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RESUMO  

 

Nos últimos anos a demanda por nanomateriais aumentou consideravelmente em decorrência 

do surgimento de novas problemáticas as quais os métodos tradicionais não conseguiram 

superar, principalmente àquelas relacionadas a degradação de alimentos e a proliferação de 

microrganismos resistentes, o que acaba por impactar de forma onerosa as instituições 

produtoras de bens de consumo, e por extensão, a sociedade. A constante busca por materiais 

eficientes que venham superar essas limitações, sem ocasionar danos à saúde e ao meio 

ambiente, tornou-se foco dos pesquisadores atuais. Neste cenário, as nanoemulsões (NEs) 

surgiram como uma promessa valiosa para superação dessas problemáticas. Deste modo, a 

proposição desse trabalho é investigar a influência do tempo de armazenamento nas 

propriedades físico-químicas de (NEs) obtidas pelo método da emulsificação espontânea, tendo 

como precursor o óleo essencial dos botões do cravo-da-índia, Syzygium aromaticum (OEC) a 

5% (v/v), juntamente com o óleo de Canola (OCan) como inibidor do amadurecimento de 

Ostwald (MO), e como surfactante, o Tween®80 (T-80). Além disso, as NEs foram combinadas 

com Nanopartículas de Prata (Ag-NPs) para obtenção dos nanofluidos (NF), com o intuito de 

potencializar os efeitos antimicrobianos e antioxidantes do OEC. Para a caracterização das 

amostras preparadas, analises de Espectroscopia, Potencial hidrogeniônico (pH), Viscosidade 

(Ƞ) e Microscopia foram utilizadas. Deste modo, as leituras de Transmitância Itrans(%) e 

Absorbância (Abs) nas NEs comprovaram boa estabilidade, com índice reduzido de turbidez 

no armazenamento. Já as medições de pH e Ƞ revelaram oscilações marginais de acidez e 

viscosidade com avanço do tempo.  Além disso, foi possível obter Ag-NPs de forma eficaz 

utilizando como redutor o citrato de sódio (C6H5Na3O7.2H2O). Consequentemente, as leituras 

de Abs para as Ag-NPs, revelaram picos característico de Banda Plasmônica (BPS) a 421 nm. 

Já os nanofluidos obtidos mostraram estabilidade a curto prazo, porém, picos (BPS) na região 

de 400-500 nm foram detectados. Conforme os resultados elucidados, essa tecnologia possui 

potencial para ser aperfeiçoada e incorporada em embalagens ativas de alimentos para estender 

a vida útil, ou ainda, pode vir a servir como soluções para sua incorporação em filmes 

alimentícios ou/e curativos. 

Palavras-chave: Cravo-da-índia; Emulsificação espontânea; Ag-NPs. 

 

 



 

ABSTRACT 

 

In recent years, the demand for nanomaterials has increased considerably as a result of the 

emergence of new problems that traditional methods have not been able to overcome, mainly 

those related to food degradation and the proliferation of resistant microorganisms, which ends 

up having a costly impact on institutions producing nanomaterials. Consumer goods, and by 

extension, society. The constant search for efficient materials that will overcome these 

limitations, without causing damage to health and the environment, has become the focus of 

current researchers. In this scenario, nanoemulsions (NES) have emerged as a valuable promise 

to overcome these problems. This way, the purpose of this work is to investigate the influence 

of storage time on the physicochemical properties of (NES) obtained by the spontaneous 

emulsification method, having as a precursor the essential oil of clove buds, Syzygium 

aromaticum (OEC) at 5% (v/v), along with Canola oil (OCan) as an Ostwald ripening inhibitor 

(MO), and as a surfactant, Tween®80 (T-80). In addition, Es were combined with Silver 

Nanoparticles (Ag-NPs) to obtain nenofluids (NF), in order to enhance the antimicrobial and 

antioxidant effects of OEC. For the characterization of the prepared samples, Microscopy, 

Spectroscopy, Viscosity (Ƞ) and Hydrogen Potential (pH) analyzes were used. Thus, the 

Transmittance Itrans(%) and Absorbance (Abs) readings in the NEs proved good stability, with 

reduced turbidity index in storage. The measurements of pH and Ƞ revealed marginal 

oscillations of acidity and viscosity with time. Furthermore, it was possible to efficiently obtain 

Ag-NPs using sodium citrate (C6H5Na3O7.2H2O) as a reductant. Consequently, Abs readings 

for Ag-NPs revealed characteristic Plasmonic Band (BPS) peaks at 421 nm. The obtained 

nanofluids showed short-term stability, however, peaks (BPS) in the region of 400-500 nm were 

detected. As the results elucidated, this technology has the potential to be improved and 

incorporated into active food packaging to extend shelf life, or even, it may serve as solutions 

for its incorporation into food films or dressings. 

Keywords: Clove; Spontaneous emulsification; Ag-NPs. 
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1 INTRODUÇÃO  

 

Desde tempos pré-históricos, compostos naturais, incluindo óleos essenciais (OEs) e 

seus componentes, têm sido utilizados devido, principalmente, ao seu sabor e fragrância 

inerentes. Partindo disso, reporta-se mais de 3.000 variedades conhecidas, destas, 300 são 

comercialmente utilizadas nas indústrias, incluindo a alimentícia e a farmacêutica (NI et al., 

2021).  

Diante disso, mais atenção está voltada para os compostos naturais e orgânicos como 

uma abordagem ecologicamente correta em comparação aos seus equivalentes sintéticos e não 

orgânicos, devido, atualmente, a uma crescente preocupação sobre os efeitos de vários 

ingredientes alimentares à saúde humana (BORA et al., 2020). 

Essa recente repercussão, dada aos estudos sobre OEs, é devido às suas comprovadas 

atividades biológicas em benefícios à saúde. Como ressalto a isso, sua bioquímica e atributos 

nutricionais têm desempenhado relevância na identificação de alternativas terapêuticas naturais 

para estender seu potencial biotecnológico (JUGREET et al., 2020).  

Em vista isso, vários tipos de OEs têm ganhado mais atenção, reporta-se: Eucalipto - 

Eucalyptus (SONG et al., 2022) Tomilho - Thymus vulgaris (ALMASI et al., 2021), Pimenta-

do-reino - Piper nigrum (ZHANG et al., 2021), Cravo-da-índia - Syzygium aromaticum 

(BANERJEE et al., 2020; MONDÉJAR-LÓPEZ et al., 2022) , Hortelã - Mentha piperita 

(NAZEM et al., 2019), Rosa - grandiflora (YI et al., 2019)  Capim-limão - Cymbopogon 

citratus (BALTI et al.,2018), Manjericão - Ocimum basilicum (SUNDARARAJAN et al., 

2018), outros. Dentre esses, o cravo-da-índia tem atraído a atenção devido as suas potentes 

propriedades antioxidantes e antimicrobianas, destacando-se entre os demais. 

Embora esses materiais apresentem inúmeras vantagens, algumas desvantagens são 

relatadas, cita-se a volatilidade, hidrofobicidade e degradabilidade a partir 60 ºC (MAHANTA 

et al., 2021). Além disso, é altamente instável com variação de pH (DIMA & DIMA, 2015). 

Neste sentido, várias tentativas já foram feitas para preservar os compostos bioativos dos OEs, 

mas as etapas de aquecimento no processo de preparação podem levar a uma perda parcial do 

OE, o que é uma limitação, visto que a otimização e a proteção do conteúdo do OE são cruciais 

para a sua eficaz aplicação (ALEHOSSEINI & JAFARI, 2019).  

Recentemente, uma solução empregada em engenharia para superar aqueles problemas 

citados anteriormente, são as chamadas nanoemulsões (NEs), que despontaram como uma 

alternativa eficiente na obtenção de sistemas nanoestruturados para entregar, de forma eficiente, 

partículas ativas antimicrobianas (HE et al., 2021), antivirais (SAMPATH, 2020) e antifúngicas 
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(SATTARY et al., 2020; PERUMAL et al., 2021), úteis às indústrias alimentícia e 

farmacêutica.  

Isso porque as NEs apresentam algumas vantagens em relação às emulsões tradicionais, 

principalmente em termos de propriedades físicas, tais como: molhabilidade elevada (pela 

escala nanométrica das gotículas), alta transparência e boa estabilidade física, dentre outras, o 

que as tornam adequadas, por exemplo, para sua aplicação em alimentos e remédios 

(GARAVAND et al., 2019, GARAVAND et al., 2022). 

Assim, NEs obtidas dos OEs podem ser vantajosamente empregadas por não 

apresentarem efeito colateral adverso para a saúde, devido aos componentes naturais do OE.  

No que tange as suas aplicações, as NEs descurtinaram um novo cenário avassalador, tanto 

quanto necessário, frente as emergentes necessidades, cada vez mais exigentes em niveis de 

biosegurança e baixo custo de produção, para o enfrentamento de problemáticas atuais 

relacionadas à saúde humana. 

Dado os indícios, essa investigação pretende avaliar a influência do tempo de 

armazenamento nas propriedades físico-químicas das NEs obtidas do óleo essencial dos botões 

do cravo-da-índia. Além disso, as NEs foram combinadas com as Ag-NPs para a obtenção dos 

nanofluidos (NE + Ag-NPs) com o intuito de potencializar os efeitos antimicrobianos e 

antioxidantes do OEC, visando uma possível aplicação, com a sua futura incorporação, em 

filmes curativos e/ou alimentícios. 
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2 JUSTIFICATIVA  

Esse trabalho se justifica pelo potencial biotecnológico desencadeado por meio de um 

material natural em substituição aos sintéticos, utilizando como precursor uma especiaria 

conhecida (Cravo-da-índia) principalmente pelo seu potencial comprovadamente antioxidante 

e antimicrobiano, porém, tendo como diferencial uma resposta limpa, isto é, sem efeitos 

colaterais adversos para saúde e baixo impacto para a natureza. Para além disso, busca propor 

soluções para problemáticas emergentes, como a degradação de alimentos e a proliferação de 

microrganismos multirresistentes, o que é uma preocupação em ordem continental. Deste 

modo, é justificado o uso de materiais e técnicas que possam potencializar uma resposta limpa 

e segura, tanto pelo encapsulamento do óleo, através das NEs, como pela adição das Ag-NPs, 

um nanomaterial também conhecido pelas suas potentes propriedades antimicrobianas.    
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3 OBJETIVOS  

3.1 Objetivo geral  

Avaliar a influência do tempo de armazenamento nas propriedades fisico-químicas das 

NEs, obtidas do óleo essencial dos botões do cravo-da-índia, e dos nanofluidos (NE + Ag-NPs) 

preparados, para possível aplicação como constituinte de filmes para revestir embalagens 

resistentes a degradação de alimentos e a proliferação de microrganismos. 

