos funcionais presentes nos constituintes
da nanoemulsdo e detectar possiveis interagdes moleculares entre o 6leo, o agente bioativo e os
excipientes, por meio de alteragdes nos espectros vibracionais. Essa andlise ¢ essencial para
verificar a integridade quimica da formulacdo e avaliar a compatibilidade dos ingredientes
(Sodr¢, 2023).

Por sua vez, a termogravimetria (TG) possibilita a avaliagdo da estabilidade térmica e
da composicdo da amostra, a0 monitorar a perda de massa em funcdo do aumento de
temperatura. Essa técnica ¢ eficaz na identifica¢do de eventos como volatilizacdo e degradacao
térmica, permitindo compreender o comportamento da formulagdo frente a diferentes condi¢des
ambientais (Fernandez-Lopez ef al., 2022).

A combinagdo dessas ferramentas analiticas fornece subsidios importantes para a
otimizacdo do processo produtivo e a definicdo de pardmetros criticos de qualidade,
contribuindo para a eficicia e seguranca de produtos cosméticos e farmacéuticos a base de

nanoemulsdes (Sodré, 2023).
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3 MATERIAIS E METODOS

3.1 MATERIAL VEGETAL

Frutos de Bactris gasipaes Kunth (pupunha) foram coletados pelo grupo INCT-PROBIAM
durante o periodo de safra, compreendido entre dezembro do ano vigente ¢ maio do ano
subsequente, nas margens do rio Maguari, area de varzea caracterizada por mata virgem e
auséncia de interferéncia antrdpica, localizada em zona de preservagdo permanente (Figura 4).
A identificagao botanica da espécie foi realizada por especialista, sendo o material devidamente

registrado para fins de pesquisa.

Figura 4 - Localizagdo do ponto de coleta
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Fonte: Autora, 2025.

Ap0s a coleta, os frutos foram encaminhados ao Laboratorio de Tratamento e Processo
Térmico de Residuos Soélidos, onde se procedeu ao pré-tratamento, que consistiu em
descascamento, despolpamento e separagdo manual das sementes e améndoas. Em seguida, o
material foi submetido a secagem em estufa de circulagdo de ar, com capacidade de 60 L, a 105

+ 5 °C por 24 horas. Apds o processo de secagem, as améndoas foram trituradas em forrageiro
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e moinho de bancada, obtendo-se granulometria uniforme. O material processado foi
acondicionado em recipientes hermeticamente fechados e armazenado sob refrigeragdo até as
analises subsequentes.

A extragao do 6leo foi realizada por dois métodos distintos. Na extracdo por solvente
organico (Soxhlet), utilizou-se hexano como solvente, na propor¢do de 1:5 (m/v), sendo
aplicados 30 g de améndoas secas e trituradas para 120 mL de solvente. O processo ocorreu sob
temperatura controlada entre 60 e 65 °C, durante aproximadamente 120 minutos, com posterior
recuperagdo parcial do solvente por destilagdo simples. Na extragdo por prensagem, as
améndoas foram previamente aquecidas a 60 °C por 30 minutos e, em seguida, submetidas a
pressdo maxima de 12 Pa em prensa acoplada a corpo cilindrico. O 6leo obtido por ambos os
métodos foi filtrado, acondicionado em frascos ambar hermeticamente vedados e armazenado

sob refrigeracdo até a realizacdo das analises fisico-quimicas e caracterizagdes complementares.

3.2 METODOS

3.2.1 ESTUDO DE COMPATIBILIDADE FRENTE A EXCIPIENTES

Foram preparadas misturas bindrias e ternarias na propor¢do de 1:1 (m:m) do 6leo da
pupunha e dos excipientes Monooleato de sorbitano (Span® 80) e Polissorbato 80 (Tween®
80), os quais apOs homogeneizagdo foram analisados por analise termogravimétrica e por
Espectroscopia por absor¢do na regido do infravermelho com Transformada de Fourier

seguindo a metodologia a seguir.

3.2.1.1 Espectroscopia por absor¢do na regido do infravermelho com Transformada de

Fourier (FTIR)

O espectro na regido do infravermelho foi obtido utilizando-se o equipamento
PerkinElmer® (Spectrum 400) com dispositivo de reflectancia total atenuada (ATR) com cristal
de seleneto de zinco. A amostra analisada foi transferida diretamente para o compartimento do
dispositivo de ATR, sendo o resultado obtido da média de 10 varreduras, de 4000 a 650 cm™,

na resolucdo de 4 cm™.
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3.2.1.2 Estudos de Analise Térmica

A andlise termogravimétrica TG foi realizada em termobalanca, modelo TGA Q60, da
marca Shimadzu®, em atmosfera de nitrogénio com fluxo de 50 mL.min"!, sendo a massa da
amostra de cerca de 3 mg (+ 0.4 mg), acondicionadas em cadinho de alumina, na faixa de

temperatura de 25-600°C, na razdo de aquecimento de 10°C.min"".

