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RESUMO 

 

Neste trabalho buscou-se obter um filme biopolimérico a partir do mesocarpo de babaçu (MB), 

e aplicá-lo como matriz carregadora do extrato hidroetanólico das folhas de Arrabidaea 

brachypoda (FAB). O mesocarpo, após tratamento ácido (MTA), básico (MTB) e neutro 

(MTN), apresentou bandas características de materiais amiláceos (FTIR), padrões de difração 

condizentes com amidos tipo C (DRX), boa estabilidade térmica (TG), assim como grânulos de 

amido com características mais homogêneas (MEV). Os filmes foram produzidos pelo método 

casting e o extrato incorporado utilizando uma massa fixa de 0,015 g. Após a incorporação, 

notou-se diferença nos padrões de difração, com aparecimento de novos picos em 21,91º e 

34,57º, e aparecimento de bandas em 584 e 520 cm-1 (FTIR) correlacionadas à presença do 

extrato na matriz. Os ensaios de absorção de vapor de água revelaram que os filmes exibiram 

características menos higroscópicas, mantendo umidade constante mesmo em altos valores de 

umidade relativa (UR), assim como baixa capacidade de absorção de fluidos, com valores 

variando de 1,77 ±0,15 para 1,03 ± 0,02 em tampão fosfato (PBS); de 1,99±0,26 para 0,92±0,03 

em FCS e de 2,15±0,08 para 0,99 ±0,05 em NaCl 0,9%, e baixa solubilidade, com valores em 

torno de 1% de massa solubilizável. Os ensaios mecânicos evidenciaram que os materiais 

apresentaram boa resistência à tração, com valores variando entre 9,35 ±0,82 a 29,16± 1,10 

MPa. Os valores de ε em todos os casos não ultrapassou 4,18 ± 0,38 %, evidenciando a baixa 

elasticidade dos filmes. Os módulos de Young variaram entre 4,00 ±0,41 para 7,03±0,07 MPa. 

Os ensaios de liberação mostram que os filmes E-MTB, E-MTA e E-MTN obtiveram um perfil 

de liberação controlada do extrato FAB por um período de 20 h, com taxas de liberação de 7,24 

± 0,03 %, 6,77 ± 0,30 % e 6,24 ± 0,51 % respectivamente. O acompanhamento do ensaio de 

liberação por HPLC/Uv-Vis (254 nm) permitiu observar que todos os metabólitos presentes no 

extrato são liberados para o meio. Por fim os resultados evidenciaram que as matrizes 

produzidas apresentaram boas características que indicam seu potencial aplicativo para 

liberação controlada de extratos vegetais. 

 

Palavras-chave: Mesocarpo de babaçu, Filmes biopoliméricos, Liberação de extratos vegetais 

 



ABSTRACT 

 

In this work we sought to obtain a biopolymeric film from the babassu mesocarp (MB) and 

apply it as a loading matrix of the hydroethanolic extract of Arrabidaea brachypoda (FAB) 

leaves. The mesocarp, after acid (MTA), basic (MTB) and neutral (MTN) treatment, presented 

characteristic bands of starchy materials (FTIR), diffraction patterns consistent with type C 

starches (XRD), good thermal stability (TG), as well as starch granules with more homogeneous 

characteristics (SEM). The films were produced by the casting method and the extract 

incorporated using a fixed mass of 0.015 g. After incorporation, differences in diffraction 

patterns were observed, with new peaks appearing at 21.91º and 34.57º, and appearance of 

bands at 584 and 520 cm-1 (FTIR) correlated to the presence of the extract in the matrix. Water 

vapor absorption tests revealed that the films exhibited less hygroscopic characteristics, 

maintaining constant humidity even at high relative humidity (UR), as well as low fluid 

absorption capacity, with values ranging from 1.77 ± 0, 15 to 1.03 ± 0.02 in phosphate buffer 

(PBS); from 1.99 ± 0.26 to 0.92 ± 0.03 in FCS and from 2.15 ± 0.08 to 0.99 ± 0.05 in 0.9% 

NaCl, and low solubility, with values around 1% solubilizable mass. Mechanical tests showed 

that the materials presented good tensile strength, with values ranging from 9.35 ± 0.82 to 29.16 

± 1.10 MPa. The values of ε in all cases did not exceed 4.18 ± 0.38%, showing the low elasticity 

of the films. Young's modules ranged from 4.00 ± 0.41 to 7.03 ± 0.07 MPa. The release assays 

show that the E-MTB, E-MTA and E-MTN films had a controlled release profile of FAB extract 

for a period of 20 h, with release rates of 7.3 ± 0.1%, 6.7 ± 0.3% and 6.2 ± 0.5% respectively. 

Following the HPLC / Uv-Vis (254 nm) release assay showed that all metabolites present in the 

extract are released into the medium. Finally, the results showed that the matrices produced 

showed good characteristics that indicate their potential application for controlled release of 

vegetable extracts. 

 

Keywords: Babassu mesocarp, biopolymer films, release of vegetable extracts 
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MB Mesocarpo de Babaçu in natura 

MTB Amido extraído pela rota básica 

MTA Amido extraído pela rota ácida 

MTN Amido extraído pela rota neutra 

R-MB Mesocarpo in natura após incorporação do extrato  

R-MTB Amido extraído pela rota básica após incorporação do extrato 

R-MTA Amido extraído pela rota ácida após incorporação do extrato 

R-MTN Amido extraído pela rota neutra após incorporação do extrato  

UR Umidade Relativa % 

AB Arrabidaea brachypoda 

FAB Extrato das Folhas Arrabidaea brachypoda 

RT Rutina Padrão 

S Solubilidade % 

Abs máx Capacidade máxima de absorção de fluido 

ε  Deformação longitudinal % 

TR Tensão à ruptura MPa 

E Módulo de Young Mpa 

FCS Fluido corpóreo simulado 

PBS Tampão fosfato salino 
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1. INTRODUÇÃO 

Os sistemas de liberação controlada de medicamentos vêm ganhando espaço devido 

aos grandes benefícios terapêuticos e vantagens econômicas associadas ao seu emprego. Nesse 

tipo de sistema, a administração do medicamento é menos frequente quando comparado à forma 

convencional, o que aumenta sua eficiência, favorecendo ações terapêuticas mais seletivas e de 

longo prazo, minimizando assim, possíveis efeitos colaterais (BHAGYASHREE et al., 2019; 

BOEHLER et al., 2019; GAJENDIRAN et al., 2019; LEAL et al., 2018; MARÍN et al., 2018;).  

Matrizes de origem polimérica tem chamado atenção por apresentarem características 

interessantes, tais como biocompatibilidade, disponibilidade, atoxidade e biodegradabilidade 

(ABUREESH et al., 2018; BHAGYASHREE et al., 2019; GHORPADE et al., 2019; 

ZELOMKE et al., 2019;). Além disso, matrizes desse tipo ajudam a aumentar a estabilidade do 

fármaco, tornando-se assim úteis nos sistemas de liberação controlada (BASU et al., 2018).  

