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Introducéo

Nas ultimas décadas, o cenario agricola mundial foi marcado pelo uso intensivo de
inseticidas sintéticos, um fendbmeno impulsionado pelas demandas das grandes guerras do
século XX e pela consolidacdo da "Revolucdo Verde". Esse modelo de producéo priorizou a
utilizacdo de moléculas quimicas, como os organofosforados e organoclorados, sob a
justificativa de erradicar pragas e combater a fome global (Lignani; Branddo, 2022;
Vasconcelos et al., 2023).

Apesar da eficiéncia imediata no controle de pragas, o uso exacerbado dessas moléculas
quimicas resultou em danos irreparaveis a salide humana e ao meio ambiente. A toxicidade
desses compostos, aliada a sua persisténcia nos ecossistemas, tem provocado a contaminagdo
de lengois fredticos, a perda de biodiversidade e o surgimento de populagdes de insetos
resistentes. Diante da projecdo da Organizacdo das NagOes Unidas (ONU) para o crescimento
populacional até 2050, que demandard maior producdo de alimentos, torna-se urgente a
transicdo para modelos agricolas sustentaveis que mitiguem a degradacdo ambiental acelerada
(ONU, 2019; Vasconcelos et al., 2023).

Nesse contexto, a busca por alternativas viaveis como os 0Oleos essenciais (OES),
destacam-se como defensivos bioldgicos estratégicos. Derivados do metabolismo secundario
vegetal, esses compostos possuem complexidade quimica sinérgica, dificultando a evolugéo de
resisténcia por parte das pragas. Entre as opcdes promissoras, 0s 0leos de copaiba, Copaifera
Langsdorffii, e limé&o siciliano, Citrus Limon, apresentam propriedades inseticidas e repelentes
potentes, oferecendo baixa toxicidade para mamiferos e auséncia de residuos quimicos nos
alimentos (Nogueira et al., 2022).

Entretanto, a volatilidade e a sensibilidade dos 6leos essenciais as condi¢fes ambientais
limitam sua aplicagdo direta no campo. Para contornar essas barreiras, a nanotecnologia surge
como uma ciéncia interdisciplinar capaz de desenvolver sistemas de liberagdo controlada. O
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uso de biopolimeros, como o alginato de sddio, permite o encapsulamento dessas substancias
em biomatrizes produzidas por métodos acessiveis, como o casting. Tais sistemas inteligentes
protegem 0s principios ativos e garantem uma entrega eficiente no alvo bioldgico, alinhando-
se aos Objetivos de Desenvolvimento Sustentavel (ODS) da Agenda 2030 (Nogueira et al.,
2022). Diante do exposto, 0 objetivo desse trabalho foi estudar a estabilidade térmica e a
morfologia de biomatrizes sustentaveis incorporadas com 6leos de copaiba e liméo siciliano.

Material e Métodos

Producao das biomatrizes

A producdo das biomatrizes foi realizada através do método de casting (evaporagdo do
solvente) adaptado de Messtermann et al. (2018), conforme o diagrama de producdo
apresentado na (Figura 1).

O experimento instalado seguiu um delineamento inteiramente casualizado (DIC)
simples com os fatores 0leo de copaiba e 6leo de limé&o siciliano em diferentes niveis de
concentragdo (0, 100, 150 e 250 puL), sob condigdes controladas de laboratério. O desenho
experimental foi composto por 5 tratamentos com 5 repeticdes, totalizando 25 parcelas
experimentais. A composicao detalhada de cada tratamento consistiu em:

o Tratamento 1 (T1): Alginato de sédio + Glicerol + Tween + 250 pL de 6leo de liméo
siciliano;

e Tratamento 2 (T2): Alginato de sédio + Glicerol + Tween + 100 pL de 6leo de copaiba
+ 150 pL de oleo de limdo siciliano;

e Tratamento 3 (T3): Alginato de sodio + Glicerol + Tween + 150 uL de 6leo de copaiba
+ 100 pL de o6leo de limao siciliano;

o Tratamento 4 (T4): Alginato de sddio + Glicerol + Tween + 250 pL de 6leo de copaiba;

e Tratamento 5 (T5 - Branco): Biomatriz controle de alginato de sodio + Glicerol + Tween
(sem adicdo de 6leos).