3.2.2 PREPARO DA EMULSAO

3.2.2.1  Equilibrio hidrofilo lipofilico

A determinagdo do EHL foi realizada com base na metodologia proposta por Griffin
(1979), a qual consistiu na preparagdo de emulsdes seriadas com o 6leo da casca de pupunha,
por meio de um experimento completo. As emulsdes foram compostas pelo dleo e por um par
de tensoativos com EHL conhecido, combinados em propor¢des variaveis, de modo a

originarem valores definidos de EHL. O calculo do EHL ocorreu pela equagao:

EHLf=(EHLA x 0,01 x A) + (EHLB x 0,01 x B) Eq. 6

Onde:
EHLf = EHL final da emulsdao; EHLA = EHL do tensoativo hidrofilico, EHLB = EHL do
tensoativo lipofilico; A = ¢ a quantidade, em porcentagem, utilizada do tensoativo hidrofilico,
B = ¢ a quantidade, em porcentagem, utilizada do tensoativo lipofilico; A + B = deve ser igual
a 100%.

Os tensoativos utilizados foram o Monooleato de Sorbitano (Tego® SMO V — Span 80),
de EHL 4,3 e Polissorbato 80 (Tween® 80), de EHL 15,0, os quais somados representam 10%
da formulagdo, variando-se apenas a propor¢ao destes nessa concentragiao. O 6leo foi mantido
na concentracao de 10% e a agua em 80% da formulacdo. As propor¢des de cada componente

da formulagdo, além de suas variagdes estdo apresentadas na Tabela 1.
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Tabela 1 - Determinacdao do EHL do 6leo da casca da pupunha.

Formulagoes Oleo (Y%om/m)  Span 80 (%) Tween 80 (%) Agua (%)

1 10 90 10 80
2 10 80 20 80
3 10 70 30 80
4 10 60 40 80
5 10 50 50 80
6 10 40 60 80
7 10 30 70 80
8 10 20 80 80
9 10 10 90 80

Fonte: Autora, 2025.

As nanoemulsdes foram preparadas pelo método de inversdo de fases, no qual ocorreu
aquecimento das fases aquosa e oleosa separadamente, até 75°C + 2°C, onde a fase aquosa foi
vertida lentamente sobre a fase oleosa e mantidas por 4 minutos, a uma poténcia de 40% em

aparelho ultrasonicador (Ecosonics®).

3.2.2.2  Andlise macroscopica

A andlise macroscopica foi avaliada no TO (24h ap6s o preparo), observando aspecto,
cor e odor das formulagdes (Ribeiro et al., 2015) e fenomenos de instabilidade de nanoemulsdes

creme ou separacdo de fases.

3.2.2.3 Centrifugagdo

As amostras foram avaliadas no TO (24h apds o preparo), submetidas a centrifugacao a
3.500 rpm durante 30 minutos. A fim de avaliar a instabilidade da nanoemulsdo (creme ou
separacdo de fases) observadas visualmente (Mohamadi Saani; Abdolalizadeh; Zeinali Heris,

2019). O valor de EHL da emulsdo mais estavel corresponde ao do 6leo em ensaio.
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3.2.2.4  Medi¢ées de potencial Zeta, Indice de polidisper¢do e Tamanho de goticula

As andlises de tamanho das goticulas, indice de polidispersdo e potencial zeta, foram
avaliados apos 24h. O tamanho das goticulas e o indice de polidispersao foram medidos por
espalhamento dinamico da luz, enquanto o potencial zeta foi medido por mobilidade
eletroforética. As nanoemulsdes foram diluidas com agua miliq (1:5 v/v) antes da anélise para
evitar multiplos efeitos de espalhamento. As medigdes foram realizadas em um Zetasizer

(ZEN3690, Malvern Instruments®) usando angulo de espalhamento de 90 °.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 ESTUDO DE COMPATIBILIDADE FRENTE AOS EXCIPIENTES