Polímeros de origem natural ou sintética, tais como os derivados de celulose (DONG 

et al., 2018;CHEN et al., 2018), quitosana (LUO et al., 2019; TAGHIZADEH et al., 2019), 

alginato (BONILLA et al., 2018; FREITAS et al., 2018), gelatina (GARCÍA et al., 2018; PAL 

et al., 2018), amido (FARRAG et al., 2018;QUADRADO e FAJARDO 2018), ácido polilático 

(THAUVIN et al., 2018; ZHENG et al., 2018), poliácido lático e glicólico (WANG et al., 

2019), polihidroxialcanoatos (EVANGELINE e SRIDHARAN 2019) tem sido amplamente 

empregados para este fim.  

Dentre esses, o amido por apresentar-se como o segundo biopolímero mais abundante 

na natureza, vem se destacando principalmente devido às suas propriedades químicas, que 

possibilitam inúmeras aplicações, desde o desenvolvimento de hidrogéis até filmes 

biodegradáveis (FARRAG et al., 2018; DONG et al., 2019; TÁPIA-BLÁCIDO et al., 2017; 

TAPIA-BLÁCIDO e MANIGLIA, 2016). 

A capacidade do amido de formar filmes e géis está intrinsecamente relacionada à 

presença de amilose em seus grânulos. As moléculas de amilose em solução, devido à sua 

linearidade, tendem a se orientar paralelamente, aproximando-se o suficiente para que se 

formem ligações de hidrogênio entre as hidroxilas dos polímeros adjacentes. Como resultado, 

a afinidade por água é reduzida, favorecendo a formação de pastas opacas e filmes resistentes 

(MALI et al.,2010). 
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Materiais formadores de filmes apresentam-se como formas de entrega versáteis, pois 

oferecem uma alternativa aos sistemas convencionais e possuem a vantagem de tornar o 

tratamento mais confortável e funcional (CHAN et al., 2019; OSHIRO JÚNIOR et al., 2014). 

Além disso, filmes de amido podem ser produzidos a partir de fontes renováveis, tornando-se 

assim facilmente biodegradáveis e compatíveis com outros materiais, o que facilita sua 

elaboração e aplicação (MALI et al., 2010). 

Uma fonte de amido pouco explorada é o mesocarpo de babaçu, considerado como 

insumo da exploração do coco babaçu (Orbignya pharelata Mart.), nativo da região norte e 

nordeste do Brasil. O mesocarpo representa cerca de 20 % do fruto, e é considerado a parte 

amilácea do coco, tendo em sua composição cerca de 70% de amido com alto teor de amilose, 

sendo assim promissor na produção de filmes com boas propriedades mecânicas e hidrofílicas 

(LEAL, 2018; TÁPIA-BLÁCIDO et al., 2017). Há relatos na literatura da utilização de filmes 

de amido de fontes variadas como matriz de liberação controlada de fármacos (CHAN et al., 

2019; BISHARAT et al., 2019; FARRAG et al., 2018; MULLER et al., 2017), entretanto pouco 

se fala em liberação de extratos vegetais. 

O estudo de espécies vegetais com potencial poder farmacológico tem crescido e se 

difundido, devido principalmente à enorme biodiversidade de plantas no país (KLEIN et al., 

2009). Os extratos obtidos de plantas medicinais preservam seus diversos componentes ativos, 

sendo eles: alcalóides, taninos, flavonóides, saponinas, entre outros, que apresentam alto poder 

farmacológico, e acabam servindo como parâmetros para a sua identificação e caracterização.  

O gênero Arrabidaea tem chamado atenção por sua crescente aplicação no 

desenvolvimento de novos fitoterápicos, baseados em substâncias isoladas de suas espécies. 

Pertencente à família Bignoniaceae contém aproximadamente 70 variedades que ocorrem desde 

o México até a Argentina (RESENDE et al., 2017). Entre essas, a Arrabidaea brachypoda 

(DC.) Bureau, ganha destaque. Planta nativa do cerrado, conhecida popularmente como “cipó-

una", “tintureiro” ou “cervejinha do campo”, usada no Sudeste e Nordeste do Brasil para 

tratamento de cálculos renais e inflamações nas articulações (artrite). Estudos demonstraram 

efeitos antifúngicos (ALCERITO et al., 2002), anti-inflamatórios e antinociceptivos (ROCHA 

et al., 2015; ROCHA et al., 2011), ação anti - Trypanosoma cruzi in vitro e in vivo (ROCHA et 

al., 2014) além de efeitos gastroprotetores in vivo (ROCHA et al., 2017) do extrato e de 

substâncias isoladas de seus caules, folhas e raízes. 
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É importante que além da caracterização e identificação de suas substâncias ativas, se 

desenvolva formas de entrega que preservem sua integridade e que liberem seus princípios 

ativos de forma controlada. Isto porque a maioria dos extratos vegetais apresenta instabilidade 

à degradação física e química, podendo chegar a níveis abaixo da concentração eficiente ao 

paciente, resultando em menos ou nenhum efeito terapêutico. Portanto é necessário que se 

desenvolva sistemas de liberação que protejam as moléculas presentes nos extratos da 

degradação, e por consequência aumentem sua biodisponibilidade e atividade farmacológica 

(KLEIN et al., 2009). 

Pensando nisso, este estudo buscou o desenvolvimento de filmes de mesocarpo de 

babaçu por este ser um produto natural, abundante e pouco explorado para aplicações mais 

refinadas, como matriz para liberação do extrato das folhas de Arrabidaea brachypoda D.C 

Bureau, visando um sistema de alta eficiência e baixo custo, tendo em vista que ambos se 

apresentam como recursos naturais, renováveis e disponíveis.  
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2. REVISÃO DA LITERATURA 

 

2.1. Babaçu (Orbignya phalerata Mart.) 

O Babaçu (Orbignya phalerata Mart.) é uma palmeira nativa que cresce nos estados do 

norte e nordeste do Brasil. Recebeu dos indígenas, na linguagem tupi, a denominação de uauaçu 

de onde derivou o seu conhecido nome, babaçu. A planta é tipicamente brasileira, de grande 

porte com tronco alcançando até 20 metros de altura e 25 a 44 centímetros de diâmetro, com 7 

a 22 folhas medindo de 4 a 8 metros de comprimento. O babaçu pode possuir até 6 cachos por 

planta ou mais, sustentados por um pêndulo de 70 a 90 centímetros, cada cacho possui de 240 

a 720 frutos, com aspecto lenhoso, ovais alongados, de polpa fibrosa-farinácea, podendo atingir 

de 5 a 15 centímetros por 3 a 8 centímetros de diâmetro, chegando a pesar de 90 a 240 gramas 

(BORGES et al., 2019; SILVA, 2011).  