 

3.2 Objetivos específicos 

 −  Obter NEs estáveis no tempo de armazenamento; 

− Caracterizar as NEs isoladamente quanto as suas propriedades físico-químicas:  Turbidez 

(Transmitância-UV-Vis), Estabilidade física (Absorbância-UV-Vis), Viscosidade dinâmica 

(Viscosímetro Rotacional) e pH (pHmetro); 

−  Obter Ag-NPs e caracterizá-las quanto a morfologia (MET) e estimar o tamanho de 

partícula; 

− Obter um nanofluido pela mistura das Ag-NPs às NEs (Ag-NPs + NEs); 

− Monitorar a estabilidade física das NEs e dos nanofluidos pela técnica de espectroscopia 

durante o armazenamento, isto é, após a preparação (t-0), decorrido 30 (t-30) e 60 dias (t-60).  
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4 REVISÃO BIBLIOGRÁFICA  

Objetivando destacar o foco atualizado sobre o conteúdo desta pesquisa, tendo como 

embasamento relatos anteriores, sobretudo para as aplicações das NEs, os dados foram 

levantados de 2004 a 2022, sendo que mais 50% das bibliografias consultadas foram publicadas 

nos últimos cinco anos.  Plataformas de busca como Science direct, Web of Science, Science 

direct, Pubmed, scorpus, outras, foram utilizadas para levantar os dados pela entrada de 

palavras-chave como: cravo-da-índia, nanoemulsões, óleo essencial do cravo, biofilmes, filmes 

curativos, nanopartículas de prata Ag-NPs.  

 

4.1 Cravo-da-índia (Syzygium aromaticum) 

A espécie Syzygium aromaticum (sinônimo: Eugenia cariophylata), da familia Myrtaceae, 

comumente conhecido como cravo-da-índia, é uma árvore de tamanho médio (8-12m) nativa 

das ilhas Maluku no leste da Indonésia. Durante séculos o comércio de cravo e a busca deste 

valioso material estimularam o desenvolvimento econômico daquela região asiática 

(KAMATOU et al., 2016).  

Atualmente, os maiores países produtores de cravo são a Indonésia, Índia,  Malásia,  Sri 

Lanka, Madagascar e Tanzânia, especialmente a ilha de Zanzibar. No Brasil, ele é cultivado 

principalmente no nordeste, no estado da Bahia nas regiões de Valença, Ituberuma,Taperouma 

e Camamu, onde aproximadamente 8.000 ha são cultivados, produzindo cerca de 2500 t/ano 

(OLIVEIRA et al., 2007; OLIVEIRA, et al., 2009). A Figura 1, exibe os mapas de ocorrência 

e fenologia em ambrangência continental. 

 

Figura 1 - Mapas de ocorrência (a) e fenologia (b)  

 

 
Fonte: Adaptado de (Leaflet | GBIF, OpenStreetMap) 
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Dada a sua fenologia, o cravo-da-índia é frequentemente cultivado em áreas costeiras em 

altitudes máximas de 200 m acima do nível do mar. A produção de botões florais, que é a 

principal parte comercializada desta árvore, inicia após 4 anos de plantio. Os botões florais 

mostrado na Figura 2, são coletados na fase de maturação antes da floração. A coleta pode ser 

feita manualmente ou mediada quimicamente utilizando um fitohormônio natural que libera 

etileno no tecido vegetal, produzindo maturação precoce (FILHO, 2013). 

 
Figura 2 - Botões florais do Syzygium aromaticum in natura 

 

 

Fonte: Pl@ntNet gratuito, Daniel Barthelemy (1999)  

 

4.2 Compostos químicos isolados do OEC  

Embasado em relatos, Neveu et al. (2010), o cravo representa uma das principais fontes 

vegetais de compostos fenólicos como flavonóides, ácidos hidroxibenzóicos, ácidos 

hidroxicinâmicos e hidroxifenil propenos. Constatou-se que rendimento de até 18% do OE 

podem ser extraidos dos botões florais da planta. O eugenol (C10H12O2) é o principal composto 

bioativo identificado no OEC, em concentrações que variam de 9381.70 para 14650.00 mg por 

100g de material vegetal fresco (NEVEU et al., 2010). Especula-se que proximadamente 89% 

do óleo essencial de cravo é eugenol e 5-15% é acetato de eugenol e β-cariofileno (JIROVETZ 

et al., 2006).  

Levando em consideração os ácidos fenólicos, destaca-se que o ácido gálico é o composto 

encontrado em maior concentração (783,50 mg / 100 g de peso fresco) no OEC. No entanto, 

derivados como taninos hidrolizáveis estão presentes em maiores concentrações (2375,8 

mg/100 g). Outros ácidos fenólicos encontrados são os ácidos cafeico, ferúlico, elágico e 

salicílico, bem como, flavonóides como kaempferol, quercetina e seus derivados (glicosilado) 

também foram identificados em concentrações mais baixas (SHAN et al., 2005).  

Além desses, outro importante composto detectado no OEC em concentrações de até 

2.1% é o α-humuleno. Alguns compostos voláteis também foram relatos em concentrações mais 
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baixas, tais como o β-pineno, limoneno, farnesol, benzaldeído, 2-heptanona e hexanoato de 

etilo (CORTÉS-ROJAS et al. 2014).  

Adicionalmente a isso, em uma investigação posterior, XU et al., (2016), obtiveram OEC 

como um líquido amarelo transparente com rendimento de 12,8% (v/p). A composição química 

do OE foi analisada por cromatografia gasosa acoplada à espectrometria de massas (CG-MS). 

No total, foram identificados 22 componentes, representando 95,80% da quantidade total. 

Como esperado, o Eugenol (76,23%) foi o principal componente detectado, seguido por β-

cariofileno (11,54%), Óxido de cariofileno (4,29%) e Acetato de eugenil (1,76%), 

respectivamente (XU et al., 2016). Assim, a Tabela 1, transmite o resultado obtidos de forma 

resumida. 

 
Tabela 1 - Composição química do óleo essencial dos botões do cravo. 

 

Composto Área de pico 

(%) 

Composto Área de pico 

(%) 

2-Pineno 0,02 Eugenol 76,23 

α-Pineno 0,03 Β-Cariofileno 11,54 

Eucaliptol 0,14 ΑCariofileno 0,64 

Salicilato de metila 0,06 (−)-b-Cadineno 0,12 

        Chavicol 0,09 β-Selinene 0,25 

4-Alilanisol 0,13 α-Selinene 0,16 

Anetol 0,11 Óxido de cariofileno 4,29 

α-Muurolene 0,01 Jasmone 0,07 

α-Copaene 0,05 Ledol 0,03 

Valencene 0,01 Globulol 0,04 

Acetato de eugenil 1,76 Cedrene 0,02 
Fonte: (XU et al., 2016) 

 

Para que haja uma compreensão objetiva do potencial biotecnológico do OEC, a Tabela 

2 também foi construída com base em relatos de pesquisadores, desta forma, apresenta os 

principais compostos bioativos dos OEs, relacionando-se a estrutura química com as suas 

respectivas bioatividades. 

Tabela 2 - Classes de compostos bioativos  

Compostos Exemplos Estruturas químicas  Bioatividades Referências  

 

Fenóis 

 

eugenol, carvacrol, 

chavicol, timol, 

 

 

antimicrobiano

, anestésico, 

imunoestimula

nte 

(TONYALI 

et al., 2020) 

SIMIONAT

O et al. 

(2019) 
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Fonte: Autor, 2022 

 

 

 

 

 

 

Ésteres 

acetato de linalilo, 

acetato de geraniol, 

acetato de eugenol, 

acetato de bornilo.  

anestésico, 

anti-

inflamatório, 

antifúngico 

(SYED et al., 

2020) 

(KHAN et 

al., 2013) 

 

Óxidos 

óxido de bisabolona, 

óxido de linalol, 

óxido de esclareol, 

ascaridol. 
 

anti-

inflamatório, 

estimulante 

MONZOTE 

et al., (2018) 

 

Álcoois 

linalol, mentol, 

borneol, santalol, 

nerol, citronelol, 

geraniol 

 

Antimicrobian

o, anti-séptico, 

anestésico, 

anti-

inflamatório 

SATYAL e 

SETZER 

(2020) Tu et 

al. (2018) 

BONDA et al 

(2020) 

 

Cetonas 

carvona, mentona, 

pulegona, fenchone, 

cânfora, tujona, 

verbenona 

 

antiviral, 

neurotóxico, 

analgésico, 

digestivo, 

espasmolítico 

ESMAEILI et 

al. (2020) 

DONG et al., 

(2020) 

NAZEM et al. 

(2019) 

 

Aldeídos 

citral, mirtenal, 

cuminaldeído, 

citronelal, 

cinamaldeído, 

benzaldeído 

 

Antiviral, 

antimicrobiano

,hipotensor, 

calmante, 

antipirético 

TONYALI et 

al., (2020) 

(WANG et 

al., 2019) 

BORA et al 

(2020) 

 

Hidrocarb

onetos 

pineno, sabineno, 

cimeno, mirceno, 

felandreno, 

Limoneno; mirceno 

 

antiviral, 

antitumoral, 

antibacteriano, 

estimulante 

SATYAL e 

SETZER 

(2020)  

TU et al. 

(2018) 

SIMIONATO 

et al. (2019) 
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4.3 Atividade antioxidante do OEC 

Segundo Pérez-jiménez et al., (2010), o Departamento de Agricultura dos Estados 

Unidos, criou um banco de dados com o conteúdo de polifenóis e atividade antioxidante de 

diferentes tipos de alimentos. Entre as especiarias investigadas, o cravo apresentou o maior teor 

de polifenóis e compostos antioxidantes. Destaca-se, portanto, o enorme potencial do cravo-da-

índia como eliminador de radicais e como fonte comercial de polifenóis (PÉREZ-JIMÉNEZ et 

al., 2010).  

Nesta mesma ordem, um estudo comparativo, Shan et al., (2005), 26 especiarias foram 

investigadas e quantificadas por cromatografia líquida de alta eficiência, seguida da análise in 

vitro da atividade antioxidante total pelo método 2,2-azinobis (3-etilbenzotiazolina-6-

ácidosulfônico), (ABTS). O Cravo (botões) foi a especiaria que apresentou maior atividade 

antioxidante e teor de polifenóis, (168,660% 0,024) e de ácido gálico (14,380% 0,006 g) 

(equivalentes/100g de peso seco) (SHAN et al., 2005). 

Seguindo nessa perspectiva, agora com foco no impacto de ingredientes alimentares à 

saúde, a avaliação da atividade antioxidante do cravo também foi testada por vários métodos, 

como o β-caroteno, tiocianato férrico, radical 1,1-difenil-2-picril hidroxila (DPPH), 2,2'-azino-

bis (3-etilbenzotiazolina-6-ácido sulfônico), (ABTS), outros. Concluiu-se que a atividade 

antioxidante do cravo é comparável ao hidroxitolueno butilado (BHT), um composto sintético 

comumente empregado como conservante de alimentos (BAMDAD et al., 2006; GÜLÇINA et 

al., 2004, DUDONNÉ et al., 2009). 

 Neste sentido, a atividade antioxidante OEC em comparação com antioxidantes 

sintéticos, com a eliminação do radical DPPH, foi convencionada na seguinte ordem: (OEC > 

hidroxianisol butilado (BHT) > alfatocoferol > Trolox) provando o enorme potencial do OEC 

como conservante de alimentos (GÜLÇIN et al., 2012).  