As técnicas de andlise térmica (TG) e espectroscopia no infravermelho com
transformada de Fourier (FTIR) s3o amplamente reconhecidas por sua eficacia na investigacao
da compatibilidade entre substancias em formulag¢des farmacéuticas. Esses métodos permitem
identificar altera¢des nas propriedades fisico-quimicas dos materiais, como transi¢des de fase,
degradacao térmica, fusdo e possiveis interacdes moleculares. O uso combinado dessas
ferramentas contribui significativamente para o entendimento das interagdes entre o farmaco e
os excipientes, auxiliando na concepg¢ao de sistemas mais estaveis e seguros, especialmente no
desenvolvimento de nanoemulsdes voltadas para a liberagao de medicamentos. A ocorréncia de
incompatibilidades, como reagdes quimicas entre os componentes da formulagdo, pode
comprometer a estabilidade, a eficacia terapéutica e a biodisponibilidade do produto, além de

representar riscos toxicologicos potenciais (Pires et al., 2017; Wu et al., 2020).

4.1.1 Espectroscopia de infravermelho com transformada de Fourier — FTIR

A analise por espectroscopia FTIR foi utilizada para investigar as interagdes
moleculares entre os componentes do 6leo da casca da pupunha, isoladamente e em combinagdo
com os tensoativos, com vistas a sua aplicacdo em formulagdes topicas. A Figura 5 mostra os
espectros FTIR do 6leo puro e dos tensoativos isoladamente. As bandas mais proeminentes para
o 0leo da casca da pupunha sdo de grupos metileno (-CH2), assimétrico em 2915 cm™ e
simétrico em 2849 cm™, tipicos de acidos graxos e cadeias alifaticas longas (presenca de
lipidios). Essas bandas sdo comuns em 0leos vegetais e indicam a natureza lipofilica da matriz.
Em 1700 cm™ observa-se o estiramento do grupo carbonila (C=0) de ésteres, caracteristico de
triacilglicerois (lipideos presentes em 06leos vegetais), confirmando a presenca de componentes
graxos esterificados. A banda em 1694 cm™ pode estar associada ao estiramento de C=0 livre
(ndo esterificado) ou a acidos graxos livres. Em 1476 cm™ ocorre deformagdo angular de
CH:/CHs (dobramento do tipo scissoring ou bending). J& em 1173 cm™ ha vibragdo de
estiramento de C—O em ésteres, refletindo a presenca de ligacdes ésteres (mais uma vez
associada aos triacilglicerois).

Com o Tween 80, bandas evidentes aparecem em 2911 cm™! e 2845 cm™, relacionadas
aos estiramentos C—H dos grupos CH: e CHs das cadeias alifaticas da por¢ao oleato. Em 1711

cm™', nota-se o estiramento do grupo carbonila (C=0) presente nos ésteres (monooleato). Em
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1459 cm™! observam-se deformacgdes angulares de CH2 e CHs, compativeis com o padrdo das
cadeias graxas, podendo aparecer ligeiramente deslocadas por conta da interacdo com os grupos
etoxilados. Ja em 1298 cm™ ha estiramento C—O—-C (éter) dos polioxietilenos, registrado da
parte hidrofilica do Tween 80, como descrito por Assanvo et al. (2015). Essa banda € importante
para identificar interagdes com a fase aquosa em sistemas emulsionados. A banda em 712 cm™,
em especial, ¢ tipica de cadeias longas saturadas, podendo indicar uma organiza¢do mais
ordenada na cauda graxa, como corroborado por Bora ef al. (2014) e Nazari et al. (2015).

Para o Span 80, observou-se em 3284 cm™ o estiramento de O—H (&lcoois ou fenois),
amplo e caracteristico de grupos hidroxila associados a estrutura do sorbitano (molécula
derivada da glicose com grupos —OH), conforme observado por Nazari et al. (2015). Ja em
2932 cm™' e 2885 cm™ surgem estiramentos assimétrico e simétrico de C—H dos grupos CH: e
CHs, como em cadeias alifaticas da parte lipofilica (oleato), confirmando a presenca da cauda
graxa, essencial para a fun¢ao anfifilica do Span 80. Em 1412 cm™ hé deformagdes (bending)
de CH: e CHs, também tipicas de cadeias alifaticas, podendo indicar organizagdo ou
conformac¢do da cadeia hidrocarbonada. Ja em 1038 cm™ aparece o estiramento de C-O—C
(éter) e C—O em 4lcoois ou ésteres, associado a parte hidrofilica da molécula (sorbitano), e em
919 cm™ e 845 cm™' surgem bandas que podem estar associadas a deformagdes fora do plano
de grupos olefinicos (=C—H) ou a caracteristicas da estrutura ciclica do sorbitano, indicando

modos de vibragao especificos da molécula uteis para identificar alteragdes conformacionais.