Para a preparacgéo, utilizou-se uma solucdo base de 50 mL composta por alginato de
sodio, glicerol e agua destilada. Apds a homogeneizacdo em temperatura ambiente, adicionou-
se lentamente 0,5 g de tween junto as respectivas doses de 6leos estipuladas para cada
tratamento. O processo de incorporacdo durou entre 30 e 40 minutos. Posteriormente, aliquotas
de 5 mL da mistura de cada tratamento foram vertidas em moldes individuais de aluminio para
a formacdo e secagem das biomatrizes. Desse modo, para cada repeticdo dos tratamentos
contendo os o6leos, obteve-se uma distribuicdo homogénea proporcional a concentracao
adicionada na solucéo inicial (Figura 1). Em seguida, as matrizes foram reticuladas com 30 mL
de uma solugdo de cloreto de bario a 0,5 % por 20 minutos e submetidas a secagem em
temperatura ambiente dentro de dessecadores por 48 horas.
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Figura 1. Diagrama de producéo das biomatrizes incorporadas com os 6leos de copaiba
e lim&o siciliano.
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Fonte: Costa, 2026.

Na Figura 2, observam-se as biomatrizes reticuladas de cada tratamento em placas de
Petri.

Figura 2. Sistemas liberadores apos o procedimento de reticulagéo.
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Caracterizacdo das biomatrizes incorporadas com os 6leos

TGA

As curvas termogravimétricas foram obtidas através da termobalanca modelo TGA-50
da marca Shimadzu. As condi¢fes experimentais empregadas foram: razdo de aquecimento de
10 °C min’, partindo da temperatura 30 °C até 900 °C, utilizando atmosfera de nitrogénio com
vazdo de 50 mL min™, cadinho de platina e massa de amostra em torno de 7,000 a 10,000 mg
(Costa, 2023).

DSC
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As curvas calorimétricas foram obtidas através da termobalanga modelo DSC 60 da
marca Shimadzu. As condi¢bes experimentais empregadas foram: razdo de aquecimento de 10
°C min’, partindo da temperatura 30 °C até 400 °C, utilizando atmosfera de nitrogénio com
vazdo de 50 mL min’, cadinho de aluminio e massa de amostra em torno de 2,000 a 3,000 mg
(Costa, 2023).

MEV

O estudo da formacdo e morfologia das biomatrizes foi realizado em microscopio
eletronico de varredura (MEV), modelo Vega3 da marca Tescan. Foi utilizado campo de viséo
entre 100 a 650 um e distancias de trabalho entre 14 a 15 mm. A varredura das biomatrizes,
deu-se em diferentes pontos (Costa, 2023).

Resultados e Discussao
TGA

As curvas da TGA (Figura 3) revelam o perfil de degradacdo e a estabilidade térmica
dos componentes puros, da biomatriz controle (branco) e dos tratamentos contendo os 6leos
essenciais. Quando aquecidos isoladamente, os 6leos puros apresentaram perda de massa
abrupta e precoce devido a alta volatilidade de seus constituintes. O 6leo de liméo (curva
amarela) sofreu volatilizacdo quase total antes dos 150 °C, enquanto o 6leo de copaiba (curva
vermelha) demonstrou decomposicdo em mdltiplos estagios que se estendeu até
aproximadamente 550 °C, consumindo praticamente todo o material volatil e carbonéceo.

Por outro lado, a matriz pura (curva azul) e os tratamentos (1 a 4) exibiram um
comportamento térmico semelhante e drasticamente diferente dos 6leos isolados, caracteristico
da decomposicao estruturada da blenda de alginato de sodio, glicerol e tween. Esse perfil
apresentou eventos sequenciais bem definidos: inicialmente, ocorreu a perda de agua de
hidratacdo do alginato e a evaporacdo do glicerol; em seguida, observou-se uma perda
acentuada de massa entre 200 °C e 300 °C, associada a despolimerizacdo do alginato de sodio
e a degradacdo do tween. Por fim, um degrau vertical abrupto por volta de 630 °C indicou a
decomposicéo secundaria de residuos carbonaceos e a conversdo do carbonato de sodio (gerado
a partir do alginato) em 6xido de sodio, com liberacao de CO..

A sobreposicdo entre as curvas dos tratamentos e dos 6leos indica a viabilidade e
eficécia do sistema de encapsulamento. A rede polimérica de alginato de sddio, plastificada por
glicerol e estabilizada por tween, reteve os 6leos de liméo siciliano e copaiba, impedindo a
volatilizagdo precoce. Ao interagirem com a biomatriz, 0s compostos bioativos passaram a ser
liberados ou degradados apenas conforme a prépria estrutura do filme se decompunha.