 

4.4 Atividade Antioxidante do Eugenol 

A atividade antioxidante do eugenol foi testada por vários métodos com foco na relação 

estrutura-atividade. Comparado ao (BHT), Trolox e α-tocoferol, o eugenol apresentou maior 

atividade antioxidante na maioria dos métodos testados (DPPH, ABTS, N, N-dimetil-p-

fenilenodiamina (DMPD), outros. Observou-se que os polifenóis vegetais são multifuncionais 

no sentido de que podem atuar como agentes redutores, doadores de átomos de hidrogênio e 

captadores de oxigênio (GÜLÇIN, 2011).  
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Nesta mesma linha de raciocínio, constatou-se que o eugenol permite a doação de um 

átomo de hidrogênio e posterior estabilização do radical fenoxil formando compostos estáveis 

que não iniciam ou propagam a oxidação. De maneira mais clara, a molécula de eugenol, 

exibida na Figura 3, possui uma interessante conjugação da cadeia carbônica com o anel 

aromático que poderia participar da estabilização do radical fenoxila por ressonância. Então, 

foi proposta a hipótese de que o eugenol reduz dois ou mais radicais DPPH, apesar da 

disponibilidade de apenas um hidrogênio de um grupo hidroxila. Além disso, a formação de 

dímeros de eugenol (desidrodieugenol) com dois grupos hidroxila fenólicos originados de 

radicais intermediários de eugenil também foi proposto como mecanismo entre eugenol e 

radicais DPPH (CORTÉS-ROJAS et al. 2014).    

 
Figura 3 – Estrutura molecular do Eugenol  

 
Fonte: Autor, 2022 

 

 

4.5 Atividade antimicrobiana do OEC 

No levantamento bibliográfico realizado, a atividade antimicrobiana do cravo-da-índia 

foi comprovada contra várias cepas de bactérias, fungos e vírus, através do emprego de 

diferentes formulações. Embasado nisso, a Tabela 3 foi construída com base nos principais 

achados relatados.   

Tabela 3 – Atividade microbiana do OEC 

Formulação Patógeno (bactéria) Ação bactericida Referência 

Eugenol+ 

carvacrol 

Escherichia coli (E. coli) 

O157:H7 e Listeria 

monocitogenes 

inibição do crescimento 

em superfícies de 

alimentos 

(BURT & 

REINDERS, 2003; 
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PÉREZ-CONESA 

et al., 2006). 

Eugenol+ 

cinamaldeído 

2μg/mL 

31 cepas de 

Helicobacterpylori 

inibiu o crescimento 

depois de 9 e 12h de 

incubação 

(ALI et al., 2005) 

Extrato 

aquoso do 

OEC em 1 e 

3% 

(Escherichia coli, 

Staphylococcus aureus e 

Bacillus cereus 

efeito bactericida 

completo 

(SOFIA et al., 

2007). 

 

OEC+ 

Alecrim 

 

Staphylococcus 

epidermidis,Staphylococcus 

aureus, Bacillus subtilis, E. 

coli, Proteus vulgaris, 

Pseudomonas aeruginosa 

concentrações 

inibitórias mínimas 

entre 0.062% e 0.500% 

(v/v) 

(FU et al., 2007). 

Formulação Patógeno (fungo) Ação antifungica Referência 

OEC 

(eugenol) 

Mucor sp. > Microsporum 

gypseum > Fusarium 

monoliforme NCIM 1100 > 

Trichophytum rubrum > 

Aspergillus sp. > outros 

lise dos esporos e 

micelas e ruptura de 

membrana e 

deformação de 

macromoléculas 

induzidas por eugenol 

(RANA et al., 

2011; DEVI et al., 

2010) 

OEC Microsporum canis (KCTC 

6591), Trichophyton 

mentagrophytes (KCTC 

6077), outros 

atividade máxima na 

concentração de 0.2 

mg/mL com eficácia de 

até 60% 

(PARK et al., 

2007). 

(Eugenol + 

Carvacrol) 

Candida albicans atividade anticandida 

vaginal e oral 

(CHAMI et al., 

2004; GARG & 

SINGH, 2011) 

Formulação Patógeno (Vírus) Ação antiviral Referência 

o extrato 

aquoso OEC 

(eugeniina) 

Vírus influenza A, vírus 

herpes simplex tipo 1, vírus 

da hepatite C 

potencial antiviral, 

impacto antiviral 

(OSMAN et al., 

2019; SAEED et 

al., 2021). 



28 

 

OEC 

(biflorina) 

SARS-COV-2 Inibição da protease 

principal (3CLpro) (-

8,5 kcal/mol) 

(REHMAN et al., 

2020). 

OEC 

(Biflorina + 

isobiflorina) 

vírus da Dengue (DENV). inibição das proteases 

DENV2 (89,6 e 58,9 

µM) e DENV3 (219 e 

337 µM) 

(SALEEM et al., 

2019). 

Fonte: Autor, 2022 

 

4.6 Toxicidade e citotoxicidade do OEC 

Segundo evidências, o óleo essencial de cravo é geralmente reconhecido como substância 

segura quando consumido em concentrações inferiores a 1500 mg/kg. Por outro lado, a 

organização mundial da saúde (OMS) estabeleceu que a quantidade diária aceitável de cravo 

por dia é de 2.5 mg/kg de peso em humanos (GÜLÇIN et al.,2012; BATIHA et al., 2020; 

SAEED et al., 2021). 

  Como reforço a isso, segundo relatos, Doleželová et al., (2011), a toxicidade do óleo de 

cravo também foi testada em duas espécies de peixes de aquário, Danio rerio e Poecilia 

reticulata, as concentrações letais médias em 96 h eram (18,2 ± 5,52) mg/mL em Danio rerio 

e (21,0 ± 0,8) mg/ml em Poecilia reticulata (DOLEŽELOVÁ et al., 2011). 

Os achados de Guénette et al., (2007), também provaram que o eugenol é facilmente 

absorvido quando administrado por via oral atingindo rapidamente o plasma e o sangue com 

meia-vidas médias de 14,0 e 18,3 h, respectivamente. Além disso, o efeito cumulativo foi 

hipotetizado e associado ao alívio da dor neuropática após administrações diárias repetidas 

(GUÉNETTE et al., 2007).  

De forma mais ampla, em um artigo denso, Slamenová et al., (2009), os efeitos 

citotóxicos (danificar células) e genotóxicos (danificar o Ácido Desoxirribonucleico - DNA) do 

eugenol e do borneol foram investigados. Sobre isso, a capacidade de modular a resistência 

contra os efeitos nocivos do peróxido de hidrogénio (H2O2) sobre o DNA de diferentes cepas 

de células humanas: células malignas do hepatoma (HepG2), células malignas do cólon humano 

(Caco-2) e não malignas de fibroblasto humanos (VH10). Com relação à toxicidade, o eugenol 

apresentou fortes efeitos genotóxicos em células VH10, efeitos genotóxicos médios em células 

Caco-2 e efeitos não danosos sobre as células HepG2. Constatou-se também que os efeitos 

citotóxicos do eugenol foram mais fortes do que os do borneol (SLAMENOVÁ et al., 2009).  
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Porém, segundo a inscrição de Atsumi et al., (2005), embora haja muitos relatos sobre a 

atividade antioxidante do eugenol, em alta concentração ele pode ser pró-oxidante (induzem o 

estresse oxidativo). Em relação a isso, a citotoxicidade do eugenol a níveis intracelulares, para 

uma linhagem de células submandibulares humanas (HSG) foi averiguada. Verificou-se que na 

presença de estresse oxidativo, o eugenol aumentou níveis de espécies redutoras de Oxigênio 

em baixas concentrações (5-10 μmol/L), mas diminuiu em altas concentrações (500 μmol/L) 

(ATSUMI et al., 2005).  

 

4.7 Nanoemulsão (NE) 

4.7.1 Conceitos relacionados às nanoemulsões  

 

Tem sido reportado frequentemente, abordagens microfluídicas de ruptura de gotículas 

em nanoescala para a obtenção de sistemas líquidos estruturados de não equilíbrio úteis, 

principalmente, às indústrias alimentícia e farmacêutica.  

A partir desta perspectiva, as  NEs são consideradas dispersões bifásicas de dois líquidos 

imiscíveis termodinamicamente instáveis, que podem ser do tipo óleo-em-água (O/A) ou água-

em-óleo (A/O), estabilizados por surfactante anfifílico e emulsificantes, com partículas na faixa 

de 10 –200 nm (KORMA et al., 2019; REHMAN, et al., 2019a; LIEW et al., 2020). 

Estendendo esta convenção para às emulsões metaestáveis, NEs podem ser definidas 

como emulsões com tamanhos de gotículas na faixa (10-200 nm) (MASON et al., 2006), tendo 

como precursores, variados métodos de preparação, destacando-se principalmente: ultra-som 

(YAZGAN, 2020), cisalhamento (LIU et al.; 2021) e homogeneização espontânea 

(SUGUMAR et al., 2015), esta última é foco deste trabalho.   

No que tange esse trabalho, convencionou-se que as NEs são sistemas líquidos 

polifásicos, imiscíveis (duas ou mais fases com ou sem emulsificador) contendo nanogotículas 

(Rmédio ≤ 200 nm) possuindo boa estabilidade cinética, de aparência transparente ou 

ligeiramente opaca (SUGUMAR et al., 2014). 

Neste sentido, ao focalizar o potencial biotecnológico das NEs, considera-se que a 

estabilidade física e a biodisponibilidade das substâncias ativas encapsuladas são altamente 

melhoradas, para evitar fenômenos convencionais de desestabilização, tais como: cremosidade, 

sedimentação, coalescência e floculação (CHOI & MCCLEMENTS, 2020). Além disso, a 

atuação de um surfactante (T-80) na interface água-óleo, garante a persistência das NEs a longo 

prazo, apesar de sua metaestabilidade, ao impedir o movimento de coalescência das gotículas 

(HOU et al., 2021). 
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Em vista isso, a vantagem das NEs é o tamanho reduzido de gota (molhabilidade 

elevada) o que permite rápida penetração dos componentes ativos, acrescentando a isso, a 

possibilidade de diluí-las com água sem alterar a distribuição do tamanho das gotículas. Dentre 

outras vantagens reportadas, inclui-se: a capacidade de serem filtradas, viscosidade 

relativamente baixa e melhoria das propriedades biológicas e físico-químicas, bem como 

facilidade de produção e aumento de escala (GUPTA, 2019; NAJAFI-TAHER et al., 2018).  

Para além disso, as NEs possuem algumas propriedades físicas interessantes que as 

distinguem das emulsões comuns. As emulsões geralmente exibem uma forte dispersão 

múltipla de luz visível (efeito Tyndall) e, como resultado, apresentam uma aparência 

esbranquiçada (HUNTER,1986). Por outro lado, as estruturas nas NEs são muito menores do 

que os comprimentos de ondas visíveis, parecendo opticamente transparentes (ZHANG et al., 

2015). 

 

4.7.2 Técnicas para a preparação das NEs 

Como já se sabe, a fabricação de NEs pode ser alcançada empregando dois métodos, as 

técnicas de cima para baixo (top-down) e as de baixo para cima (bottom-up).     