Figura 5 — Espectro de infravermelho dos componentes isolados da nanoemulsao.
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Fonte: Dados da pesquisa.
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Na mistura bindria entre o 6leo da casca da pupunha e o emulsificante Tween 80, o
espectro FTIR revelou bandas em 2920 e 2850 cm™!, caracteristicas do estiramento assimétrico
e simétrico de ligagdes C—H em cadeias alifaticas, comuns em acidos graxos € tensoativos nao
i0nicos. Observou-se também uma banda em 1737 cm™, atribuida ao estiramento da carbonila
(C=0). A banda em 1693 cm™, associada possivelmente a carbonilas conjugadas ou impurezas
oxidativas residuais, manteve-se presente, indicando estabilidade das funcionalidades
principais da matriz oleosa. As bandas em 1476 cm™ (deformagao de C—H), 1170 cm™ (possivel
C-0-C) e 940 cm! (vibragao fora do plano de grupos metileno ou alquenos) foram
preservadas, refor¢ando a compatibilidade entre os componentes e auséncia de reagdes
quimicas relevantes.

Na mistura entre o 60leo da casca da pupunha e o tensoativo Span 80, o espectro FTIR
revelou bandas em 2920 e 2856 cm™!, correspondentes ao estiramento assimétrico e simétrico
dos grupos metileno (—CH2-), indicando a presenca de cadeias alifaticas longas em ambos 0s
componentes. A banda de estiramento da carbonila (C=0) foi observada em 1737 cm™. A banda
em 1463 cm™', associada a deformagdo angular de C—H, manteve-se presente, indicando
conservacao das estruturas hidrocarbonadas. Ja a banda em 1170 cm™, atribuida a estiramentos
de C-O ou C-O-C, e a banda em 722 cm™’, relacionada a vibragdes fora do plano de longas
cadeias alifaticas (possivelmente indicando cristalizacdo ou empacotamento ordenado das
cadeias), reforcam a compatibilidade entre os componentes da mistura.

Na amostra contendo a mistura dos tensoativos Tween 80 e Span 80, o espectro FTIR
apresentou bandas em 3339 e 3328 cm™', compativeis com os estiramentos da ligagdo O—H,
relacionados a presenca de grupos hidroxila, possivelmente provenientes das unidades
polioxietilénicas do Tween 80 ou do grupo sorbitano. A banda em 2878 cm™ foi atribuida ao
estiramento dos grupos metileno (~CH>—), caracteristicos das cadeias hidrocarbonadas dos
tensoativos ndo i0nicos utilizados. A presenga da banda em 1455 cm™, associada a deformagao
angular de C—H, refor¢a a manuten¢do da estrutura lipofilica da matriz. Ja as bandas em 1104
e 1036 cm™ correspondem ao estiramento das ligagdes éter (C—O—C), presentes na estrutura do
poliéter do Tween 80. Por fim, a banda observada em 659 cm™' ¢ atribuida a vibra¢des fora do
plano de ligacdes C—H em cadeias alifaticas longas, indicando a preservagdo das estruturas
aciclicas da formulacao.

Na amostra contendo a mistura ternaria do 6leo da casca da pupunha com os tensoativos
Span 80 e Tween 80, o espectro FTIR apresentou bandas em 2920 e 2842 cm™, compativeis
com 0s estiramentos assimétrico e simétrico dos grupos metileno (—CH2—), caracteristicos das

cadeias hidrocarbonadas presentes nos 6leos vegetais e nos tensoativos nao idnicos utilizados.
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A banda em 1737 cm™, correspondente ao estiramento da carbonila (C=0), permaneceu
inalterada em relagdo as misturas binarias, indicando estabilidade estrutural dos grupos ésteres
e auséncia de reagdes quimicas entre os constituintes. A presenga da banda em 1469 cm™,
associada a deformacao angular de C—H, refor¢a a manuteng¢ao da estrutura lipofilica da matriz,
enquanto as bandas em 932 e 715 cm™! sdo atribuidas a vibragdes fora do plano de grupos

metileno ou de ligacdes C—H em cadeias longas.

Figura 6 - Espectro de infravermelho das misturas dos componentes da nanoemulsao.
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Fonte: Autora, 2025.

De modo geral, a andlise espectroscopica das misturas bindrias e terndrias revelou que
os principais grupos funcionais do 6leo e tensoativos foram mantidos apds a combinacao dos
componentes, indicando auséncia de reagdes quimicas significativas para a preparagao das

nanoemulsoes.
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4.1.2 Anadlise termogravimétrica (TG)

Neste estudo, analise termogravimétrica (TG) foi aplicada para avaliar as variagdes nas
perdas de massa associadas aos processos de decomposicdo térmica dos compostos isolados,
bem como de suas respectivas misturas fisicas binarias e da formulagdo completa. A mistura
total foi composta por todos os excipientes utilizados na preparacdo das nanoemulsdes
investigadas, conforme ilustrado na Figura 7.

