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Resumo

Biopolimeros utilizados na elaboragdo de hidrogéis, como a gelatina, se destaca por ser
biodegradavel, biocompativel e atéxico. A estrutura de malha tridimensional dos hidrogéis permite seu
uso como sistemas de liberacdo modificado. O presente estudo teve por objetivo o desenvolvimento
de hidrogel polimérico com extrato bruto de urucum visando futuras aplica¢gdes na area biomédica. A
semente do urucum possui substancias com agéo antimicrobiana, anti-inflamatéria e antioxidante. O
hidrogel de gelatina (HG) foi sintetizado pelo método de reticulacdo quimica e o extrato de urucum,
obtido por meio de extrator do tipo Sohxlet, foi encapsulado gerando o hidrogel encapsulado com
urucum (HGU). A microscopia eletrbnica de varredura (MEV) exibiu a morfologia esperada para o HG
e HGU. Por meio da espectroscopia no infravermelho por transformada de Fourier (FTIR) identificou-
se as bandas da gelatina e do extrato de urucum, confirmando o encapsulamento. As analises de
termogravimetria (TGA) e calorimetria exploratéria diferencial (DSC) comprovaram a estabilidade
térmica. Tendo em vista os resultados, ha potencial para futuras aplicagdes na area de biomédica.

Palavras-chave: Hidrogel. Gelatina. Urucum.
Area do Conhecimento: Ciéncias exatas e da terra — Quimica.
Introducéo

Nas Ultimas décadas tem aumentado o interesse por polimeros, eles sdo materiais versateis com
aplicagcbes em diferentes é&reas, sendo constituidos por unidades de repeticdo, mondémeros,
normalmente ligados entre si por ligagBes covalentes. Entre eles se destacam os biopolimeros,
provenientes da natureza ou formados, em sua maioria, por organismos vivos e que apresentam
caracteristicas como baixa toxicidade, alta disponibilidade e baixo custo. Alguns dos principais
biopolimeros sao: celulose, alginato, quitosana e gelatina, sendo, esta Ultima, obtida a partir da
hidrolise do coldgeno proveniente da pele e ossos de animais vertebrados. A gelatina possui
aplicagbes farmacéuticas e biomédicas tendo em vista sua biodegradabilidade, biocompatibilidade e
ndo toxicidade em ambiente fisiologico; filmes, fibras e hidrogéis sdo algumas de suas aplicacbes
(Sakai et al., 2009).

Os hidrogéis apresentam uma estrutura de malha tridimensional e sdo materiais com elevada
capacidade de retencdo de liquidos. Sua morfologia permite o encapsulamento de farmacos e
agentes terapéuticos, podendo se destacar como excelentes sistemas de liberacdo modificada de
ativos. Os sistemas de liberacdo modificada (Drug Delivery Systems - DDS) propiciam a entrega de
ativos para tratamentos onde € necessaria a administracao continua do medicamento permitindo o
controle de tempo, taxa e local de liberacdo (Long et al., 2023). Empregado nesses sistemas, 0
encapsulamento pode ocorrer por diferentes técnicas, sendo uma delas a adsorcdo, um fenémeno
onde um componente em fase gasosa ou liquida é transferido para a superficie de um sdlido. Os
processos de adsorcdo podem ser fisicos ou quimicos, o primeiro tipo, ocorre por forcas
intermoleculares do tipo Van der Walls que mantém as moléculas do adsorbato fisicamente presas ao
adsorvente (Gomide, 2021). Diferentes substéncias s&do passiveis de encapsulamento, como
antibiéticos para tratamento de infec¢bes, culturas celulares para tratamento de doencas como
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canceres e ativos extraidos de plantas ou sementes que auxiliam na cicatrizacdo de feridas,
possuindo propriedades de interesse em aplicacées biomédicas (Klojdova et al., 2023).