As técnicas bottom-up, compreendem a auto-organização e auto-montagem de 

moléculas para materiais de construção influenciados por inúmeras características como força 

iônica, pH, calor e concentração. Nanoprecipitação, coacervação, encapsulamento de fluido 

supercrítico são alguns exemplos. Esses métodos são considerados mais superiores porque têm 

maior controle sobre o tamanho das partículas, bem como sobre a estrutura e consomem menos 

energia (RASHIDINEJAD et al., 2020).  

Por sua vez, as técnicas top-down incluem a exploração de ferramentas precisas, que 

permitem a modelagem estrutural e redução de tamanho para a aplicação necessária do 

nanomaterial. São exemplos, a extrusão, homogeneização, eletrofiação/pulverização, nano 

spray dryer e evaporação de solvente de emulsificação, (ASHRAF et al., 2020; GARAVAND 

et al., 2020). 

Em relação a produção das emulsões, elas podem ser criadas de diferentes formas, tais 

como, emulsões simples (água em óleo (A/O), e óleo em água (O/A) e emulsões duplas (óleo 

em água em óleo (O/A/O) e água em óleo em água (A/O/A). As NEs de óleo em água (O/A), 

foco desta investigação, é uma mistura de mais de duas fases líquidas imiscíveis em que um 

líquido é disperso em outro e estabilizado por um emulsificante como camada protetora 

(REHMAN et al., 2019b; REHMAN et al, 2020a). 
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No entanto, para tornar reproduzível uma NE estável, considera-se que um grande 

número de fatores deve ser controlado. Isso inclui a seleção de uma formulação adequada, 

controle na ordem de adição dos componentes e aplicação de cisalhamento de maneira que haja 

rompimento efetivo das gotículas (CHIESA et al., 2008).  

Para que isso ocorra adequadamente, as moléculas da fase dispersa devem ser insolúveis 

na fase contínua de modo que o amadurecimento de Ostwald ocorra de forma controlada. A 

supressão deste efeito de desestabilização pode ser alcançada por vários métodos, mas escolher 

um líquido muito insolúvel para a fase dispersa é a solução mais relatada (FRANZOL & 

REZENDE, 2015). A Figura 4 mostra a formação das micelas pela interação dos componentes 

da NE. 

 

Figura 4 – Formação de micelas nanométricas 

 
Fonte: Autor, 2022 

 

4.7.3 Ação antimicrobiana das NEs  

Para melhorar a compreensão sobre o mecanismo de atuação das NEs, a seguir será 

apresentada uma breve abordagem. Para tanto, a Figura 5 descreve de forma resumida os 

possíveis formas de interação das NEs em microrganismos. Assim, propõe-se que a ação 

combinada dos componentes bioativos encapsulados, pode potencializar a ação antimicrobiana, 

podendo causar: 

 

a) danos à integridade da membrana celular bacteriana interagida, resultando em ruptura 

completa (extravasamento), perda irreversível de viabilidade (BORA et al., 2020; 

(SUGUMAR et al., 2014);  

b) aumento na permeabilidade da bicamada fosfolipídica celular devido à lipofilicidade dos 

OEs e aumento da molhabilidade, permitindo a transferências dos componentes 
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antibactericidas dos OEs,  exercendo o efeito inibitório sobre as bactérias (MOGHIMI et 

al., 2016); 

c) solubilização parcial da membrana celular por ácidos graxos, levando à liberação de 

proteínas da membrana resultando no desacoplamento da fosforilação oxidativa ou inibição 

da absorção de enzimas e nutrientes, levando à bacteriostasia (DESBOIS & SMITH, 2010); 

d) eliminação de radicais livres e um efeito inibitório reduzindo a síntese de ergosterol, 

prejudicando a formação de tubos reprodutivos (MUTHAIYAN et al., 2012); 

e) alteração no potencial de membrana e inibição da síntese da parede celular, resultando no 

decrescimento celular (ZHANG et al., 2016); 

f) inibição das reações intracelulares e processos de reparo e transcrição do DNA levando a 

oxidação das células (MITH et al., 2014); 

g) destruição da estrutura do DNA impedindo a expressão gênica levando à lise celular 

(MUTHAIYAN et al., 2012); 

h) diferenças potenciais entre os dois lados da célula interagida, resultando em dissolução e 

morte celular por perturbar os sistemas de transporte de elétrons (MUTHAIYAN et al., 

2012; ZHANG et al., 2016); 

i) afetação do metabolismo energético (liberação, transferência e utilização de energia-ATP), 

inibindo o crescimento celular  (NI et al., 2021); 

j) redução de enzimas-chave pela inibição da via embden-meyerhof-parnas (EMP) (CUI et 

al., 2018); 

k) quimerismo no DNA, levando a inibição da atividade biológica (WANG et al., 2019). 

Figura 5 - Mecanismo de interação das NEs 

 

Fonte: adaptado de (PERUMAL et al 2021) 
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4.7.4 Aplicações das NEs 

Recentemente, algumas pesquisas foram conduzidas com sucesso através da adição das 

NEs em biopolímeros. Sobre isso, alguns relatos de pesquisadores serão abordados nos 

parágrafos seguintes.  

Partindo disso, tem sido sugerido que a incorporação de bioativos lipofílicos em NE tem 

vários benefícios. Porém, a estabilidade dos OEs por um longo período de tempo é a principal 

restrição que limita seu uso mais amplo de aplicações. Assim, tornou-se emergente a 

incorporação dos OEs em sistemas de NEs e usados para aplicações industriais como 

antioxidantes naturais para reduzir à estabilidade oxidativa e aumentar a atividade antioxidante 

desses sistemas (RASHED et al., 2021). 

Com o foco na crescente preocupação com a saúde, NEs contendo OEs tem sido 

amplamente utilizadas nas indústrias devido a capacidade de superar os problemas citados 

acima. Para além disso, as NEs como sistema de entrega, pode melhorar a baixa estabilidade 

dos OEs, manter a atividade dos componentes bioativos e minimizar seus efeitos sensoriais 

(características organolépticas), devido melhor difusão das NEs, o que as tornam candidatas 

ideais para serem utilizadas em sistemas alimentares, como bebidas, sopas, molhos e xaropes 

(REHMAN, et al., 2021; SALVIA-TRUJILLO et al., 2014).  

Além dessas observações, estruturalmente o tamanho de partícula nas NEs, faz surgir 

algumas características distintivas, como a maior estabilidade contra a agregação de gotículas 

e separação gravitacional, podendo ser utilizadas em muitas aplicações farmacêuticas para 

encapsulamento, proteção, ou para fornecer compostos bioativos hidrofílicos e lipofílicos de 

alta eficiência (MCCLEMENTS, 2015; ROOHINEJAD & GREINER, 2017).  

Além das soluções mencionadas anteriormente, devido a possibilidade de 

biocompatibilidade com polímeros utilizados como material de parede, há a comprovada 

eficiência antioxidante das NEs de OEs em substituição a aditivos sintéticos. Essa descoberta 

está ganhando cada vez mais interesse como material de escolha em formulações para 

encapsulamento (ADRAR et al., 2016; SAID et al., 2016).  

Em relação a isso, cita-se um exemplo em que NEs à base de hidroxipropilmetilcelulose 

foram equipados pelo método de emulsificação espontânea e ultrassonicação, resultando em 

menor tamanho de gota, 169±23 nm, apresentando atividade antioxidante aproximadamente 46 

e 69 % maior do que os tratamentos de controle (LEE et al., 2014). 

Nesta mesma linha, um antigo contemporâneo ao anterior, Rehman, et al.,(2019), 

revisou extensamente a formulação e fabricação de NEs à base de biopolímeros aprisionadas 
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de OEs, abrangendo a discussão sobre a viabilidade de carregamento de OEs em sistemas de 

entrega de NEs incorporadas com diversos tipos de biopolímeros, e seu potencial antioxidante 

como estratégia de preservação para retardar e/ou interromper o processo de oxidação em uma 

ampla gama de aplicações de produtos alimentícios (REHMAN et al., 2021).  

Adicionalmente ao que foi levantado sobre as NEs, sabe-se que elas podem ser usadas 

como curativos não tóxicos e não aderentes. Elas atuam como uma barreira protetora devido à 

sua biocompatibilidade, biodegradabilidade, propriedades mecânicas e físico-químicas, 

capacidade de biorreabsorção e custo relativamente baixo. De maneira análoga, são adequadas 

para barreiras biológicas e biomédicas para a exploração de componentes bioativos 

direcionados em locais alvo no corpo (SHANMUGAPRIYA, et al.; 2019). 

Partindo dessa perspectiva, NEs foram utilizadas para tratamentos alternativos contra 

feridas cutâneas diabéticas para acelerar a cicatrização e equilibrar o estresse oxidativo, além 

disso, introduziram alta porosidade e alta umidade nos ambientes da ferida, permitindo assim a 

remoção do excesso de exsudato da ferida e obtenção de isolamento térmico. Em particular, o 

uso de NEs para o tratamento de diabetes aumentou devido à redução transitória da glicose no 

sangue, diminuição da inflamação prolongada, redução de exsudatos e aumento do sistema 

antioxidante e ação da insulina (MOSTAFA et al., 2015). 

Devido as suas inúmeras vantagens, essa tecnologia pode ser especificada para sua 

aplicação em embalagens ativas projetadas para assegurar a vida útil dos alimentos e/ou para a 

sua incorporação em filmes curativos de alto desempenho, podendo ser criada pela 

incorporação de antimicrobianos, antioxidantes, filtros de luz, inibidores de transporte, 

modificadores de textura, dentre outros ingredientes funcionais (ACEVEDO-FANI et al.,2015). 

 

4.7.5 Nanoemulsões aplicadas em embalagens alimentícias   

O armazenamento prolongado dos alimentos pode ter um impacto negativo na sua 

qualidade, o que força o uso de conservantes sintetizados quimicamente. Porém, esses aditivos 

sintéticos apresentam riscos potenciais à saúde humana e ao meio ambiente, portanto, o 

desenvolvimento de embalagens inteligentes tornou-se, atualmente, o foco de pesquisadores 

(SEDAGHAT DOOST, et al., 2020). 

Em relação a isso, as aplicações atuais das NEs em embalagens ativas de alimentos 

incluem sua aplicação em vários alimentos na forma de filmes e revestimentos. De tal modo, a 

adição de OE tem efeito sobre a microestrutura do material de embalagem final, aumentando 

as propriedades de tração, barreira biológica e óptica e, melhoria das propriedades 

antibacterianas e antioxidantes dos materiais de embalagem (SHARMA et al., 2021) 
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Vantajosamente, as técnicas antigas estão sendo modificadas pela incorporação desses 

compostos ou extratos antimicrobianos naturais para a melhoria das propriedades biológicas 

dos materiais de embalagens. Nesse sentido, as NEs são fortes candidatas, o que permite 

destacar que a incorporação de compostos ativos em polímeros sintéticos e sua aplicação em 

formulações de revestimentos pode ser uma estratégia valiosa para melhorar a vida de prateleira 

de alimentos embalados (NI et al., 2021). 