No Brasil, comumente encontram-se vastos babaçuais espalhados ao sul da bacia 

amazônica, onde a floresta úmida cede lugar à vegetação típica dos cerrados. A palmeira é 

nativa da região Centro-Norte brasileira, onde se localiza sua maior ocorrência, constituindo-se 

em espécie altamente dominadora, formando grandes matas. É nos estados do Piauí, Tocantins 

e principalmente Maranhão, que o babaçu assume importante expressão econômica, com ênfase 

para as regiões de cerrado, cocais e baixada (SILVA, 2011). 

Figura 1.(A) Representação da Palmeira e(B) do fruto (coco babaçu) de Orbignya phalerata 
Mart. 

 

Fonte: http://pinheiroempauta.blogspot.com/2014/09/o-babacu-no-maranhao-1-parte.html 

No Maranhão, o potencial do babaçu é ainda maior do que nas demais regiões do Brasil, 

sendo o Estado responsável por produzir 90% da safra de coco babaçu do país. O clima quente 

e úmido do Maranhão, zona intermediária entre a região da floresta amazônica, 
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predominantemente equatorial e o tipo de vegetação do Nordeste, com transição para o planalto 

central, favorece a conservação e a multiplicação da palmeira babaçu e contribui para que sua 

frutificação comece, frequentemente, ainda abaixo dos 10 anos (SILVA, 2011).  

No Estado, a exploração do babaçu é uma atividade alternativa e complementar à 

agricultura de subsistência para cerca de 300.000 pessoas. Os produtos derivados do babaçu são 

comumente produzidos por extração manual. Essas atividades extrativistas proporcionam 

meios de subsistência para numerosas famílias e comunidades que dependem da 

comercialização de frutos de babaçu. Pelo menos 64 aplicações foram catalogadas para esta 

planta e cerca de uma dúzia pode ser economicamente viável. As atividades relacionadas ao 

coco babaçu geram cerca de 300 mil empregos, que vão desde a coleta realizada por 

quebradeiras de coco, até o refinamento do óleo extraído (SOUZA et al., 2011).   

A exploração do coco babaçu acontece de forma manual, a extração da amêndoa é 

realizada pelas famílias rurais de baixa renda, que encontram nessa atividade um complemento 

à renda familiar. Este método de extração tem sido responsável pela baixa taxa de 

aproveitamento das demais partes do coco, sendo elas: Epicarpo, Mesocarpo, Endocarpo e 

Amêndoas (Figura 2). Um destaque especial deve ser dado às amêndoas, parte mais explorada 

do coco, sendo responsáveis pelo fornecimento de óleo, e representando apenas 7 % do total do 

fruto.  

Figura 2.Ilustração das partes constituintes do coco babaçu (A) Corte esquemático do coco 
babaçu com os seus principais componentes (B) Legenda: 1 - epicarpo, 2 – mesocarpo, 3- 
endocarpo e 5 - amêndoa 

 

Fonte: Adaptado SILVA, 2011 

O processamento do coco babaçu gera um quantitativo de “insumos”, denominados 

passivos ambientais, caracterizados como as demais partes do coco. Entretanto, a casca do coco 
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babaçu possui um grande potencial para diversas aplicações. As demais partes do coco, como 

epicarpo, endocarpo e mesocarpo têm potencial considerável para produção de carvão, alcatrão, 

gás combustível, amido e álcool (TAPIA-BLÁCIDO e MANIGLIA, 2016). Sendo relatado 

também sua utilização como remediador ambiental, na sorção de íons metálicos e corantes em 

meio aquoso (VIEIRA et al., 2009; VIEIRA et al., 2011; SANTANA et al., 2010)  

O Epicarpo situa-se na camada externa do fruto, tem característica fibrosa e rígida. 

Utilizado na fabricação de xaxim, estofados de bancos de carros, vasos, placas e embalagens 

em substituição ao isopor. É muitas vezes empregado na queima em fornos caseiros e 

comerciais, e como adubo orgânico (SILVA, 2011; BARROS, 2011).  

O Endocarpo, camada interna lenhosa, resistente com cerca de 2 a 3 cm de espessura, 

onde ficam alojadas as amêndoas, tem em sua composição majoritária as fibras, possui alto 

poder calorífico, podendo ser usado para a fabricação de carvão como substituto alternativo à 

lenha. Quando adequadamente obtido, o carvão do babaçu apresenta excelente qualidade, 

considerando a pureza, o poder calorífico e a ausência de substâncias indesejáveis, como por 

exemplo o enxofre (CARRAZZA, 2012; MANIGLIA, 2017). 

Já o Mesocarpo apresenta em sua composição cerca de 70 % de amido, denominado por 

isso, como sendo a parte amilácea do coco. Este é produzido durante a separação das amêndoas, 

considerado assim como subproduto da indústria de extração do óleo de babaçu. É largamente 

utilizado na produção de rações para animais ou na produção de etanol. É extraído em pó e 

dissolvido em água para uso da população como suplemento alimentar. O conhecimento 

popular indica o seu uso também para fins terapêuticos, tais como: atividade anti-inflamatória, 

antitumoral, cicatrizante e antimicrobiana (CARRAZZA, 2012; MANIGLIA, 2017; SOUZA, 

2011, BARROS, 2016).  

 

2.2. Mesocarpo de Babaçu 

 

O mesocarpo consiste em 20-23% do peso total do coco babaçu e, além de possuir um 

teor muito baixo de cinzas, possui alta porcentagem de amido e celulose em sua composição, o 

que o torna atrativo no desenvolvimento de novos produtos com valor agregado. É vastamente 

utilizado na produção de farinha que serve de suplemento alimentar (AZEVEDO et al., 2006). 

A farinha de mesocarpo de babaçu possui em sua composição amido, lípideos, fibras e 

proteínas que evidenciam seu poder energético. Além disso, estudos etnofarmacológicos 

indicaram o uso do mesocarpo de babaçu para o tratamento de feridas crônicas, ulcerações, 
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cólicas, constipação, obesidade, reumatismo, doenças inflamatórias e venosas (NASCIMENTO 

et al., 2006). 

O conhecimento e utilização popular do mesocarpo de babaçu para o tratamento de 

certas doenças despertou interesse na comunidade científica, assim pesquisas foram 

desenvolvidas a fim de avaliar a funcionalidade desde material para esses fins. 