A avaliacao das misturas fisicas compostas pelas combinagdes de 6leo de pupunha com
Tween® 80, 6leo de pupunha com Span® 80 ¢ Tween® 80 com Span® 80, juntamente com a
mistura total contendo todos os componentes da formulagdo, permitiu analisar as interagdes
especificas entre os constituintes e identificar possiveis efeitos sinérgicos ou antagonistas. Além
disso, essa analise possibilitou verificar a compatibilidade térmica entre os excipientes, aspecto
essencial para assegurar a estabilidade da formulacdo durante o processamento e o
armazenamento (Igbal et al., 2013; Pires et al., 2017).

Inicialmente, as curvas TG dos tensoativos isolados revelaram comportamentos
térmicos tipicos de compostos orginicos anfifilicos. O Tween® 80, avaliado de forma
individual, apresentou uma perda de massa gradativa, com inicio de decomposi¢ao térmica
relevante a partir de aproximadamente 250 °C, intensificando-se entre 300 °C e 430 °C, com
perda total superior a 90%. J4 o Span® 80 isolado apresentou perfil semelhante, com perda
significativa entre 290 °C e 420 °C, também ultrapassando 85% de perda de massa. Em ambos
os casos, nao foram observados multiplos eventos térmicos bem definidos, indicando que a
degradag¢do ocorre de forma continua ao longo do aquecimento, sem transi¢des térmicas
abruptas. Em ambos os casos, ndo foram observados multiplos eventos térmicos bem definidos,
indicando que a degradagdo ocorre de forma continua ao longo do aquecimento, sem transi¢des
térmicas abruptas. Esses perfis sdo consistentes com os dados descritos na literatura para
polissorbatos, os quais se decompdem de forma progressiva a partir de 200-250 °C, sem
formagdo de subprodutos intermediarios (Kishore et al., 2011; Bharti et al., 2021).

A curva TG do 6leo de pupunha isolado apresentou trés eventos térmicos principais: o
primeiro evento leve abaixo de 100 °C, com perda associada a umidade (~1%); o segundo
evento, mais pronunciado, entre aproximadamente 200 °C e 320 °C, com perda de massa
atribuida a degradagdo de componentes volateis (~8%); e um terceiro evento principal, entre
330°C e 470 °C, com perda superior a 85%, correspondente a degradacao da matriz lipidica. A
decomposicao total da amostra ultrapassou 90%, indicando um perfil tipico de degradacao

térmica de dleos vegetais.
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J& em relagdo as misturas, observou-se que a mistura binaria entre o 6leo de pupunha e
Span® 80 apresentou inicio de decomposicio térmica por volta de 190 °C, com um evento
principal entre 300 °C e 470 °C, totalizando uma perda de massa superior a 90%, o que indica
que a estabilidade térmica do Span foi mantida mesmo em presenca do 6leo. A decomposi¢ao
foi progressiva, porém ndo completa abaixo de 500 °C, sugerindo boa compatibilidade térmica
entre os componentes.

Para a mistura bindaria entre 6leo de pupunha e Tween® 80, a primeira perda de massa
significativa ocorreu em torno de 200-310 °C, com uma perda parcial (~10-15%), seguida de
um evento de maior intensidade entre 320 °C e 480 °C, com perda total superior a 85%. Esses
resultados mostram que ndo ha interacdo significativa entre o Tween® e o 6leo que altere a
temperatura de degradacao tipica do tensoativo, como também apontado por estudos anteriores
(Kishore et al., 2011; Sagiri et al., 2012).

Na mistura bindria entre Tween® 80 e Span® 80, a analise termogravimétrica revelou
dois eventos térmicos principais. A primeira perda de massa significativa foi observada entre
aproximadamente 150 °C e 250 °C, com uma perda parcial em torno de 10-12%, atribuida a
evaporacdo de compostos volateis ou a degradagdo inicial de fragdes mais instdveis dos
tensoativos. A segunda etapa, mais intensa, ocorreu entre 260 °C e 460 °C, resultando em uma
perda acumulada superior a 85%, correspondente a decomposi¢do térmica das cadeias
principais dos surfactantes. Essa sequéncia de eventos ¢ compativel com os perfis descritos para
sistemas que combinam Span e Tween, em que as propriedades térmicas da mistura refletem
predominantemente as caracteristicas individuais dos componentes, sem formacdo de novos
produtos intermediérios (Sagiri ef al., 2012; Jiang et al., 2022).