Embora novas soluções sejam projetadas, o principal problema das embalagens ativas é 

controlar a rápida migração dos compostos ativos para aumentar a eficiência das embalagens 

durante a vida de prateleira. A migração de compostos ativos em substâncias biodegradáveis 

está relacionada à composição dos alimentos, o que é um complicativo. Portanto, as 

concentrações liberadas não devem ser muito altas ou muito baixas para evitar efeitos adversos 

nas propriedades sensoriais e toxicológicas, deve-se administrar a uma taxa controlada 

(JUGREET et al., 2020). 

Com o foco nisso, novas embalagens ativas foram preparadas consistindo de filmes 

biopoliméricos construídos para formar uma rede de gel com propilenoglicol como 

plastificante, contendo uma mistura de óleo essencial de tomilho, ácidos orgânicos e surfactante 

não iônico (Tween®80). Os resultados do estudo mostraram que foi possível obter 

nanogotículas com eficácia para a liberação nos filmes (ALMASI et al., 2021). 

Assim, biopolímeros (polissacarídeos e proteínas) de origem vegetal, animal e 

microbiana têm sido amplamente utilizados para fabricar materiais de embalagem comestíveis, 

biocompatíveis, biodegradáveis, renováveis e atóxicos para produtos alimentícios 

(MOHAMED et al., 2020).   

A esse respeito, um estudo recente, Shen et al., (2021), reportou a incorporação de NEs 

carregadas de (OEC) e outros ingredientes, ao fluido base do filme de pululano-gelatina em três 

níveis (0,2%, 0,4% e 0,6%). Os tamanhos de gotículas da NE carregados com OEC foram 15,93 

nm. O índice de polidispersividade (PDI) da NE estável, foi de 0,262. Os resultados mostraram 

a compatibilidade melhorada entre pululano-gelatina e nanocarreadores com adição de óleo 

essencial (SHEN et al., 2021).  

Nesta mesma linha, um outro retatório, GHANI, et al., (2018), concluiu que a 

incorporação de NEs a base de OE de orégano fabricadas por ultra-som com um tamanho de 

gota nanométrico em filmes bioativos à base de polissacarídeos de soja solúvel, melhorou 

extensivamente a atividade física de barreira e antioxidante dos filmes (GHANI, et al., 2018).  

Reporta-se ainda, soluções nas quais nanocarreadores biodegradáveis têm sido 

utilizados para a incorporação de diversos OEs. Nanocarreadores biopoliméricos carregados 
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com OE foram utilizados como antioxidantes e antimicrobianos em embalagens ativas de 

alimentos (PEREZ-CÓRDOBA et al., 2017). Neste sentido, Cui, et al., (2018), preparou uma 

formulação de embalagens de frango cru com uma membrana de nanofibra de quitosana 

contendo lipossomas de óleo de Tea tree, que inibiu Salmonella em 99,9% após quatro dias de 

tratamento sem afetar a qualidade sensorial (CUI, et al., 2018).  

De forma análoga, foi avaliado o efeito de manutenção da frescura do isolado de 

proteína de soro de leite de manjerona carregado com uma nanoemulsão de decapagem. Os 

resultados mostraram forte efeito antioxidante e também a manutenção do frescor, o que mostra 

seu valor potencial como uma embalagem ativa (ALMASI, et al., 2020). 

Adicionalmente a isso, uma pesquisa comparativa, avaliou filmes de amido à base de 

NE preparada a partir do OE de Zataria multiflora e cinamaldeído que apresentou maior 

atividade antioxidante, em comparação com a NE convencional, em hambúrgueres de carne 

bovina durante o armazenamento por 20 dias. Considerando o tamanho de gota da NE 

empregada, constatou-se que os compostos fenólicos do OE inibiram a formação de radicais 

livres e aumentou a estabilidade oxidativa o que resultou na regressão da etapa inicial de 

oxidação e formação de peróxidos (AMIRI et al., 2019; GHADETAJ et al., 2018).  

 

4.7.6 Nanoemulsões aplicadas em filmes curativos 

Nos últimos anos, pesquisas relacionadas as propriedades medicinais dos OEs tornaram-

se cada vez mais popular. Entre elas, o sistema de liberação de nanodrogas, fornecendo valores 

de referência para os OEs como medicamentos, como o controle contínuo da liberação de 

drogas na penetração tecidual profunda com tamanho de nanopartículas, a captação celular e a 

proteção da terapia medicamentosa no local a níveis extracelulares e intracelulares 

(MEHDIZADEH & MOGHADDAM, 2018).  

Sobre isso, considera-se que a cicatrização de feridas é um processo dinâmico que possui 

uma resposta restauradora natural com o restabelecimento da integridade e funcionalidade do 

tecido lesado. Nesses casos, as NEs podem ser usadas para promover e iniciar a cicatrização de 

feridas dérmicas e epidérmicas com base em processos fisiológicos altamente regulados usando 

vários tipos de células e vias para restaurar a integridade e a hemostasia (manutenção da 

circulação sanguínea) do tecido (BOATENG et al., 2008). 

Atualmente, o encapsulamento do OE tem se mostrado um método viável e eficaz, 

principalmente para regular a taxa de liberação do fármaco, proteger as substâncias ativas da 

interação ambiental, reduzir sua volatilidade e aumentar sua atividade biológica (SEDAGHAT 

DOOST et al.,2020, YUAN et al., 2019). 
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Em relação a esse aspecto, muitos sistemas de entrega, incluindo NE em filmes 

carregados de OE com alta biodegradabilidade e biocompatibilidade foram relatados, incluindo 

NPs à base de polímeros e de lipídios (NI et al., 2021). Por exemplo, biopolímeros como 

alginato, pectina, amido e quitosana são principalmente conhecidos por serem as matrizes 

bioadesivas potenciais. Neste sentido, as NEs carregadas de OEs fabricadas através de 

biopolímeros bioadesivos podem expandir o tempo de atuação, bem como a absorção dos OEs. 

Essas evidências sobre as propriedades físico-químicas e biológicas dos biopolímeros são 

altamente atraentes para que possam ser usados como biomateriais em pesquisas desse tipo 

(GARAVAND et al., 2020). 

Deste modo, a modificação de biopolímeros via processo químico ou bioquímico é 

facilmente possível por causa de seus grupos de superfície (hidroxila, amino e carboxila), 

resultando em uma ampla gama de derivados funcionais. Predominantemente, esses derivados 

desempenham um papel importante no estabelecimento de ligações não covalentes com tecidos 

biológicos compreendendo epitélios e membranas mucosas, resultando em bioadesão (LIU et 

al., 2008). 

Assim, inúmeros biopolímeros de proteínas e polissacarídeos têm sido aplicados para a 

fabricação de diferentes tipos de NEs, que são cargas bem organizadas para liberação 

controlada de OEs em locais alvo/infectados devido à sua perfeita estabilidade em diferentes 

condições (REHMAN et al., 2021).  

 

4.8 Nanopartículas de prata (Ag-NPs)  

A disseminação de bactérias multirresistentes traz custos para o sistema de saúde e para 

o Produto Interno Bruto (PIB) devido ao alto investimento em terapias para tratamento dessas 

infecções. Mais recentemente, houve uma notória demanda por nanomateriais em diferentes 

aspectos da indústria médica, um caso especifico, cita-se o novo cenário disparado pela 

pandemia do vírus SARS-Cov-2 (COVID-19) (ANVISA, 2021a; SUBRAMANYA et al, 2021).  

Partindo desse aspecto, há seis anos a Organização Mundial da Saúde (OMS) publicou 

a primeira lista de “agentes patogênicos prioritários” resistentes aos antibióticos. A lista foi 

elaborada em uma tentativa de orientar e promover a pesquisa e o desenvolvimento de novos 

antibióticos.  Essa pesquisa é dividida em três categorias de acordo com a urgência da 

necessidade de novos fármacos: crítica, alta e média prioridade (ANVISA, 2021b; OPAS, 

2017).  

Levando isso em consideração, o Gráfico 1, exibe um prognóstico comparativo, em 

termos de Brasil, em relação a bacterioses que geralmente assolam a população. Os dados foram 
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coletados utilizando a ferramenta Google Trends, a resposta é dada pelo número de entrada na 

internet ao tema relacionado. 

     Gráfico1- Demanda para bacterioses 
 

           Fonte: Autor, 2022 

 

Conforme os dados levantados, verificou-se um notório interesse pelo assunto, 

destacando-se principalmente pneumonia, tétano e leptospirose, que tenderam a um aumento 

entre 09/2021 e 01/2022. Isso pode indicar uma demanda por tratamentos alternativos, e que 

eles possam ser mais baratos e seguros para atenuar os incovenientes supracitados, porque em 

muitos desses casos, a automedicação é uma opção fortemente requerida, embora não 

recomendada.  

Partindo desse aspecto, relatos anteriores consideram as Ag-PNs fortes aliados no 

combate a micróbios persistentes a drogas. Elucidações feitas consideram que a atividade 

antimicrobiana das Ag-NPs pode estar relacionada a geração de radicais livres (DURÁN et al., 

2016). Denotou-se ainda, que as Ag-NPs se ligam ao DNA e bloqueia a transcrição ou são 

adsorvidos aos componentes da superfície celular interrompendo a respiração bacteriana 

(síntese do trifosfato de adenosina - ATP) (ASHA RANI et al., 2008; LIM et al., 2015).  

Nesta mesma perspectiva, aponta-se que a prata catiônica pode se ligar a componentes 

carregados negativamente de proteínas e ácidos nucléicos, causando mudanças estruturais e 

deformações nas membranas das células bacterianas e ácidos nucleicos (GITIPOUR et al., 

2016; ABU-YOUSSEF et al., 2010; RAMSTEDT et al., 2007). Além de tudo isso, os íons da 

prata catiônica interagem com uma série de grupos funcionais doadores de elétrons: tióis, 

fosfatos, hidroxilas, imidazóis, indóis e aminas (KUMAR et al.; 2008).  
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E se é assim, pode-se esperar que uma performance antimicrobiana superior pode ser 

induzida quando se associa nanopartículas de prata às nanoemulsões, afim de obter um efeito 

sinergético combinado (Ag-NPs + NEs), advindo de forma especifica, tanto pela ação dos 

componentes bioativos do OE, quanto pela atuação das Ag-NPs, que também possuem 

excelente ação antimicrobiana, isto é, nanopartículas de prata são comuns entre agentes 

antimicrobianos que apresentam forte citotoxicidade contra uma ampla gama de 

microrganismos (NAJAFI-TAHER et al.,2018, MELO et al, 2020; MACIEL et al., 2019). 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



40 

 

5 MATERIAIS E PROCEDIMENTOS EXPERIMENTAIS  

5.1 Materiais  

Os materiais listados na Tabela 4, foram utilizados sem purificação prévia neste trabalho.  

Tabela 4 – Materiais utilizados 

Reagentes obtenção Fornecedor 

Óleo essencial de cravo botão 

(Eugenia caryophyllus) 10mL 

destilação a vapor dos botões    Terra flor, Brasil 

Tween®80 (Polissorbato) 1L, 

T09799RA 

tensoativos hidrofílicos e lipofílicos 
(alto HLB) 

Êxodo científica, Brasil 

Óleo de Canola Purilev®. 