Os indicativos intuitivos dos efeitos do mesocarpo de babaçu corroboram com estudos 

desenvolvidos por Silva e Perene (2001), onde o extrato aquoso do mesocarpo de babaçu 

demonstrou ações anti-inflamatórias e imunomoduladoras. Batista et al., (2006) avaliaram o 

efeito do extrato aquoso de mesocarpo de babaçu na cicatrização de ulcerações estomacais de 

camundongos. O extrato foi obtido a partir de 10 g de mesocarpo de babaçu diluido em 400 mL 

de água. Os animais passaram por cirurgia abdominal e foram dividos em dois grupos, 

recebendo injeção intraperitoneal de extrato aquoso do mesocarpo de babaçu. Os estudos 

revelaram que o extrato foi capaz de estimular a produção de anticorpos auto-reativos nos 

camundongos. O acompanhamento dos ferimentos sugeriu boa evolução nos processos 

cicatriciais das suturas gástricas.  

Baldez et al., (2006) estudaram os efeitos anti-inflamatórios do extrato aquoso de 

mesocarpo de babaçu em camundongos após cirurgia de cólon. Os resultados evidenciaram que 

após tratamento, os animais obtiveram boa recuperação e cicatrização. Esta eficácia no 

tratamento de doenças inflamatórias e infecciosas está realcionada à presença de taninos e 

flavonóides no mesocarpo.  

Caetano et al., (2002) estudaram a atividade antimicrobiana de cinco plantas populares, 

sendo elas: babaçu (Orbignya sp), cardo santo (Argemone mexicana), mentrasto (Ageratum 

conyzoides), cavalinha (Equisetum yeamalis) e terramicina (Alternanthera brasiliana), usadas 

comumente pela medicina popular como anti-inflamatórias. Das cinco plantas em estudo, 

apresentaram atividade antimicrobiana o extrato de babaçu (Orbigiaya sp), o extrato bruto de 

cardo santo (Argemone mexicana) e o extrato bruto de terramicina (Alternanthera brasiliana).  

Dessa forma, os estudos científicos comprovam as características farmacológicas 

atribuídas pelo conheciemnto popular ao mesocarpo de babaçu. 

 

2.3. Amido 

O amido pode ser obtido de diversas fontes vegetais, tais como: cereais, raízes, 

tubérculos, frutas e legumes. É um polissacarídeo de reserva dos vegetais e está armazenado 

sob a forma de grânulos, que apresentam um certo grau de organização molecular, conferindo 
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caráter parcialmente cristalino, ou semicristalino, com graus de cristalinidade que variam de 20 

a 47% (MALI et al, 2010). 

É um dos biopolímeros mais abundantes na natureza. Tem em sua constituição duas 

unidades básicas, a amilose e a amilopectina, com estruturas e funcionalidade diferentes. A 

amilose é um polímero linear composto por unidades de D-glicose ligadas por ligações α- 

(1→4), com grau de polimerização de 200 a 3000, dependendo da fonte do amido. A 

amilopectina é um polímero altamente ramificado, com unidades de D-glicose ligadas através 

de ligações α- (1→4) e ramificações em α- (1→6). A Figura 3 mostra a estrutura dos 

constituintes do amido. 

Figura 3.Representação das unidades monoméricas presentes no amido, amilose (A) e 

amilopectina (B). 

 

Fonte : autor 

Variações nas proporções entre estes componentes, podem resultar em grânulos de 

amido com propriedades físico-químicas e funcionais muito diferentes, afetando assim suas 

aplicações industriais (MALI et al., 2010). 

A parte linear das moléculas de amilopectina forma estruturas helicoidais duplas, 

estabilizadas por ligações de hidrogênio entre grupamentos hidroxila, dando origem às regiões 

cristalinas dos grânulos. A região amorfa é composta pelas cadeias de amilose e pelas 

ramificações da amilopectina. As regiões cristalinas dos grânulos proporcionam padrões 

específicos de difração de raios X, definidos com base nos espaços interplanares e na 

intensidade relativa das linhas de difração, que variam de acordo com a fonte botânica do 

grânulo. O padrão A é característico de amidos de cereais, o padrão B de amidos de tubérculos 

e, o padrão C, intermediário entre o A e o B, característico de amido de leguminosas (BARROS 

2011; MALI et al, 2010; MANIGLIA 2017; SILVA 2011). 

  A B 
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As características físicas e funcionais da amilose possibilitam a formação de géis e 

filmes. As moléculas de amilose em solução, devido à sua linearidade, tendem a se orientar 

paralelamente, aproximando-se o suficiente para que se formem ligações de hidrogênio entre 

hidroxilas de polímeros adjacentes. Como resultado, a afinidade do polímero por água é 

reduzida, favorecendo a formação de pastas opacas e filmes resistentes (MALI et al., 2010). 

Por ter alta disponibilidade, ser de fácil acesso, baixo custo e propriedades como 

biocompatibilidade, biodegradabilidade e atoxicidade, tem sido amplamente utilizado não 

apenas na indústria alimentícia, mas também na indústria farmacêutica, biomédica e de 

polímeros. Alguns trabalhos reportados na literatura relatam a utilização de amido no 

desenvolvimento de sistemas de liberação de fármacos. 

Recife et al., (2017) utilizaram amido retrogradado e uma blenda deste com pectina 

como excipiente na liberação controlada de diclofenaco sódico. Os ensaios de libertação in vitro 

foram conduzidos em meios com diferentes valores de pH (1,2 e 7,4). Os perfis de dissolução 

demostraram que quando se utiliza a blenda amido retrogradado/Pectina o período de liberação 

é estendido principalmente em meio ácido, permitindo um controle maior da disponibilidade 

do princípio ativo. Os resultados evidenciaram que a utilização de blendas potencializa a 

capacidade de utilização do material como excipiente, possibilitando assim a sua aplicabilidade 

em vários sistemas de liberação controlada. 

Lefnaoui e Moulai-Mostefa (2015) estudaram amido gelatinizado como excipiente de 

liberação controlada in vitro tendo como fármaco modelo o Ibuprofeno. O material foi 

caracterizado por FTIR, DRX e MEV. Os testes de dissolução foram conduzidos em pH 6,8 

(tampão fosfato) e acompanhadas por UV/vis. Os ensaios de liberação demonstraram que o 

fármaco teve liberação completa em 6 horas, indicando a possibilidade de sua utilização em 

sistemas de liberação controlada. 

 

2.4. Sistema de Liberação Controlada  

Os sistemas de liberação controlada de fármacos vêm ganhando espaço, devido ao fato 

de que muitas vezes, a substância ativa não consegue atingir um alvo específico no organismo 

em concentrações adequadas. Isso porque os métodos convencionais de administração são 

desenvolvidos para liberar rapidamente o princípio ativo (ABRANTES, 2016; BISHARAT et 

al., 2019). Além disso, alguns fármacos têm uma vida curta e são rapidamente consumidos pelo 
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organismo, resultando em níveis plasmáticos mais baixos. Por consequência, uma quantidade 

maior do medicamento é necessária para manter o nível de plasma em concentração efetiva, 

que, em última análise, aumenta a dosagem e, consequentemente, resulta em risco para o 

paciente (ABRANTES, 2016). 