Nos ultimos anos, observou-se um aumento no emprego de praticas terapéuticas alternativas,
principalmente na utilizagdo de plantas com propriedades medicinais (Zeni et al., 2017). Nesse
sentido, empregam-se extratos, misturas que podem conter altos teores de antioxidantes, antibidticos,
antivirais, analgésicos, antiparasitarios, antifingicos, hipoglicémicos, anti-hipertensivos e/ou
inseticidas, que podem ser aplicados em diversas éareas, desde a agricultura até os setores
alimenticio, téxtil e farmacéutico. Geralmente extraidos com solventes organicos, os extratos
resultantes podem ser sensiveis e instaveis; por essa razédo, o encapsulamento pode ser visto como
uma alternativa a essas caracteristicas, garantindo estabilidade reforcada as substancias ativas
(Klojdovéet al., 2023). Destes o0 extrato de urucum tem sido alvo de estudos devido as suas
propriedades.

O urucum de espécie Bixa Orellana, é originario da América Tropical e caracteristico da floresta
amazobnica, sua semente possui substancias com propriedades de agdo antimicrobiana, anti-
inflamatéria e antioxidante (lzidoro et al., 2021). O extrato obtido da semente de urucum possui duas
principais substéncias com maior valor comercial. Classificadas como carotenoides apolares, a bixina
€ associada a coloracdo avermelhada das sementes e a norbixina confere a ela uma tonalidade
amarela. Além dos carotenoides hi também a presenca de &cidos graxos e tocotriendis que conferem
propriedades medicinais ao extrato (Costa et al., 2013). Nesse contexto, o objetivo desse estudo foi a
sintese e a caracterizagdo de um sistema hidrogel de gelatina encapsulado com extrato de urucum.

Metodologia

O trabalho foi desenvolvido no Instituto de Pesquisa e Desenvolvimento da Universidade do Vale
do Paraiba, no laboratério de Sistemas Micro e Nano Particulados e na Central de Laboratorios
Multiusuarios la situados.

Inicialmente, foi realizada a sintese do hidrogel de gelatina (HG) por meio do método de
reticulagdo quimica, de acordo com o descrito por Ambrésio et al (2022), no qual se utiliza um agente
reticulante para estabilizar as ligagbes cruzadas que conferem ao material sua estrutura de malha
tridimensional e maior estabilidade. Para o procedimento experimental, dissolveu-se 5 g de gelatina
em 100 mL de agua destilada, mantendo agitacdo constante e temperatura a 40 °C. O glutaraldeido
foi adicionado apés 10 min nessas condi¢des, depois de sua adicdo o hidrogel foi mantido sob
agitagdo por 20 min. Conforme citado, o agente reticulante empregado foi o glutaraldeido, um
composto com afinidade de ligacdo com determinados grupos funcionais, como 0 grupo amina
presente na estrutura da gelatina (Alavarse et al., 2022). Apés a sintese, 0 HG passou pelo processo
de gelificacdo, sendo posteriormente lavado em 3 ciclos de centrifugacdo com duragdo de 20 min e
velocidade de 4000 rpm, utilizando o equipamento CF16RN, High-speed Micro Centrifuge (HITACHI),
e armazenado sob refrigeracao.

O extrato das sementes de urucum foi obtido por meio de extrator do tipo Sohxlet utilizando etanol
como solvente: 10g de sementes foram mantidas por 4 h no sistema de extracdo. Assim obtido, o
extrato de urucum foi concentrado para ser encapsulado no sistema hidrogel. Para isso, concentrou-
se a mistura utilizando um evaporador rotativo a baixa pressdo marca Blchi R-114 (Buchi). Apés a
concentracdo, o extrato foi armazenado na geladeira ao abrigo da luz (Bruno e Almeida, 2021).

O encapsulamento ocorreu na etapa final via adsorcéo fisica, gerando o hidrogel de gelatina
encapsulado com urucum (HGU).

A caracterizacdo, do HG foi realizada por microscopia eletrbnica de varredura (MEV),
espectroscopia no infravermelho por transformada de Fourier (FTIR), Termogravimetria (TGA) e
calorimetria exploratoria diferencial (DSC). O HGU foi caracterizado por MEV e FTIR.

A morfologia de ambos os sistemas foi observada por MEV, utilizando o equipamento EVO-MA10
(Zeiss). As amostras foram liofilizadas e depois revestidas com ouro para melhorar a condutividade e
diminuir possiveis danos durante a irradiacdo de elétrons.