Na mistura ternaria (6leo de pupunha + Span® 80 + Tween® 80), a decomposi¢ao
ocorreu em trés estagios principais: o primeiro, de baixa intensidade, abaixo de 170 °C, com
perda atribuida a liberagdo de umidade ou compostos volateis; o segundo entre 280 °C e 350 °C,
com perda de cerca de 10—12%; e o terceiro, entre 360 °C e 500 °C, com uma perda expressiva
superior a 80%, totalizando cerca de 93% de perda de massa ao final do processo térmico. A
sobreposi¢ao dos eventos térmicos dos tensoativos e do dleo indica que as misturas nao
causaram alteragdes relevantes na estabilidade térmica dos componentes individuais.

Portanto, os perfis térmicos das misturas indicam que as etapas de decomposicao tipicas
do 6leo de pupunha sdo preservadas, mesmo na presenca dos tensoativos. No entanto, observa-
se um leve deslocamento da faixa de degradagdo principal para temperaturas mais elevadas nas
misturas, especialmente na formulagdo terndria. Esse comportamento sugere um possivel efeito

estabilizante proporcionado pelos tensoativos, que pode atrasar o inicio da degradacgdo térmica
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da matriz lipidica. Tal efeito ¢ desejavel do ponto de vista tecnologico, pois contribui para maior
robustez térmica da formulacao final, favorecendo sua estabilidade durante o processamento ou
armazenamento. Além disso, o comportamento semelhante entre os eventos térmicos dos
sistemas binarios e da mistura total refor¢a a auséncia de interagcdes quimicas degradativas entre

os excipientes e o 0leo.

Figura 7 - Curvas de Tg das substancias isoladas, misturas binarias e ternarias
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Fonte: Autora, 2025.

4.2 PLANEJAMENTO E DESENVOLVIMENTO DAS FORMULACOES

4.2.1 Determingao do EHL

A determinac¢ao do EHL da fase oleosa da nanoemulsdo, composta pela mistura dos
6leos de pupunha e tensoativos foi realizada por meio do desenvolvimento de formulagdes
contendo tensoativos com valores de EHL previamente estabelecidos. Tensoativos com baixo
EHL favorecem a formag¢ao de emulsdes do tipo d4gua em 6leo, enquanto aqueles com alto EHL

promovem a formacao de emulsdes do tipo 6leo em agua.
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A combinagdo de tensoativos contribui para a estabilidade da nanoemulsdo, uma vez
que a diferenca no tamanho dos grupos principais das moléculas gera um efeito sinérgico entre
eles. Esse efeito promove a formagdo de um revestimento protetor ao redor das goticulas,
facilitando sua fragmentagao durante o processo de homogeneizagao e reduzindo a tendéncia
de agregacdo. Além disso, essa combinacdo melhora a dispersibilidade e a solubilidade na fase
continua (Komaiko e Mcclements, 2016; Chong et al., 2018; Koroleva, Nagovitsina e Yurtov,
2018).

A escolha dos tensoativos baseou-se nas caracteristicas lipofilicas do Span 80 e
hidrofilicas do Tween 80, que, além de proporcionarem equilibrio hidrofilico-lipofilico,
favorecem a formac¢ao de goticulas menores em comparagao a outros polissorbatos da mesma
classe. Quando utilizados em conjunto, esses tensoativos diminuem a pressdao de Laplace,
reduzindo a tensdo interfacial e, consequentemente, a energia necessaria para o processo de
emulsificagdo (Karami, Khoshkam e Hamidi, 2019; Komaiko ¢ Mcclements, 2016).

Os tensoativos escolhidos foram misturados em propor¢des variaveis, de modo a

originarem valores definidos e escalonados de EHL, conforme pode ser observado na Tabela 2.

Tabela 2 — Caracteristicas desenvolvidas para determinar o EHL.

Experimento EHL Caracteristica
macroscopica
1 5,37 Creaming
2 6,44 Creaming
3 7,51 Creaming
4 8,58 Homogénea
5 9,65 Homogénea
6 10,72 Homogénea
7 11,79 Homogénea
8 12,86 Homogénea
9 13,93 Homogénea

Fonte: Autora, 2025.
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4.2.2 Avaliagdo macroscopica em repouso (TO0)

As formulagdes preparadas foram mantidas em repouso por 24h a temperatura ambiente,
em recipiente de vidro e hermeticamente fechado, conforme pode ser observado na Figura 8.
Apos esse periodo, foi realizada a observacdo macroscopica dos experimentos, com o objetivo
de identificar sinais iniciais de instabilidade, como alteragdes na coloracao, formacao de cremes

ou separagao de fases.