Em terapias convencionais de administração, a concentração do agente ativo (fármaco/ 

droga/molécula) na corrente sanguínea aumenta até atingir o nível máximo de dissolução (pico) 

e então declina, sendo requerida a administração de nova dose para manter os níveis de 

concentração. Concentrações acima da faixa terapêutica podem conduzir a toxicidade, 

concentrações subterapêuticas são ineficazes, e podem em alguns casos, causar resistência ao 

fármaco (BIZERRA e SILVA, 2016). A Figura 4 exemplifica os mecanismos de liberação de 

um fármaco.  

Figura 4. Exemplificação dos sistemas de liberação convencional e controlada 

 

Fonte : Adaptado BIZERRA e SILVA 2016   

Com o propósito de minimizar esse efeito, tem-se desenvolvido sistemas de liberação 

controlada baseados em matrizes diversas, sejam naturais ou sintéticas, com o objetivo de 

modular a liberação do fármaco na faixa terapêutica por tempo prolongado utilizando-se apenas 

uma dosagem única (BIZERRA e SILVA, 2016).  

No desenvolvimento de formas farmacêuticas de liberação controlada, as matrizes de 

origem polimérica apresentam-se como opção interessante, devido a algumas vantagens 

associadas ao seu emprego, como versatilidade, eficácia e baixo custo. Além disso, esses 

sistemas possibilitam maior controle da liberação do princípio ativo, assim como redução de 
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doses com concentrações elevadas e subterapêuticas. Permitem também o monitoramento dos 

níveis de fármaco no sítio de aplicação, possibilitando concentrações efetivas no local a ser 

tratado (BIZERRA e SILVA, 2016). 

Os polímeros mais empregados como matrizes de liberação controlada de fármacos são 

da classe dos polissacarídeos, como por exemplo: alginato, gelatina, pectina, quitosana e amido. 

Esses tipos de matrizes têm chamado atenção por serem altamente disponíveis, biodegradáveis, 

biocompatíveis, apresentarem baixa densidade além de grande versatilidade, pois podem ser 

processados nas mais diferentes formas como filmes, microesferas, espumas e outros. Os filmes 

tornam-se atrativos pois apresentam-se como método menos invasivo, podendo ser utilizado 

também como mecanismo de liberação por via tópica (BUENO et al., 2014). 

 

2.4.1. Filmes como matriz nos sistemas de liberação controlada de fármacos 

Os filmes apresentam-se como alternativa promissora no desenvolvimento de novas 

formas de entrega de medicamentos. Podem ser formados a partir de biopolímeros como 

proteínas (caseína, proteínas do soro do leite, proteína do milho (zeína), proteína do trigo 

(glúten), colágeno e gelatina), polissacarídeos e seus derivados (celulose, quitosana, amido, 

alginato, pectinas e gomas) que são capazes de formar uma rede tridimensional semirrígida que 

retém o solvente. Essa rede tridimensional é formada a partir de associações inter e 

intramoleculares ou ligações cruzadas de cadeias dos polímeros (KHATE e KATHPALIA, 

2017; BISHARAT, 2019).  

O princípio de formação dos filmes baseia-se na dispersão de macromoléculas em um 

solvente ou mistura de solventes adequados, com posterior adição de aditivos (plastificantes, 

reticulantes) para melhorias em suas propriedades mecânicas e protetoras, obtendo assim uma 

solução filmogênica que após secagem, forma o filme. Para tanto, é comumente empregado o 

método casting, no qual a solução filmogênica é depositada sobre um molde não adesivo, seja 

ele teflon, acrílico, poliestireno ou vidro, e em seguida levado à secagem, em estufa ou a 

temperatura ambiente para evaporação do solvente (MALI et al., 2010; SANTANA, 2010). 

Podem ser formados a partir de um único composto isolado, por blendas naturais (sejam elas 

de origem vegetal ou animal) ou blendas mistas, nas quais um dos componentes da mistura terá 

natureza inorgânica (MANIGLIA, 2017) 
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Tavares et al., (2017) estudaram a liberação controlada de Ibuprofeno a partir de filmes 

de Quitosana/Montmorilonita. Na produção do compósito quitosana/ montmorilonita foi usada, 

inicialmente, uma dispersão 1% m/v de argila: água. A quitosana foi adicionada à mistura de 

forma que se obtivesse uma relação 5:1 quitosana: argila. A incorporação do Ibuprofeno ocorreu 

dissolvendo uma massa correspondente à 10% da massa da quitosana, e então dissolvido em 

álcool e adicionado à mistura. Ao término da reação a solução filmogênica foi vertida em placas 

de teflon e secas, empregando o método casting. Os ensaios de liberação foram conduzidos em 

tampão PBS pH 7,2 e demonstraram que as blendas liberam o fármaco de forma controlada no 

período de 8 horas. 

Kilicarslan et al., (2018), avaliaram os perfis de liberação controlada do Fosfato de 

Clindamicina a partir de filmes de quitosa e alginato. As soluções de quitosana e alginato na 

concentração 1:1 foram preparadas em solução água: ácido acético (1,5% v/v), à temperatura 

ambiente. Foi adicionado CaCl2 como reticulante (0,1% m/v) e propilenoglicol (5% v/v) como 

plastificante. A incorporação do Fosfato de Clindamicina foi feita na concentração de 1% (m/v) 

em relação à solução total. A reação se processou inicialmente em sonicador em banho de gelo 

por 20 min. Após foi homogeneizada por 10 min, a solução filmogênica foi vertida em placas 

de petri e seca à temperatura ambiente. Os materiais foram caracterizados por FTIR e MEV. Os 

ensaios de liberação foram conduzidos em tampão PBS e as blendas obtiveram resultados 

significativos, liberando 60% do fármaco de forma controlada por 10 horas.  

 

2.4.2. Filmes de amido empregados na liberação controlada de fármacos 

O uso do amido na produção de filmes está relacionado às propriedades químicas e 

funcionais da amilose. Os amidos nativos são semicristalinos, contendo regiões cristalinas e 

amorfas alternadas por ligação de hidrogênio entre as estruturas de amilose e amilopectina. Por 

conseguinte, a dispersão de amido requer aquecimento em água ou outro solvente, o que 

perturba sua estrutura cristalina e permite que as moléculas de solvente interajam com os grupos 

hidroxila da amilose e amilopectina, levando à solubilização parcial do polímero. Assim, 

quando os grânulos se incham em presença de água, abrem-se e hidratam dando início ao 

processo de gelatinização ou perda de ordenamento molecular e granular (DENARDIN e 

SILVA, 2008). 

A estrutura do grânulo de amido destruída durante o aquecimento forma um gel. No 

entanto, por não estar em equilíbrio termodinâmico, sua estrutura cristalina pode ser retomada 
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com o resfriamento, esse processo denomina-se retrogradação. Em geral, filmes de amido são 

fáceis de processar, facilmente biodegradáveis e compatíveis com outros materiais, o que 

facilita sua elaboração (MALI et al., 2010).  