(Brassica napus L.)  900ml 

sementes de canola Cargill Agrícola, Brasil 

 

 

Citrato de Sódio Acs 500G 

 

Citrato de Sódio Tribásico 

Dihidratado(C₆H₅Na₃O₇.2H2O) 

solução a 5% a 25ºC 

 

ACS Cientifica, Brasil 

Polivinilpirrolidona (PVP) K-

30 250G 

__ ACS Cientifica, Brasil 

Nitrato de prata PA ACS 

250G, SOL.0,028571N 

__ Êxodo Científica, Brasil 

Fonte: Autor, 2022 

 

5.2 Preparação das Nanoemulsões (NEs) 

As NEs do OEC e OCan foram preparadas pela mistura da fase oleosa na fase aquosa 

nas razões (8:2, 7:3, 10:0) v/v, respectivamente, adaptando o método top-down reportado por 

(LIEW et al., 2020), ajustou-se as cargas oleosa e aquosa, conforme exibido na Tabela 5. 

Tabela 5 - Proporções do (OEC) para (OCan) a 5% (v/v) 

Amostras OEC (mL) OCan (mL) Tween 80 (mL) H2O (mL) 

(8:2) v/v  2,0 0,5 7,5 40 

(7:3) v/v 1,75 0,75 7,5 40 

(10:0) v/v 2,5 0 7,5 40 

%(v/v) 5% 15% 80% 

Fonte: Autor, 2022 

 

 A fase oleosa, perfez 5% (v/v) dos óleos (OEC + OCan) e 15% (v/v) de surfactante (T-

80), ao passo que a fase aquosa, integralizou 80% (v/v) de água destilada. Os volumes da fase 

oleosa foram adicionados em um béquer e submetidos a agitação por 1000 rpm a 25°C por 30 

min (Figura 6).  
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Figura 6 – Etapas de preparação das NEs para as amostras (8:2, 7:3 e 10:0) v/v 

 
Fonte: Autor, 2022 

 

5.3 Síntese das Ag-NPs 

125 mL de uma solução aquosa de AgNO3 (0,01M) foram aquecidos até à ebulição, sob 

agitação. Em seguida, foram adicionados 300 µL da solução aquosa de Polivinilpirrolidona 

(C6H9NO)n a 1% (p/v). Na sequência, 5 mL de Citrato de Sódio (1% p/v) foram adicionados a 

uma taxa de 1mL / min até a ebulição, formando uma coloração amarelo-pálida. Esta suspensão 

foi imediatamente resfriada em um banho de gelo. As etapas de preparação foram executadas 

conforme indicado na Figura 7. 

Figura 7 – Síntese das Ag-NPs 

 

 
Fonte: Autor, 2022 
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5.4 Preparação dos nanofluidos  

As nanofluidos foram obtidos pela mistura dos componentes (NE + Ag-NPs + H2O) v/v 

em balões volumétricos de 100 mL. Foram medidos volumes previamente determinados da 

amostra (8:2), conforme exibido na Tabela 6. Em seguida, adicionou-se volumes de (15, 20 e 

30) mL das Ag-NPs para cada um deles, e finalmente, aferiu-se com água destilada os volumes 

restantes até completar 100 mL. Na sequência, a mistura foi agitada manualmente até a 

completa homogeneização. 

Tabela 6 – Obtenção dos nanofluidos a partir da amostra (8:2) e Ag-NPs 

 

Amostras      NEs (mL) Ag-NPs (mL) H2O (mL) 

NE 60 + Ag-NPs 20 +H2O 20  60 20 20 

NE 70 + Ag-NPs 20+H2O10  70 20 10 

NE 70 + Ag-NPs 30  70 30 - 

NE 80 + Ag-NPs 20  80 20 - 

NE 85 + Ag-NPs 15  85 15 - 

Fonte: Autor, 2022 

  

5.5 Caracterização das NEs e nanofluidos 

5.5.1 Análise visual 

O aspecto visual das amostras foi avaliado em três tempos específicos: imediatamente 

após a preparação das NEs e nanofluidos (t-0), após 30 (t-30) e decorrido 60 (t-60) dias. Foi 

feito o registro fotográfico para cada tempo respectivo, utilizando um Galaxy Tab S6 Lite, 

modelo SM-P615, China.  

 

5.5.2 Medição de turbidez  

A turbidez das NEs foram avaliadas pela intensidade de transmitância a 600 nm usando 

um espectrofotômetro SHIMADZU (Modelo U-1800, Tóquio, Japão) em triplicata. A 

quantidade de luz que atravessava as amostras foi medida e a percentagem de transmitância 

Itrans(%) para cada uma delas foi registrada e decodificada por um software (UV-probe 2.43). 

Água destilada foi usada como branco.  

5.5.3 Leituras de absorbância (Abs) 

   Os espectros de Abs foram coletados através da varredura para uma faixa de 300 a 

600 nm usando um espectrofotômetro SHIMADZU (Modelo U-1800, Tóquio, Japão). As 
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intensidades de Abs que varreram as amostras foram detectadas nos tempos t-0, t-30 e t-60, e 

decodificada por um software (UV-probe 2.43) integrado ao aparelho. As leituras foram feitas 

em uma cubeta de quartzo à temperatura ambiente (25±2◦C), utilizando água como branco. 

5.5.4 Medição de Potencial hidrogeniônico (pH)  

O pH das NEs foi avaliado em triplicata através de medições de um PHmetro - Modelo 

(TOA ION meter IM-40s, Japão) submergindo o bulbo do aparelho em cada fluido, respeitando 

os respectivos tempos de armazenamento (t-0, t-30 e t-60). O medidor de pH foi calibrado com 

uma solução tampão de pH 7,0 e 4,0 antes de cada medição. 

 

5.5.5 Medições reológicas: Viscosidade dinâmica  

Para a determinação da viscosidade dinâmica utilizou-se um Viscosímetro rotacional 

HAAKE Viscotester, Modelo (VT 550). Foi utilizado a configuração cilindros coaxiais copo 

SV e cilindros SV1. As amostras foram inseridas a uma temperatura constante de 28°C a uma 

taxa de cisalhamento entre 0 a 600s-1 em tempos de 180 s. A análise e os resultados foram 

programados e obtidos, respectivamente, utilizando o software computacional do equipamento 

(Thermo Scientific™ HAAKE™ RheoWin™ Measuring and Evaluation Software). 

5.6 Caracterização das Ag-NPs 

5.6.1 Microscopia Eletrônica de transmissão (TEM) 

As imagens de microscopia eletrônica de transmissão foram adquiridas em um 

microscópio eletrônico de transmissão (Jeol, model JEM-2100) com aceleração de voltagem de 

200 kV. 

5.6.2 Distribuição de Partículas  

A distribuição aproximada de tamanhos para uma região da amostra foi estimada com 

o uso do Software livre Image-J. Foram extraídas distribuições de tamanhos em unidades de 

área (nm2), transformando unidades de pixels para unidades de diâmetro (nm) e, em seguida, 

uma contagem estatística foi iniciada para estimar as áreas das NPs isoladamente. Como 

resultado, o histograma da distribuição foi plotado com o uso do Software Origin-2019, 

ordenando os dados de forma crescente e normalizando a contagem. 
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5.6.3 Banda de ressonância plasmônica de superfície (BRPS) 

A análise de espectroscopia (UV-Vis) foi utilizada para verificar a formação e 

estabilidade das Ag-NPs, utilizando um espectrofotômetro SHIMADZU (Modelo U-1800, 

Tóquio, Japão) em modo de varredura (300 a 800 nm). As amostras foram lidas em uma cubeta 

de quartzo à temperatura ambiente (25±2◦C), utilizando água como branco. A estabilidade das 

NPs foi avaliada quanto a intensidade de absorbância nos tempos (t-0), (t-30) e (t-60).  
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6 RESULTADOS E DISCUSSÕES 

 

6.1 Caracterização das NEs 

 

6.2 Diagnóstico visual para as NEs 

 

A Figura 8 apresenta o aspecto visual para as amostras nos respectivos tempos: após a 

emulsificação (t-0), decorrido 30 dias (t-30) e após 60 dias de armazenamento (t-60). Após a 

obtenção, as NEs 8:2 e 7:3 exibiram um caráter homogêneo e transparente. Após 30 min de 

emulsificação, mostraram-se altamente estáveis até 60 dias, ou seja, não foi observada 

separação de fase ou formação de creme, o que pode ser um indicativo de que não houve 

alteração no diâmetro médio das gotas. Inversamente aos resultados relatados, a amostra 10:0 

apresentou coloração branca leitosa após a obtenção e separação de fase completa após um dia 

de armazenamento. 

 
Figura 8 – Aspecto visual para as amostras 8:2, 7:3 e 10:0, nos tempos 0, 30 e 60 dias. 

 

 
Fonte: Autor 

 

Os resultados estão coerentes com investigações anteriores que sugerem NEs com 

tamanho médio de partícula inferior a 100 nm apresentam aparência transparente (CHEN & 

ZHONG,2022; LIEW et al., 2020; PANDEY et al., 2020), essa transparência também foi 

observada em nossas amostras bem como sugerido na Figura 8, em t-0, t-30 e t-60 dias.  

Além disso, logo após o gotejamento da fase oleosa das respectivas razões sob agitação 

constante, o efeito de espalhamento Rayleigh é observável nas amostras 8:2, 7:3 através da 

manifestação de uma coloração azulada transparente advinda, possivelmente, de gotículas 

nanométricas quando espalham luz, com a manutenção da coloração logo após agitação, 

conforme exibido na Figura 9. Não observável para a amostra 10:0. 
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Figura 9 – Aspecto visual das NEs após emulsificação. 

 

 
Fonte: Autor, 2022 

 

Isso está de acordo com uma investigação reportada, Hulst, 2012, em que deduziu-se 

que no limite em que as nanogotículas são muito menores que o comprimento de onda da luz 

incidente, encontram-se no regime de 'espalhamento Rayleigh'. Isto é, NEs compostas por 

gotículas na faixa 400 nm parecem transparentes azuladas devido à dominância da luz de baixo 

comprimento de onda, pois a luz azul é preferencialmente espalhada (HULST, 2012). 

 

6.2.1 Medição de turbidez 

A turbidez foi medida e expressa em percentuais de transmitância a 600 nm para cada 

uma das amostras avaliadas, nos tempos t-0, t-30 e t-60, respectivamente, conforme indicado 

no histograma, Gráfico 2. 

Gráfico 2 - Medição de turbidez a 600 nm nos tempos de armazenamento t-0, t-30 e t-60 

  

 

 
Fonte: Autor, 2022 
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Os valores elevados para àquela faixa (600 nm), foram observados entre intervalos 

marginais próximos a 97%, localizados em 96,8% e 96,5%, sendo que os melhores valores 

foram expressos, respectivamente, para as amostras 7:3 e 8:2 em (t-0), alterado de forma tênue 

ao avançar para (t-30), e de maneira leve ao mudar para (t-60). Inversamente a isso, um declínio 

expressivo de transmitância foi observado para a amostra 10:0, o que pode indicar um potencial 

elevado de turbidez, e por extensão, tamanho de partícula e índice de polidispersidade 

aumentados. 