Figura 8 — Formulagdes para calculo do EHL apos 24h.

Fonte: Autora, 2025.

Nos experimentos 1 a 3, cujos valores de EHL foram inferiores a 7,5, observou-se a
ocorréncia de creaming, fenomeno caracterizado pelo acimulo da fase dispersa na superficie
da emulsdo. Esse comportamento ocorre devido a menor densidade da fase oleosa em relagdo
a fase continua, favorecendo a migracdo das goticulas para o topo sob a ag¢do da gravidade.
Apesar disso, as goticulas permaneceram intactas, mantendo-se na forma de globulos, o que
permite sua redispersao mediante agitacdo (Aulton; Taylor, 2016).

Por outro lado, as formulagdes com EHL entre 8,5 ¢ 13,9 (experimentos 4 a 9)
apresentaram aparéncia homogénea, coloracdo uniforme e auséncia de separacdo de fases
visivel, indicando maior estabilidade macroscépica. Além disso, todas as amostras desse grupo
mantiveram odor e coloragdo compativeis com os ingredientes utilizados, sugerindo auséncia

de degradagdo ou oxidagao perceptivel do 6leo.

4.2.3 Avaliagdo sob estresse mecanico (centrifugacao)

Com o objetivo de aprofundar a avaliagdo da estabilidade fisica das formulagdes
desenvolvidas, foi realizada uma etapa de centrifugacdo, que permite antecipar a manifestacao
de instabilidades que poderiam ndo ser observadas em condigdes de repouso. Foram

selecionadas para este teste as formulagdes 4 a 9, as quais se mantiveram estaveis por 24 horas
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sem apresentar separacao de fases. As amostras foram submetidas a rota¢do de 3.500 rpm por
30 minutos, a fim de simular um estresse mecanico intenso.

Dentre todas as formulacdes testadas, apenas a formulagao 8 (EHL = 12,86) manteve-
se completamente estavel apos a centrifugagdo, sem apresentar separacdo de fases, formacgao
de sedimentos ou ruptura da emulsdo. Esse resultado sugere que a propor¢ao dos tensoativos
empregada nessa formulagdo gerou um valor de EHL mais préoximo do ideal para o 6leo da
pupunha, favorecendo a afinidade entre as fases e a formagao de um sistema coloidal mais coeso
e resistente.

Esses achados reforcam a importancia de se definir adequadamente o valor de EHL ao
desenvolver emulsdes estaveis, uma vez que esse parametro influencia diretamente na interagao
entre os tensoativos e a fase oleosa. Formulagdes cujos EHLs sdo compativeis com as
caracteristicas da fase lipofilica tendem a apresentar maior estabilidade termodinamica e melhor
desempenho fisico-visual. Com base nos resultados obtidos, recomenda-se a continuidade do
desenvolvimento com a formulacdo 8, que se destacou entre as demais (Komaiko e

McClements, 2016; Mohamadi Saani, Abdolalizadeh e Zeinali Heris, 2019).

4.3 CARACTERIZACAO FISICO-QUIMICA DA NANOEMULSAO

A caracterizagdo fisico-quimica ¢ uma etapa fundamental no desenvolvimento de
sistemas nanoestruturados, pois permite avaliar pardmetros que influenciam diretamente na
estabilidade, na eficécia e na aplicabilidade da formulagdo. Dentre esses parametros, destacam-
se o tamanho das particulas, o indice de polidispersdo (PDI) e o potencial zeta, que fornecem
informacdes cruciais sobre a uniformidade, dispersdo e estabilidade eletrocinética do sistema
coloidal (Souza et al., 2021).

A formulagdes selecionada para esta etapa foi aquela que apresentou maior estabilidade
macroscopica e comportamento favoravel no teste de centrifugagdo, com valor de EHL 12,86.
Essas formulacdes foram analisadas apds 24 horas de preparo, utilizando-se métodos baseados
no espalhamento dinamico de luz (DLS) e na mobilidade eletroforética, conforme metodologia

previamente descrita.

4.3.1 Determinacao do tamanho de particula, indice de polidispersao e potencial zeta

A caracterizagdo da nanoemulsdo foi realizada por meio da técnica de Dispersao

Dinamica de Luz (DLS) e analise eletroforética, a fim de avaliar o tamanho médio das
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particulas, o indice de polidispersao (PDI) e o potencial zeta, pardmetros fundamentais para
prever a estabilidade e a qualidade do sistema coloidal. A técnica de DLS baseia-se na analise
do movimento Browniano das particulas dispersas em meio liquido, sendo o tamanho
hidrodinamico estimado a partir da equacao de Stokes-Einstein (Moraes et al., 2020).