A literatura reporta trabalhos em que se empregou amido na produção de filmes como 

matriz de liberação controlada de fármacos. Bisharat et al., (2018) relataram em seu trabalho a 

liberação in vitro de um fármaco a partir de filmes de zeína e amido de alta amilose para 

administração oral. Na produção dos filmes utlizou-se duas soluções iniciais, a solução de zeína 

foi preparada numa concentração 10 % m/v , tendo como plastificante poietilenoglicol 30% 

m/m em relação ao peso da zeína seco. A solução de amido de alta amilose foi preparada na 

concentração de 15% m/v a 80ºC por 30 min. Decorrido o tempo, as soluções percursoras foram 

misturadas em proporções 1: 3, 1: 5 e 1: 7, considerando o peso de ambos os polímeros, secos. 

Ao fim da reação os filmes foram vertidos em placas de petri plasticas e secos pelo método 

casting. Estes foram então usados no revestimento de comprimidos de paracetamol. Os enaios 

de liberação foram conduzidos em pHs 1,2 e 6,8. Os resultados mostraram que os filmes 

conseguiram um perfil de liberação controlada por 8 horas, com 60 % do fármaco liberado 

durante o período do ensaio. 

Marín et al., (2016) estudaram a produção de filmes de magnetita e zeína para liberação 

do fármaco modelo acetaminofeno. Para isso, uma dispersão de 5% m/v de zeína foi preparada 

utilizando como solvente uma mistura etanol: água (80:20). A solução permaneceu em agitação 

a 60ºC por 1 h, após as nonopartículas de magnetita dispersas no mesmo solvente, foram 

adicionadas à mistura na proporção de 10 % m/m em relação ao peso da zeína seco. Glicerina 

e polietilenoglicol foram usados como plastificantes, cada um com teor final de 5% m/m em 

relação aos percursores. A incorporação do fármaco deu-se adicionando à mistura soluções 

fármaco de 10%, 18,7% e 20% m/m em relação às nanopartículas de zeína. Os ensaios de 

liberação foram conduzidos na ausência e na presença de campos magnéticos externos. Os 

resultados mostraram que a variação da magnitude do campo magnético resultava em perfis de 

liberação diferentes podendo ser controlado remotamente. Os experimentos revelaram que os 

sistemas podem ser usados para liberação controlada, sendo sensíveis à estímulos externos, 

podendo liberar o fármaco em concentrações adequadas por um período determinado.  

Leal et al., (2018) relataram em seu trabalho a obtenção de filmes de mesocarpo de 

babaçu e carboximetilcelulose para liberação de Ácido Tânico. Os filmes foram preparados a 

partir de duas soluções percursoras. Para isso uma suspensão 5 %  m/v de mesocarpo de babaçu 

foi levada à aquecimento a 90ºC até a formação do gel, logo em seguida o plastificante foi 
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adicionado (glicerol 2% m/v). A solução de carboximetilcelulose foi preparada numa 

concentração 2% m/v sob agitação e temperatura constante durante 60 min. Por fim, as blendas 

foram preparadas usando as soluções percussoras nas proporções 0: 100, 50:50 e 100: 0 (CMC: 

MB) (v/v). Em seguida o ácido tânico foi incorporado (5 mg/mL), e a solução filmogênica 

vertida em placas de petri para evaporação do solvente. O material foi caracterizado e os ensaios 

de liberação conduzidos in vitro em tampão PBS (pH 7,4). Os ensaios de liberação 

demonstraram que as blendas conseguiram liberar o ácido tânico de forma controlada por um 

período de 24 horas, mostrando a eficiência da matriz para este fim. 

 

2.5.  Arrabidaea brachypoda DC Bureau 

Arrabidaea brachypoda (Figura 5) é uma planta nativa do cerrado brasileiro, conhecida 

popularmente como “cipó-una” ou “tintureiro”. O gênero Arrabidaea pode ser encontrado na 

América tropical do México à Argentina, incluindo o Cerrado brasileiro. Espécies desse gênero 

têm sido amplamente utilizadas na medicina tradicional para fins adstringentes, antioxidantes, 

antifúngicas, anti-inflamatórios, antimicrobianos, antitumorais e cicatrizantes.  

Figura 5. Arrabidaea brachypoda DC. Bureau (A) e suas flores (B) 

 

Fonte: http://arboretto.blogspot.com/2007/11/arrabidea.html 

Suas raízes são amplamente utilizadas na medicina tradicional no Sudeste e no Nordeste 

do Brasil para tratamento de cálculos renais e desconforto nas articulações (artrite). As folhas 

de A. brachypoda apresentaram certa quantidade de flavonóides e destes, 04 compostos foram 

isolados, sendo eles: 3′,4'-dihidroxi-5,6,7-trimetoxiflavona (1), cirsiliol (2), cirsimaritina (3) e 

hispidulina (4) e demonstraram atividade antifúngica contra Cladosporium sphaerospermum 

(ALCERITO, 2002). 
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Figura 6. Flavonóides isolados das folhas de Arrabidaea brachypoda, 3′,4'-dihidroxi-5,6,7-
trimetoxiflavona (1), cirsiliol (2), cirsimaritina (3) e hispidulina (4)  

  

  

Fonte: ALCERITO, 2002 

Rocha et al., (2011) estudaram os efeitos do extrato etanólico das raízes de A. 

brachypoda. Este apresentou atividade anti-inflamatória e anti-nociceptiva. Ainda em outro 

trabalho, Rocha et al., (2015) avaliaram a ação anti-inflamatória do triterpeno 3-estearioxi-

olean-12-eneno do tipo oleanano isolado das raízes de A. brachypoda. O teste foi conduzido 

em linhagens de camundongos que tiveram um edema na pata induzido por carragenina. A 

aplicação de doses de 5, 10 e 15 mg/kg do triterpeno demonstrou efeito anti-inflamatório em 

diferentes testes, podendo este ser útil no tratamento de desordens inflamatórias. 

Em outro estudo, Rocha et al., (2017) investigaram os efeitos gastroprotetores do extrato 

etanólico das raízes de A. brachypoda. O extrato foi investigado e deste extraído flavonóides 

diméricos glicosilados incomuns. O estudo foi conduzido de forma a investigar os efeitos 

gastroprotetores do extrato em vários modelos de úlceras gástricas induzidas. Os resultados 

demonstraram que concentrações de 300 mg/kg apresentaram atividade antiulcerogênica 

equivalente ao fármaco lansopazol.  

Pereira et al., (2012) avaliaram por ensaio bioguiado, a atividade leishmanicida do 

extrato hidroetanólico de diferentes partes (folhas, caule e raiz) da Arrabidaea brachypoda. Os 

extratos foram utilizados no intervalo de concentração de 0,125 a 40,0 µg / mL em culturas de 
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promastigotas, utilizando Anfotericina B como fármaco de referência. Os resultados 

demonstraram que o extrato obtido a partir das folhas apresentou valores de IC50 próximos aos 

obtidos pela droga padrão, evidenciando a potencialidade do mesmo. 