Figura 3. Curvas TGA dos 0leos e dos tratamentos T1 a T5.
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De acordo com Nogueira et al. (2022), o 6leo de copaiba incorporado em matrizes de
Hidréxidos Duplos Lamelares (HDL) apresenta perda de massa deslocada para temperaturas
mais altas, indicando que a matriz inorganica confere protecdo térmica ao 6leo. Resultados
semelhantes foram observados na biomatriz de alginato de sodio, que retarda a volatilizacdo
dos constituintes do 6leo, sugerindo que o material resinoso foi efetivamente incorporado.

DSC

As curvas da DSC (Figura 4) revelam o comportamento térmico e as interagdes
moleculares entre os 6leos essenciais e a biomatriz de alginato de sodio, glicerol e tween. Para
0s componentes puros, 0 6leo de limdo siciliano (curva amarela) apresenta um pico endotérmico
agudo e estreito proximo a 225 °C, associado a rapida ebuli¢do e volatilizagdo. Ja o 6leo de
copaiba (curva vermelha) exibe bandas endotérmicas largas e sutis a partir de 240 °C, refletindo
a evaporacdo gradual dos constituintes sesquiterpénicos e resinosos.

Observa-se um indicativo de deslocamento térmico das formulacGes (tratamentos 1 a 4)
em relacdo a biomatriz pura (branco, curva azul). O branco exibe um pico endotérmico intenso
a 175 °C (com inicio em 170 °C), associado a fusdo e decomposic¢éo inicial da blenda estrutural
hidrofilica. Com a incorporacdo dos 6leos de limdo siciliano e copaiba, esse pico principal
desloca-se para a faixa entre 180 °C e 185 °C. Esse aumento na temperatura de transi¢ao sugere
a existéncia de interacOes fisico-quimicas fortes ou um efeito de plastificagdo mutua entre 0s
6leos e a biomatriz, resultando em maior estabilidade térmica para os tratamentos.

Figura 4. Curvas DSC dos 6leos e dos tratamentos T1 a T5.
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Embora Nogueira et al. (2022) utilizem Hidréxidos Duplos Lamelares (HDL), o
comportamento observado nas curvas de DSC é analogo ao sistema de alginato de sddio, uma
vez que o 6leo incorporado a matriz ndo exibe o perfil de evaporacdo rapida caracteristico do
6leo livre.

MEV

As micrografias de MEV revelam que a biomatriz pura (T5) possui superficie continua
e homogénea. A incorporacdo de 6leos altera drasticamente essa morfologia: T1 exibe uma
estrutura fraturada e com cavidades devido a saturacdo pelo 6leo de limdo, enquanto T2
apresenta alta rugosidade granular. Em contrapartida, os tratamentos T3 e T4 mostram
superficies lisas, compactas e altamente uniformes. Essa organizacao estrutural em T3 e T4
sugere uma adequada compatibilizacdo e dispersdo dos 6leos na blenda biopolimérica. Essa
integridade estrutural justifica a maior eficiéncia de encapsulamento e a protecdo térmica
observadas nos ensaios anteriores.

Figura 5. Micrografias de MEV dos tratamentos T1 a T5.
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Fonte Costa, 2026.

As micrografias obtidas revelaram superficies com aspecto irregular, apresentando
fissuras e porosidade, caracteristicas que, de acordo com Martins (2018), evidenciam 0 sucesso
no encapsulamento dos 6leos na biomatriz.

Segundo Daniel et al. (2015), o estudo da morfologia cristalina é fundamental, visto que
a forma dos materiais exerce influéncia direta sobre propriedades fisicas determinantes, tais
como a capacidade de compactacdo e compressdo, a cinética de dissolugdo, a orientacdo das
particulas e o comportamento de fluxo do material sélido.

Conclusoes

As curvas TGA revelaram que o encapsulamento em biomatriz de alginato conferiu
maior estabilidade aos 6leos essenciais, retardando a volatilizagdo. Enquanto os 6leos puros,
degradaram-se em temperaturas mais baixas.

As curvas DSC confirmaram a complexidade dos sistemas, evidenciando picos
endotérmicos associados ao rompimento das zonas juncionais da rede de alginato e a
volatilizacdo simultanea dos 6leos.

As micrografias de MEV revelaram biomatrizes com morfologias compacta e lisa,
rugosa e nao uniforme, caracteristicas de materiais formados pela interacdo entre alginato e
agentes reticulantes. Essa porosidade e textura superficial sdo fundamentais para o0s
mecanismos de liberagéo e interagdo com o0 meio.
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