Os espectros de FTIR da gelatina, do urucum e dos sistemas sintetizados foram obtidos por meio
do espectrofotdmetro de infravermelho por transformada de Fourier Spectrum Two (PerkinElmer), na
regido espectral entre 4000 e 500 cm™, visando identificar as vibracdes relativas as ligagdes quimicas
dos compostos.
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A técnica de TGA expde as amostras a diferentes temperaturas a fim de avaliar a perda de massa.
A técnica de DSC fornece dados sobre as caracteristicas intrinsecas dos componentes do sistema e
do comportamento observado em diferentes temperaturas. Para ambas as andlises, foi utilizado o
equipamento STA 449 F3Jupiter® (NETZSCH). As técnicas concedem informacdes relacionadas a
estabilidade e do perfil de massa do sistema em dadas temperaturas.

Resultados

A morfologia dos sistemas foi examinada por MEV (Figura 1) possibilitando a visualizacdo da
malha tridimensional, caracteristica principal presente em sistemas hidrogéis.

Figura 1 — MEV sendo (a) HG e (b) HGU.
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Fonte: Os autores, 2025.

Os espectros no infravermelho revelam bandas de absorcdo compativeis com a estrutura da
gelatina presentes no HG e HGU. Para o HGU, além das absor¢des anteriores relativas a gelatina, ha
bandas caracteristicas do extrato de urucum e das substéncias nele presentes. As atribui¢cdes para as
amostras de gelatina, HG, HGU e extrato de urucum foram feitas de acordo com dados descritos na
literatura. As bandas correspondentes estéo evidenciadas na Tabela 1.

Tabela 1 — Atribuicdo de bandas de FTIR para gelatina, HG, HGU e extrato de urucum.
Comprimento de onda (cm™)

Atribuicdo Gelatina HG HGU Extrato Referéncias
(Salamah et al., 2023);
Estiramento N-H e O-H 3281 3285 - - (Skopinska-Wisniewska et al.,

2021); (Akhlag et al., 2021).
(Akhlag et al., 2021); (Carvalho e

Estiramento C-H 2942 2933 2947 -
Mansur, 2017).

Estiramento assimétrico C- i i i 2923 (de Sousa Corréa et al., 2024);
He C-H2 (Marco et al., 2008).
Estiramento simétrico C-H - - - 2851 (de Sousa Corréa et al., 2024).
Eso“(r)al_’re”to C=0 do grupo ; ; 1715 1714 (de Sousa Corréa et al., 2024).
Estiramento C-O 1632 1628 1629 - (HUSSAIN et al., 2021).
Deformacéo angular de A
OH: estiramento C-O - - 1286 1274 (de Sousa Corréa et al., 2024).

. i (Skopinska-Wisniewska et al.,
Estiramento C-N, e 1239 1233 1238 - 2021); (Carvalho e Mansur,
deformacéo de N-H 2017)
Ef;gaﬁe”to C-0 do grupo - - 1162 1169  (de Sousa Corréa et al., 2024).
Fl?lzfr(])c:magao C-H fora do - - 973 976 (de Sousa Corréa et al., 2024).

Fonte: Os autores, 2025.

O TGA da gelatina (Figura 2a) mostrou trés eventos significativos de perda de massa. O primeiro
na faixa de 45,2 °C a 109,1 °C referente a perda de agua do material. O segundo na faixa de 271,3
°C a 346,0 °C, onde ha variagdo de massa associada a clivagem das liga¢gGes peptidicas covalentes
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na estrutura da gelatina. O Ultimo evento entre 493,6 °C e 626,2 °C correspondentes aos processos
de carbonizacdo e formacao de cinzas provenientes da degradacdo das cadeias organicas. Os
resultados da andlise do HG apresentam trés eventos similares aos da gelatina. Sendo a faixa de
45,9 °C a 114,3 °C relativa a perda de agua, a de 269,2 °C a 358,4 °C a quebra de ligacdes e a de
520,1 °C a 620,2 °C a degradacao final do material (Hermida-Merino et al., 2022).

