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INTRODUCAO

O Jdleo de copaiba, extraido de darvores do género
Copaifera, possui diversas propriedades farmacologicas,
sendo amplamente utilizado na medicina popular como anti-
inflamatdrio. Estudos recentes tém demonstrado que o©
atividade anfiinflamatoria do dleo de copaiba pode ser
devido ao alto teor de Pp-cariofileno, o sesquiterpeno mais
comumente encontrado, principalmente na espécie
Copaifera mulfjuga Hayne. Enfretanto, sua baixa
hidrossolubilidade acarreta dificuldades quanto a sua
incorporacdo em formas farmacéuticas de uso topico. Neste
contexto, as nanoemulsdes podem ser consideradas como
um potencial sistema para administracdo topica deste dleo.
O objetivo deste frabalho foi otimizar e validar um método
por SPME-GC para a quantificacdo do p-cariofileno em
nanoemulsdes de oOleo de copaiba produzidas por
homogeneizacdo a alta pressao.

METODOLOGIA

1) Prepara¢cao das nanoemulsoes

Duas formulacdoes foram preparadas (Nanoemulsdo #1 e
NanoemulsQo #2).

As fases oleosa e aquosa foram misturados sob agitacdo
magnética (5 minutos, a temperatura ambiente) para obter
uma emulsdo grosseira. Depois, foram individualmente
submetidos d homogeneizacdo a alta pressdo (EmulsiFlex-C3®,
Avestin, Canadd) por 12 ciclos a 750 bar.

Tabela 1. Constituicdo das nanoemulsoes

Componentes Nanoemulsao #1 Nanoemulsao #2
Oleo de copaiba 10% 5%
Fase Oleosa ICM i 59
Span 80 1% 1%
Polissorbato 20 2% 2%
Fase Aquosa , .
Agua mili-Q q.S.p. q.S.p.

2) Otimizagcao dos parametros da extragao

A andlise do B-cariofileno foi realizada por microextracdo em
fase solida, modo “headspace”, acoplada a cromatografia
gasosa com detector de ionizacdo de chama (HS-SPME-GC-
FID), onde diferentes condicoes de extracao foram avaliadas
afravés de planejamento fatorial Box-Behnken 33, variando-
se. tempo de extracdo, temperatura da amostra durante @
extracdo e efeito da forca idnica.

3) Validacao do método analitico

A validacdo foi redlizada segundo diretrizes da legislacdo
brasileira vigente (Brasil, 2003) e internacional (ICH, 2005).
Foram avaliados os pardmetros de linearidade, limites de
deteccao (LOD) e quantificacdo (LOQ), precisQo e robustez.

RESULTADOS E DISCUSSAO

As nanoemulsoes #1 e #2 apresentaram tamanho de
particula de 140 nm e 120 nm, respectivamente. As melhores
condicoes para a extracdo de p-cariofileno foram: 45 ° C, 20
minutos e sem adicao de NaCl.
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Fig. 1. Grdfico de contorno para a drea de B-cariofileno obtida pela plotagem: (A)
tempo de exposicdo da fibra vs. temperatura de extracdo, (B) concentracdo de
NaCl vs. temperatura de extracdo e (C) concentracdo de NaCl vs. tempo de
exposicdo da fibra.

Os resultados dos testes de degradacdo forcada mostraram
uma reducdo em menor grau da drea do pico de p-
cariofileno das nanoemulsdes comparada a observada paro
a solucdo padrdo de p-cariofileno.
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Fig.2. Cromatogramas relativos a (I) Solucdo de p-cariofileno (Il) Nanoemulsdo # 1 e
(1) Nanoemulsdo # 2 submetidas a : a)sem condicdes de estresse, b) NaOH 1 M,

c)60 °C, d) 30 % H202, e)radiacdo UV-A por 48 h e f) HCI 1 M.

O método foi linear na faixa de 0,14-0,68 pug/mL de B-
cariofileno (r>0,999), preciso (RSD% < 5,0), exato(97,85% -
101,87%) e robusto. Os limites de LOD e LOQ foram 0,03 e 0,14
ug/mL, respectivamente.

As nanomulsoes # 1 e # 2 apresentaram cerca de 28,03 + 1,02
mg/mLe 13,33 % 1,11 mg/mL de p-cariofileno, respectivamente.

CONCLUSAO

O meétodo proposto pode ser utlilizado para determinacdo
quantitativa da B-cariofileno em nanoemulsdes de uso topico.
Observou-se efeito parcialmente protetor das nanoemulsdes
sobre a degradacdo do B-cariofileno.
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