Na formulagao avaliada, observou-se um tamanho médio hidrodinamico (Z-Average) de
286,1 nm, com um unico pico de distribuicdo em 319,2 nm, indicando um perfil monomodal.
O indice de polidispersdao (PDI) foi de 0,098, o que evidencia uma distribui¢ao de tamanho
altamente homogénea. Segundo Souza et al. (2021), valores de PDI inferiores a 0,1 sdo
caracteristicos de sistemas monodispersos e indicam boa uniformidade, o que contribui

diretamente para a estabilidade fisico-quimica do sistema.

Figura 9 — Tamanho médio de particula e PDI da nanoemulsao obtidos por DLS.

Z-Average (d.nm): 286,1 Peak 1: 319,2 100,0 103,0
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Fonte: Autora, 2025.

O potencial zeta foi determinado por microeletroforese a laser Doppler, com aplicagao
da equagdao de Smoluchowski a 25 °C. O valor médio obtido foi de —38,3 mV, com desvio
padrdo de +4,74 mV, além de condutividade de 0,00693 mS/cm. De acordo com Ghaderi et al.

(2021), valores absolutos de potencial zeta superiores a +30 mV sdo considerados satisfatorios
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para garantir estabilidade eletrocinética, pois promovem repulsdo entre particulas e minimizam

o risco de agregacgao.

Figura 10 — Potencial zeta da nanoemulsao avaliado por analise eletroforética.

Mean (mV) Area (%) St Dev (mV)
Zeta Potential (mV): -383 Peak 1: -383 100,0 474
Zeta Deviation (mV): 4,74 Peak 2: 0.00 0.0 0.00
Conductivity (mS/cm): 0,00693 Peak 3: 0,00 0,0 0,00
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Fonte: Autora, 2025.

Portanto, os resultados obtidos confirmam que a nanoemulsdo desenvolvida apresenta
tamanho nanométrico adequado, alta homogeneidade e excelente estabilidade coloidal,
caracteristicas desejaveis para sistemas destinados a aplicagdes farmacéuticas, cosméticas ou

alimenticias (Santos e Lima, 2023).
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5 CONSIDERACOES FINAIS

A partir dos resultados obtidos neste trabalho, conclui-se que ele apresenta carater
inovador, uma vez que contribui com dados inéditos sobre a avaliagao da compatibilidade entre
o 6leo extraido da casca de pupunha (Bactris gasipaes) e os tensoativos Span® 80 ¢ Tween®
80, inexistentes em compéndios oficiais, farmacopeias ou artigos cientificos. As analises por
FTIR e TG indicaram a preservacao dos principais grupos funcionais e padroes térmicos dos
componentes nas misturas binarias e ternaria, evidenciando auséncia de interagdes quimicas
degradativas e, portanto, compatibilidade fisico-quimica satisfatoria entre os constituintes. A
determinagdo do valor de EHL requerido pelo 6leo contribuiu para subsidiar a escolha e
proporcdo dos tensoativos, garantindo equilibrio hidrofilico-lipofilico adequado para a
formagdo e estabilidade de nanoemulsdes. Esses achados s3o fundamentais para o
desenvolvimento seguro e eficiente de nanoemulsdes, demonstrando que o 6leo de casca de
pupunha ¢ compativel com os excipientes avaliados e assegurando estabilidade durante o
preparo, armazenamento ¢ aplicacao da formulagao.

O estudo também evidenciou a viabilidade do uso do 6leo da casca de pupunha como
fase oleosa em formulagdes nanotecnologicas, especialmente em fungao de sua compatibilidade
com os tensoativos e de seu potencial bioativo. Contudo, para consolidar sua aplicagdo em
produtos farmacéuticos ou cosméticos, ¢ necessario aprofundar investigacdes sobre a
estabilidade fisico-quimica da nanoemulsdo ao longo do tempo, o perfil de liberagdo in vitro e
a efic4cia bioldgica, incluindo atividades antioxidante, antimicrobiana e cicatrizante. Também
se torna relevante realizar ensaios de citotoxicidade e seguranca, explorar a incorporagao de
farmacos lipofilicos e avaliar o desempenho da nanoemulsao como sistema carreador. Por fim,
o escalonamento do processo e a validagdo da reprodutibilidade em escala piloto representam

etapas essenciais para viabilizar a aplicagao industrial da formula¢do desenvolvida.
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