Rocha et al., (2019) estudaram a atividade leishmanicida de três flavonoides diméricos 

incomuns isolados das raízes da Arrabidaea brachypoda, denominados de Brachydina A, 

Brachydina B e Brachydina C, frente a três espécies de Leishmania, sendo elas: L. amazonensis, 

L. infantum e L. braziliensis. As formas promastigotas foram tradas usando intervalo de 

concentração 0,25 a 20 μM por 72 h, o fármaco de referência utilizado foi a Anfotericina B. 

Dois dos compostos isolados apresentaram potência similar frente às três espécies de 

leishmania. As formas amastigotas de L. amazonensis, apresentaram resultados mais 

significativos, com um dos compostos obtendo resultados melhores que o fármaco de 

referência, mostrando assim, o potencial biofarmacológico das espécies isoladas dessa planta. 

O extrato das folhas de Arrabidaea brachypoda é composto principalmente por uma 

série de flavonóides glicosilados, como por exemplo: rutina, quercetina e catequina. Que são 

responsáveis por suas propriedades anti-inflamatórias, antioxidantes, antimicrobianas e 

antitumorais. Sendo a rutina, um dos compostos majoritários presente nas folhas da Arrabidaea 

brachypoda.  

 

2.5.1 Rutina: marcador químico presente nas folhas da espécie Arrabidaea brachypoda 

A rutina (Figura 7), também conhecida como vitamina P, é um flavonóide glicosídeo 

caracterizado como um importante metabólito secundário, presente em diversas plantas. Possui 

como estrutura básica uma molécula de quercetina ligada a duas moléculas de glicose, sendo 

elas respectivamente, uma glicose e uma rhamnose, substituintes na posição 3 do anel pirano. 

Pode ser encontrada em diversas fontes vegetais tais como trigo sarraceno, folhas de coloração 

escura, e em algumas frutas, tais como laranja, amoras silvestres, cerejas e em algumas bebidas, 

como vinhos e chás (FRUTOS et al, 2019; BECHO, 2009). 

Entre as atividades terapêuticas da rutina, está a melhora nos sintomas de insuficiência 

dos vasos linfáticos e venosos associados com algumas doenças hemorrágicas ou de 

hipertensão. Estes efeitos são observados quando se aplica esse flavonóide isoladamente, ou 

associado ao ácido ascórbico, cuja absorção melhora quando administrado junto com a rutina. 

A literatura reporta algumas pesquisas relacionadas aos efeitos da rutina, entre os quais pode-
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se citar o efeito gastroprotetivo in vivo para úlceras (ABDEL‐ RAHEEM, 2010) e lesões 

gástricas (LA CASA et al., 2000), potencial anti-diabético (CERVANTES-LAUREAN et al, 

2006; HAO et al, 2012), neuroprotetivo (CHOI et al, 2006; GULPINAR et al, 2012), 

anticarcinogênico (DESCHNER et al., 1991), antioxidante (YANG et al., 2008; KORKMAZ e 

KOLANKAYA, 2010; MAHMOUD, 2012) e anti-inflamatório (SHEN et al., 2002; HAN, 

2009; LEE et al., 2012). 

Figura 7. Estrutura da Rutina (3 ′, 4 ′, 5,7-tetrahidroxi-flavona-3-rutinosídeo). 

 

Fonte: autor 

Uma desvantagem associada à rutina é a sua baixa biodisponibilidade, causada 

principalmente pela sua baixa solubilidade em solução aquosa e baixa estabilidade, tornando 

assim desafiador um sistema de entrega que mantenha suas propriedades íntegras. 

De acordo com o exposto, este trabalho visa desenvolver um filme a partir do mesocarpo 

de babaçu, como matriz carregadora do extrato hidroetanólico das folhas de Arrabidaea 

brachypoda, contendo o flavonóide rutina como marcador químico biológico, estudar sua 

capacidade de liberação controlada, assim como seu potencial como matriz carregadora do 

extrato mantendo suas caracteristicas químicas inalteradas. 
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3. OBEJTIVOS 
 

3.1. Objetivo Geral 

Este trabalho tem como objetivo principal obter um filme biopolimérico a partir do 

mesocarpo de babaçu, como matriz carregadora do extrato das folhas de Arrabidaea 

brachypoda, e estudar sua capacidade de liberação controlada.  

 

3.2. Objetivos Específicos 

 

 Extrair amido de mesocarpo de babaçu a partir de três tratamentos: ácido, básico e neutro; 

 Caracterizar os materiais pelas técnicas de Espectroscopia na Região do Infravermelho, 

Difratometria de Raios X, Análise Termogravimétrica e Microscopia Eletrônica de 

Varredura; 

 Imobilizar o extrato na nova matriz em forma de filme; 

 Caracterizar o filme contendo o extrato através de análises físico-químicas, e propriedades 

funcionais: solubilidade, umidade, estabilidade em meio aquoso, absorção de vapor de 

água e propriedades mecânicas; 

 Avaliar a capacidade do novo material em relação à liberação controlada do extrato. 



34 

 

4. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL 

Nessa seção serão descritos os materiais e reagentes, bem como os procedimentos 

empregados para realização deste estudo.  

 

4.1. Materiais e Reagentes 

O mesocarpo de babaçu utilizado neste estudo foi adquirido em comércio local, 

incialmente pulverizado e peneirado visando obter a faixa granulométrica compreendida entre 

88 e 177 μm. Os reagentes NaOH (Merck), Ácido ascórbico (Merck), glicerol (Isofar), metanol 

(Isofar), foram todos de grau analítico. O tampão PBS 0,1 mol/L foi preparado empregando-se 

Na2HPO4 (Synth) e KH2PO4 (Synth), e HCl (Isofar) 0,1 mol/L para ajuste. O extrato das folhas 

de Arrabidaea brachypoda, foi gentilmente fornecido pela Prof.ª Dr.ª Cláudia Quintino da 

Rocha, do Laboratório de Produtos Naturais – UFMA, apresentando como marcador químico 

biológico o flavonóide Rutina, obtido pelo método de maceração exaustiva, utilizando uma 

solução EtOH:H2O (7:3). A Rutina, fornecida pela Fagron BR com 70% de pureza foi utilizada 

neste estudo como padrão de referência. Todos os demais reagentes empregados neste estudo 

foram de natureza analítica. 

 

4.2. Denominação das amostras 

Neste estudo denominou-se MB o mesocarpo de babaçu in natura; MTA, MTB e MTN 

os amidos extraídos pelas rotas ácida, básica e neutra, respectivamente. Os biofilmes carregados 

com o extrato foram denominados E-MB, E-MTA, E-MTB e E-MTN para Mesocarpo in 

natura, e amidos extraídos pelas rotas ácida, básica e neutra, respectivamente. 