Além do TGA, foi realizada a analise do termograma de DSC (Figura 2b) que mostra trés eventos
relevantes para a gelatina. O primeiro evento por volta de 93,45 °C referente & temperatura de
transicdo vitrea (Tg) de sua parte amorfa (Zamani Alavijeh et al., 2017). O segundo na regido de
145,30 °C ligado a evaporacao de agua do material. O Ultimo evento observado, préximo a 173,16 °C
€ associado ao inicio da degradacéo da gelatina que ocorre acerca da faixa de 200 °C com a perda
de aminoacidos e ligacdes peptidicas (Hermida-Merino et al., 2022). Os eventos observados no HG
séo similares aos observados na gelatina, os trés eventos ocorrendo em torno de 86,45 °C, 143,14 °C
e 169,93 °C sédo associados respectivamente a transicdo vitrea, perda de agua e degradacao.

Figura 2 — Andlises térmicas, sendo (a) TGA e (b) DSC.
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Fonte: Os autores, 2025.

Discusséo

Assim como observado na literatura as analises de MEV exibiram a morfologia esperada para
ambos os sistemas, confirmando a estrutura de malha tridimensional dos hidrogéis resultante do
processo de reticulacdo quimica; estrutura essencial para a aplicagdo como sistema de liberacdo
modificada (Hermida-Merino et al., 2022).

O FTIR foi empregado para identificar as vibracdes correspondentes as ligagdes quimicas
presentes nas amostras. A gelatina, composto base para a sintese dos sistemas hidrogel, apresentou
bandas caracteristicas de sua estrutura na regido de 3281 cm referentes ao estiramento de N-H
(Salamah et al., 2023; Skopinska-Wisniewska et al., 2021; Akhlag et al., 2021) e O-H, 2942 cm™?
relacionado ao estiramento C-H (Akhlaq et al., 2021; Carvalho e Mansur, 2017), 1632 cm-! atribuida
ao estiramento C-O na amida Il (Hussain et al., 2021) e 1239 cm-? vibragdo particular ao estiramento
C-N e deformacdo N-H na amida Ill (Skopinska-Wisniewska et al., 2021; Carvalho e Mansur, 2017).
Essas bandas especificas da gelatina se mantém em ambos os sistemas sintetizados, confirmando
sua presenca nos materiais. Especialmente para o HGU, além das bandas da gelatina citadas
anteriormente, também h& as vibragbes caracteristicas do extrato de urucum encapsulado no
sistema, tais como, 1714 cm- banda caracteristica da bixina e atribuida ao estiramento C=0 do grupo
COOH (&cido carboxilico) (de Souza Corréa et al., 2024), vibracdes por volta de 1165 cm-! referentes
ao estiramento C-O do grupo COOH (de Souza Corréa et al., 2024) e deformacéo fora do plano de C-
H na regidao de 975 cm (de Souza Corréa et al.,, 2024). A presenga dessas bandas confirma o
encapsulamento do extrato de urucum no hidrogel proposto.

Em relacdo as andlises térmicas, TGA e DSC, a primeira mostrou trés picos de perda de massa
para o polimero base que se mantiveram ap0ds a sintese (Hermida-Merino et al., 2022), a segunda por
sua vez também apresentou trés picos que se mantiveram no HG (Hermida-Merino et al.,2022;
Zamani Alavijeh et al., 2017). Logo, as andlises realizadas levam a melhor compreensdo do
comportamento e estabilidade das amostras em diferentes temperaturas.
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Conclusao

Ambos os hidrogéis sintetizados exibem aspectos que se alinham com a literatura. As analises de
MEV evidenciam a estrutura de malha tridimensional necessaria para a aplicacdo como sistema de
liberacdo modificada. Os espectros de FTIR apresentam bandas correspondentes a gelatina no HG e
HGU, tal qual, bandas caracteristicas do extrato de urucum no HGU. As analises de TGA e DSC
confirmam a estabilidade térmica do hidrogel.

Os resultados obtidos para o HG e o HGU indicam que os sistemas sintetizados tém potencial
para futura aplicagdo farmacéutica e biomédica, assim como, o extrato de urucum encapsulado no
HGU que confere ao hidrogel suas propriedades de interesse, viabilizando seu potencial como
sistema de liberacdo modificada.
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