Atualmente, já se sabe que a instabilidade de NEs se deve a fatores como o MO, 

coalescência, floculação e formação de creme. Desta forma, a restrição imposta pela ausência 

do OCan na amostra 10:0, pode ter contribuído para redução de turbidez, uma vez que na 

ausência ou na minimização da atuação desse inibidor, as gotas metaestáveis trabalham a favor 

do (MO), induzindo gotículas maiores da fase dispersa, crescerem à custa de gotículas 

menores1, resultando em um aumento de turbidez decorrente da coalescência das gotículas pelo 

(MO) (KUMAR et al., 2022).  

Isso condiz com investigações publicadas, (LIU, et al., 2021, LIEW, et al., 2020), já 

que turbidez é uma propriedade dependente principalmente da composição do óleo e do 

tamanho médio de partícula, considera-se que ela tende a um aumento proporcional ao 

crescimento do diâmetro médio das partículas, pois à medida que o raio da gota se aproxima de 

100 nm, as nanoemulsões aparecem turvas e, acima disso, na faixa de submícrons, elas 

aparecem brancas devido ao espalhamento múltiplo significativo (MASON et al. 2006).  

Além disso, para as amostras 7:3 e 8:2, a transparência óptica foi mantida para os três 

tempos de armazenamento, de forma análoga àquelas características observadas anteriormente 

(ZHANG et al., 2015), o que pode fornecer um bom indicador qualitativo de polidispersidade 

(MASON et al., 2006).  Portanto, conforme sugerido, a alteração da turbidez pode ser um bom 

indicativo de alteração da instabilidade das NEs.  

 

6.2.2 Leituras de absorbância (Abs) 

As leituras dos espectros de absorbância para as NEs foram realizadas com o intuito de 

observar possíveis alterações no comportamento espectral. O Gráfico 3 apresenta os espectros 

referentes aos tempos de armazenamento (t-0, t-30, t-60) dias. 

 
1 Considera-se que as pressões extremas na interface das gotículas, reduz o tempo total de um experimento devido às 

taxas de engrossamento mais rápidas advindo da difusão das gotículas menores que estão sob maiores pressões de 

Laplace (Mason, et al. 2006). 

https://www.sciencedirect.com/topics/earth-and-planetary-sciences/flocculation
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Em t-0, os valores de Abs foram expressivos para região de 300 nm, alcançando um 

pico máximo a 366 nm com magnitude de 0,996 para a amostra 7:3, com decaimento continuo 

conforme avançava para a faixa de 600nm, alcançando um valor mínimo de 0,011.   

Gráfico 3 - Espectros de absorbância para as NEs nos tempos (0, 30 e 60) dias. 
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Fonte: Autor, 2022 

 

Para a mesma amostra, 7:3, as intensidades máximas e mínimas em t-30, geraram 

valores de magnitude 0,969 contra 0,015, respectivamente. Para a leitura em t-60, os valores 

encontrados variaram de 0,986 a 0,018, conforme a varredura avançava para a região de 600 

nm. A amostra 10:0, apresentou espectros desordenados em intervalos discrepantes de difícil 

previsão e altamente instáveis, possivelmente pela ausência do inibidor do MO.  

Para efeito de comparação, a Tabela 7, traça as estimativas de intensidades mínimas e 

máximas de valores de Abs para as amostras nos tempos investigados.   
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Tabela 7 – Valores máximos e mínimos de Abs para os tempos, t-0, t-30 e t-60  

Tempo t-0 t-30 t-60 

Amostra Abs Máx/ 

λ (nm) 

Abs mín./  

λ (nm) 

Abs 

máx./ λ (nm) 

Abs mín./ λ 

(nm) 

Abs 

máx./ λ(nm) 

Abs 

mín./ λ (nm) 

(7:3) 0,996 a 366 0,011 a 600 0,969 a 371 0,015 a 600 0,986 a 372 0,018 a 600 

(8:2) 0,976 a 370  0,017 a 600 0,957 a 374 0,018 a 600 0,959 a 375 0,025 a 600 

(10:0) 0,863 a 493  0,843 a 600 0,978 a 396 0,389 a 600 0,996 a 500 0,861 a 600 
Fonte: Autor, 2022 

6.2.3 Medição de pH 

 As medições do pH demonstraram que não houve alteração significativa das NEs nos 

tempos de armazenamento t-0, t-30, t-60. Sendo observável para a amostra 8:2, uma média do 

pH igual a (5,33; 5,29 e 5,25), respectivamente. Para a amostra 7:3, foi observado variações 

mínimas nos valores médios do pH (5,37; 5,46; 5,25) nos três tempos avaliados. Para a amostra 

10:0, os valores do pH para os respectivos tempos foram, (5,23; 5,50; 5,21). O Gráfico 4 

confirma os resultados relatados.   

 

Gráfico 4 – Medições de pH para os tempos de armazenamento, t-0, t-30 e t-60. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

                   

 
Fonte: Autor, 2022 

 

 

A elevação do pH observado para as amostras 7:3 e 10:0 em t-30, pode ser atribuído à 

desprotonação dos grupos (-OH), que aumenta a conjugação entre dois anéis benzênicos 

(KUMAR et al., 2022).  
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6.2.4 Medições viscosidade dinâmica para NE 

 

Os resultados obtidos para a viscosidade das NEs, coletados nos tempos de 

armazenamento t-0, t-30 e t-60, foram plotados e exibidos no Gráfico 5, respectivamente.  

 
Gráfico 5 – Medições de viscosidade dinâmica nos tempos t-0, t-30 e t-60. 
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Fonte: Autor, 2022 

 

No tempo t-0, à medida que a taxa de cisalhamento avançava de 100 para 600s-1, é 

observado um decaimento de viscosidade para a amostra 8:2, variando de 0,63 a 0,47 Pa.s-1,  e 

para 10:0, decaiu de forma mais intensa de 0,38 a 0,18 Pa.s-1. Para a amostra 7:3, na mesma 

condição cisalhante, é observado uma elevação gradual de viscosidade, quantificada em 

intervalos de extremidades 0,026 a 0,076 Pa.s-1.  
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De forma análoga ao tempo t-0, no tempo t-30, nas mesmas condições relatadas 

anteriormente, revelou decaimento de viscosidade para as amostras 8:2 e 10:0 quando a taxa 

cisalhante percorreu de 100 para 600s-1, localizados em intervalos extremos de valores 

expressos em 0,59 a 0,39 Pa.s-1  e  0,39 a 0,16 Pa.s-1, respectivamente.  

Os valores demonstrados para a amostra 7:3 no tempo t-30 oscilaram minimamente a 

partir da extremidade inferior para a superior da taxa cisalhante (100 para 600s-1) alcançando 

valores extremos em 0,077 e 0,078 Pa.s-1. 

Para t-60 a amostra 7:3 apresentou viscosidade relativamente invariável, quase que 

constante, com oscilações mínimas localizadas nas extremidades 0,34 e 0,32 Pa.s-1, à medida 

que avançou de 100 para 600s-1 . Para as amostras 8:2 e 10:0, sendo mantida a mesma condição, 

experimentou uma declinação mais significativa de viscosidade, observada entre 0,70 a 0,49 

Pa.s-1 e 0,82 a 0,33 Pa.s-1 , respectivamente. 

Conforme os resultados elucidados, observam que em cargas oleosas mais elevadas, as 

amostras 8:2 e 10:0, apresentaram comportamento não newtoniano (pseudoplástico), nos 

tempos t-0, t-30 e t-60, isto é, a viscosidade diminui com o aumento da taxa cisalhante. Para a 

amostra 7:3, nas mesmas condições relatadas, os resultados foram inversos, ou seja, à medida 

que a taxa de cisalhamento aumentava, é observável uma elevação gradual de viscosidade.   

Isso fornece a condição de que para cargas oleosas mais baixas, a viscosidade tende à 

uma estabilidade mais significativa. O que está de acordo com o que foi demonstrado nos 

estudos de reologia de NEs do tipo óleo em água reportado recentemente (AL-SAKKAF & 

ONAIZI, 2022). 

6.3 Síntese das Ag-NPs  

Conforme os resultados elucidados, constatou-se que para a síntese das Ag-NPs, uma 

condição ideal, estabelecida empiricamente, precisa ser respeitada. Isso envolve a preparação e 

lavagem criteriosa e esterilização da vidraria, já que qualquer impureza pode servir de sítio de 

agregação, até à condição ideal para o resfriamento da solução. 

Desta forma, a Figura 10, é referente às Ag-NPs após as sínteses, onde é demonstrado 

vários estágios de agregação2  para diferentes condições de preparação. Nessas condições, 

inclui-se o fornecimento de temperaturas (± 95 a ±120 ºC) e tempos (30 a 45 min a 100 rpm) 

 
2 As cores variando de amarelo pálido, Figura 10 (a), (b) e (c) para um tom de laranja mais intenso, (d) e (e), 

indicam a agregação das NPs suspensas na solução, isto é, uma cor mais intensa para o laranja, sugerem NPs 

agregadas com tamanhos maiores se comparadas a (a) e (b), uma vez que uma cor mais intensa tendendo para o 

laranja sugere tamanhos de partículas maiores suspensas na solução.  
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variantes, sob resfriamento ambiente ou forçado (banho de gelo). Os melhores resultados 

demonstrados na Figura 10 (a), (b) e (c), sugerem que o fornecimento da temperatura deve ser 

de até (95-105 ºC, ± 2) por um tempo crítico de até (38 min, ± 2) a 100 rpm, sob resfriamento 

imediato.  

 

Figura 10 – Soluções contendo Ag-NPs em vários estágios de agregação 

 

  
Fonte: Autor,2022 

 

Isto é, constatou-se que a agregação das Ag-NPs pode ser induzida pela extrapolação de 

um tempo crítico (38 min) de exposição à uma temperatura superior a 105 ºC na ausência do 

banho de gelo, mas também pela presença de impurezas, possivelmente em (d) (e). Os melhores 

resultados foram para àquelas condições expostas em (a) e (b), uma vez que fornece os critérios 

ópticas exigíveis (amarelo pálido) na identificação de formação das Ag-NPs, bem como foi 

convencionado em investigações anteriores (NAJAFI-TAHER et al., 2018; KHAN et al., 2019; 

LIM et al., 2015). 

 

6.3.1 Caracterização das Ag-NPs 

6.3.2 Microscopia eletrônica de transmissão  

A morfologia das Ag-NPs foi avaliada através da aquisição de imagem de MET. A Figura 

11 exibe a imagem de MET para as Ag-NPs (b), assim como a distribuição para os tamanhos 

de partículas (c).  

A Figura 11 - (a) quando um raio de luz é retroprojetado, o efeito Tyndall é observável, 

isto é, o atravessamento do facho sem desvio da luz, que é um espalhamento elástico de luz por 

partículas dispersas em um coloide, o que indica partículas em suspensão na solução, o que 

pôde ser comprovado pela imagem de MET (b).  

(e) 
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Figura 11 - (a) Ag-NPs após a síntese, (b) MET para as Ag-NPs, (c) distribuição de tamanhos de NPs 
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Fonte: Autor, 2022 

 

A Figura 11-(b) confirma que as Ag-NPs estão em dimensões nanométricas e com 

formato predominantemente esférico, já a Figura 11 - (c) exibe a distribuição de tamanho de 

partículas para uma região da amostra onde o valor demonstrado para essa região foi igual a 

228,05 com desvio ± 1,223. Esses resultados estão de acordo com os observados anteriormente 

(WU et al., 2018, FENG et al., 2014). 

6.3.3 Banda de Ressonância Plasmônica de superfície (BRPS) 

O Gráfico 6 apresenta os espectros de absorbância da amostra, após 0, 30 e 60 dias. Foi 

observado a manutenção do pico característico da intensidade da banda plasmônica das Ag-

NPs por volta 420 nm nos tempos t-0, t-30 e t-60 dias.  

 
Gráfico 6– Análise de espectroscopia para as Ag-NPs nos tempos t-0, t-30, t-60 

(a) (b) 

(c) 



54 

 

300 400 500 600 700 800

0,00

0,02

0,04

0,06

0,08

0,10

0,12

0,14

0,16

0,18

0,20

A
b
s 

(u
.a

)

l(nm)

 AgNPs t-0

 AgNPs t-30

 AgNPs t-60
421 nm

421 nm

421 nm

 
Fonte: Autor 

 

Esses resultados estão em consonância com pesquisas recentes que demonstraram a 

formação de Ag-NPs correlacionando a banda de ressonância plasmônica (KATTA & DUBEY, 

2020; VILAS et al., 2014). Para além disso, NPs com abs máxima de banda ocorrendo em 450 

nm para Ag-NPs foi observada em que as Ag-NPs foram sintetizadas a partir de extrato aquoso 

da Syzygium aromaticum, também foram relatados (VINICIUS et al., 2020). 

Além disso, ao registrar a formação de Ag-NPs na amostra, as varreduras também 

revelaram boa estabilidade no armazenamento ao identificar picos (BRPS) poucos espaçados, 

o que indica um potencial de estabilidade para um tempo de 60 dias, isso porque observa-se 

que a posição do pico em direção ao comprimento de onda não mudou significativamente. 

Como não há mudança considerável na posição do pico, o tamanho das NPs também pode ter 

tido uma estreita distribuição para o tamanho de partícula conforme exibido na imagem de MET 

anteriormente (PARAMESWARAN et al., 2021).  

Constatou-se também que conforme o tempo de armazenamento aumenta, o valor de 

Abs diminui independentemente do comprimento de onda. Foi convencionado que a agregação 

de NPs diminuirá a Abs na posição do pico (BRPS), se simultaneamente, o valor de absorção 

aumentar em outro comprimento de onda (AMENDOLA et al., 2010). Também com agregação 

ocorrendo na amostra, espera-se que o pico (BRPS) tenha um comportamento mais alargado, 

isto é, mudança no tamanho dos NPs teria mudado a posição do pico (BRPS) (LEE et al., 2014). 

Não foi observado nada condizente para as duas situações relatadas, portanto, o processo de 

agregação pode ser descartado como a razão para a diminuição do valor de absorção (WU et 

al., 2018).   



55 

 

Adicionalmente, podemos ver que a posição de pico (BRPS) quase permanece na 

mesma posição. Assim, a mudança no tamanho das partículas para a diminuição no valor das 

absorções também foi descartada. A possível diminuição pode ser devido à diminuição do 

número de partículas em determinado volume, ou seja, pode ser devido ao assentamento das 

partículas. Com a diminuição da concentração das partículas, o valor da Abs diminuirá e, 

portanto, pode ser atribuído ao assentamento das partículas (PARAMESWARAN et al., 2021).  

 

6.4 Caracterização dos Nanofluidos (NF) 

 

6.4.1 Diagnóstico visual para os (NF) 

 

O aspecto visual dos (NF) estão expostos na Figura 12, (da esquerda para à direita): (NE 

70 mL:H2O 30 mL), (NE 80 mL: AGNPs 20 mL), (NE 60 mL:AGNPs 20 mL: H2O 20 mL), 

(NE 70 mL: AGNPs 20 mL: H2O 10 mL) e (NE 85 mL: AGNPs 15mL) avaliadas após a 

preparação (t-0), decorrido 30 (t-30) e 60 (t-60) dias de armazenamento.  

 

Figura 12 - Aspecto visual para os nanofluidos nos tempos 0, 30 e 60 dias. 

 

 
Fonte: Autor, 2022 

Em vista os resultados, um fluido viscoso foi obtido pela adição das Ag-NPs às NEs 

com posterior diluição em água. Nota-se que não há uma alteração significativa na cor dos 

fluidos nos tempos de armazenamento t-0, t-30 e t-60, conforme verificado também para as 

NEs. 

As amostras (NE 85 mL: AGNPs 15mL) e (NE 80 mL: AGNPs 20 mL) tiveram 

melhores desempenho no armazenamento quanto ao aspecto visual, mantendo a natureza do 

aspecto até 30 dias de armazenamento com ausência de sedimentação. 

Porém, para algumas delas (NE 70mL:H2O 30mL, NE 60 mL: AGNPs 20 mL: H2O 

20 mL, NE 70 mL: AGNPs 20 mL H2O 10 mL) foi observado uma rápida sedimentação após 
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a adição das Ag-NPs às NEs em t-0, tornando-se mais intensa conforme avançou para os tempos 

t-30 e t-60. 

Isso pode ser atribuído à diminuição das interações eletrostáticas entre as gotículas da 

NE (LIU et al., 2020). Tem sido demonstrado que existe uma repulsão de forças eletrostáticas 

entre partículas revestidas acima e abaixo do ponto isoelétrico (PI), que impedem a 

agregação (MCCLEMENTS, 2015). No entanto, no PI, a interação eletrostática é insuficiente 

para superar a fraca atração de van der Waal e hidrofóbica, resultando em aglomeração de 

partículas (QIAN, 2012).  

Em conformidade com isso, demonstrou-se que as NEs são estáveis à floculação acima 

e abaixo de PI devido a fortes forças repulsivas eletrostáticas dentro do sistema. Porém, no (PI) 

ou próximo a ele, as forças repulsivas eletrostáticas são reduzidas e forças atrativas de van der 

Wall fracas que desencadeiam à sedimentação (SHARMA et al., 2022).  

 

6.4.2 Caracterização dos NF por BRPS e Ƞ 

O gráfico 7 exibe as leituras dos espectros de absorbância para os nanofluidos no 

intervalo de 300 a 600 nm para um tempo de armazenamento de 30 dias. 

 
            Gráfico 7 - Espectros de Abs para os nanofluidos 

 

 

Fonte: Autor, 2022 
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Pode-se observar que dentre os fluidos preparados, a amostra (NE 85+ Ag-NPs 15) 

exibiu um pico (BRPS) sinuoso na região de 400-500nm, o que pode indicar que os íons citrato 

foram adsorvidos de forma eficiente na superfície das Ag-NPs para formar camadas duplas, 

evitando assim a agregação das Ag-NPs, comprovando a presença de NPs (WU et al., 2018).  

Essas descobertas convergem com resultados semelhantes observados em um relatório 

anterior, Melo et al., (2020), que determinaram através de imagem de MET, que Ag-NPs 

exibiram morfologia esférica livres de agregação (MELO et al., 2020).  

Adicionalmente a isso, no Gráfico 8 é apresentado as leituras de viscosidade para as 

amostras (NE 85+ Ag-NPs15) e (NE 80+ Ag-NPs20).   

           Gráfico 8 – Medição de viscosidade para os nanofluidos 
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Fonte: autor 

 

Para a amostra (NE 80+ Ag-NPs 20), a viscosidade decai com o aumento da taxa de 

cisalhamento, apresentando um pico de viscosidade máxima em 0,28 Pa.s-1. Já para a amostra 

(NE 85+ Ag-NPs15) a viscosidade decaiu levemente com a taxa de cisalhamento, com valores 

relativamente mais baixos, revelando valores variantes com uma resistência máxima a 0,075 

Pa.s-1. Isso indica que não houve alteração significativa na viscosidade dos nanofluidos quando 

comparados com as que foram relatadas para as NEs.  

Em virtude disso, em baixas cargas oleosas, os nanofluidos também tendem a uma 

estabilidade mais significativa, o que indica que para essas nonogotículas o encapsulamento é 

mais eficiente. Isso está em consonância com os estudos demonstrativos (WU et al., 2018; 

VINICIUS et al., 2020). 
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7 CONCLUSÕES 

Com base nos resultados obtidos, foi  possível a obtenção de forma satisfatória das NEs 

do óleo essencial do Cravo-da-índia  através do método da emulsificação espontânea. 

A análise visual não verificou mudança significativa no aspecto visual das NEs, nos 

tempos 0, 30 e 60 dias. Sendo observado a manuntenção do efeito Tyndall nos três tempos 

avaliados. 

As leituras de trasmitância, revelaram uma boa estabilidade das NEs nos três tempos 

avaliados com um indice reduzido de turbidez no armazenamento. O mesmo comportamento 

na estabilidade foi observado para os espectros de Absorção para a região 300 a 800 nm. 

As medições de pH e viscosidade mostraram variações marginais com avanço do tempo, 

o que indica a estabilidade das NEs durante o periodo de tempo analisado.  

Além disso, foi possível obter Ag-NPs de forma eficaz, usando como redutor citrato de 

sódio. O que foi comprovato pelas imagens de MET geradas para as Ag-NPS.  

As leituras de Abs detectaram picos característico de banda plasmônica a 421 nm, 

confirmando a presença de partículas nanométricas.  A intensidade de abs reduziu a longo prazo 

de forma minimizada. 

Os nanofluidos obtidos através da associação NEs com as Ag-NPs exibiram estabilidade 

a curto prazo, porém picos na região de 400 nm foram detectados a médio prazo. 

Diante disso, constatou-se que durante o armazenamento, não houve uma influência 

significativa nas propriedades fisico-quimicas das NEs e NFs quando submetidos a cargas 

oleosas mais baixas, o que sugere que para essa condição, a amostra 7:3 apresentou uma 

estabilidade mais significativa, quando comparada às 8:2 e 10:0. 

 Os resultados apresentados, as NEs e nanofluidos obtidos nessa pesquisa exibem o 

potencial de serem utilizados como constituintes de filmes para revestir embalagens resistentes 

à degradação de alimentos e à proliferação de microrganismos, ou seja, como aplicações 

antimicrobianas ou antioxidante. 
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8 SUGESTÕES PARA TRABALHOS FUTUROS  

Como sugestões futuras, essa pesquisa pretende: 

− Identificar os compostos químicos do OEC por Cromatrografia Gasosa Acoplada a 

Espectrometria de Massas (CG-MS); 

− Caracterizar as NEs através das técnicas experimentais: potencial zetta, Índice de 

polidispersividade, microscopia eletrônica de transmissão (MET) e espalhamento dinâmico da 

luz; 

− Caracterizar os nanofluidos e as Ag-NPs através das técnicas experimentais: potencial zetta, 

índice de polidispersividade, microscopia eletrônica de transmissão, espalhamento dinâmico da 

luz);  

− Verificar a ação antimicrobiana in vitro das NEs e dos nanofluidos.  
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