 

4.3. Extração do amido de mesocarpo de babaçu 

O processo de obtenção de amido foi baseado em experimentos desenvolvidos por 

TAPIA-BLÁCIDO e MANIGLIA (2016), para isso utilizou-se três métodos diferentes: 

extração em água (MTN), extração alcalina (MTB) e extração ácida (MTA). Para tanto, a 

farinha de mesocarpo de babaçu foi embebida em água destilada, em solução de hidróxido de 

sódio a 0,25% (pH alcalino), e em solução de ácido ascórbico a 1% (pH ácido), 

respectivamente, na proporção de 1:2, e deixada em repouso por 16 h. Em seguida, a farinha 

úmida de babaçu foi moída por aproximadamente 2 min com auxílio de um processador de 
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alimentos operando na potência máxima. O material obtido passou por um conjunto de peneiras 

de malha 80, 200 e 270 mesh. O produto retido foi reprocessado e peneirado novamente quatro 

vezes adicionais. O líquido resultante foi filtrado em funil de Buckner, o sobrenadante 

descartado, e o amido ressuspenso em água. Este processo foi repetido até o sobrenadante 

atingisse pH constante para todos os métodos. O sólido foi então seco em estufa a 45 ° C por 

12 h e, posteriormente, moído e peneirado a 80 mesh. A Figura 8 mostra as etapas empregadas 

na extração do amido de mesocarpo de babaçu. 

Figura 8. Esquema referente à extração do amido de mesocarpo de babaçu a partir dos 

tratamentos ácido, básico e neutro 

 

Fonte: autor  

4.4. Caracterização do mesocarpo de babaçu e amidos extraídos 

 

4.4.1. Espectroscopia na Região do Infravermelho com transformada de Fourier (FTIR)  

Na caracterização por infravermelho empregou-se a técnica de pastilha (disco 

prensado) de KBr. Cerca de 1,0 mg de cada amostra foi misturada com cerca de 100,0 mg de 

KBr previamente seco e pulverizado, a mistura foi então prensada sob pressão de 10 a 15 kPsi 

até obtenção de um disco transparente, que foi levado a um espectrômetro Shimizu, modelo 

IRPrestige-21, que permite a obtenção do espectro de absorção dos grupos funcionais na faixa 

compreendida entre 4000 e 400 cm-1. 

 

4.4.2. Difração de Raios X (DRX)  

Foi utilizado o método de varredura, que consiste na incidência de raios X sobre uma 

amostra compactada sob a forma de pó, compactado sob suporte. Empregou-se um difratômetro 

da marca Bruker, modelo D8 Advance, com radiação de Kα de λ 0,015405 nm, produzida por 
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tubo de cobre, 40 kv e 40 mA, com amplitude de varredura igual a 2θ por minuto (0,04º s-1) 

percorrido de 3° a 70 °. 

 

4.4.3. Análise Termogravimétrica  

As perdas de massa foram determinadas empregando-se um equipamento da TA 

Instruments modelo SDT-Q600. Para isso uma pequena quantidade das amostras do mesocarpo 

in natura, dos amidos extraídos, bem como dos filmes antes e após incorporação do extrato 

foram colocados em um porta amostra de alumínio, com uma taxa de aquecimento de 10 ºC 

min-1, em temperatura inicial ambiente até 900 ºC sob atmosfera inerte de nitrogênio com fluxo 

de gás de 50 mL/min. 

 

4.4.4.  Microscopia Eletrônica de Varredura (MEV) 

A microscopia eletrônica de varredura foi utilizada com intuito de identificar possíveis 

alterações na morfologia dos grânulos de amido após os tratamentos ácido, básico e neutro. As 

micrografias foram obtidas em um microscópio HITACHI, modelo TM3030. Para isso, 

amostras de pó foram depositadas em fitas de carbono sob suporte de metal e fixadas com 

nitrogênio. 

 

4.5.  Obtenção e identificação do extrato hidroetanólico das folhas de Arrabidaea 

brachypoda 

 

O extrato FAB foi obtido a partir das folhas secas de A. brachypoda (FAB), 

inicialmente as folhas foram secas e pulverizadas. O extrato foi obtido opor percolação 

sucessiva à temperatura ambiente, utilizando como solvente uma mistura de EtOH:H2O 70 % 

(RESENDE et al., 2017). O solvente foi seco com auxílio de evaporador rotativo e o material 

obtido, liofilizado. O extrato foi então caracterizado por cromatografia líquida de alta eficiência 

HPLC/Uv-Vis. Para obtenção do perfil cromatográfico 30 mg da amostra passou pelo processo 

de clean-up com cartuchos C18 (SPE) usando MeOH:H2O (9:1). Em seguida o solvente foi 

evaporado e 10 mg da amostra ressuspenso em MeOH:H2O (9:1). Após, 10 µL foram injetados 

em um equipamento HPLC/UV/Vis, da Shimadzu constituído de um módulo de fornecimento 
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de solvente com uma bomba de pistão duplo, com detector UV SPA ‒ 10A. A análise foi 

conduzida mantendo-se o fluxo de solvente em 1 mL/ min, com evolução de gradiente de 5 a 

100% de B em 70 minutos. Os solventes empregados foram A: H2O + ácido fórmico 0,01% e 

B: MeOH + ácido fórmico 0,01%. Os dados foram coletados e processados usando o software 

Shimadzu LC Solution v.4.0 

 

4.6. Elaboração dos filmes de mesocarpo de babaçu e amidos extraídos  

Os filmes de mesocarpo de babaçu e dos amidos extraídos foram preparados pelo 

método casting segundo metodologias estabelecidas na literatura (TAPIA-BLÁCIDO et al., 

2017; MUKURUMBIRA et al., 2017; MORENO et al., 2017). Para isso, uma suspensão do 

sólido (mesocarpo de babaçu, ou amido extraído pelas rotas já citadas) numa concentração 3% 

(m/m) em água destilada, foi homogeneizada em agitador magnético por 30 min, seguida de 

aquecimento sob agitação constante até a temperatura de 80 ± 1 ºC durante 30 min. Em seguida 

o plastificante glicerol foi adicionado (proporção 20g de plastificante/100g de sólido), e a 

mistura permaneceu em aquecimento por mais 15 min. Ao fim, a suspensão foi vertida em 

placas de poliestireno, utilizando 25 g da solução filmogênica. O material foi então seco em 

estufa a 45º C por 24 horas. Decorrido esse tempo, os filmes foram destacados da superfície e 

armazenados longe de umidade excessiva para análises posteriores. A Figura 9 exemplifica o 

processo de obtenção dos filmes. 

Figura 9. Esquema representativo da produção dos filmes MB, MTB, MTA e MTN. 

 

Fonte: autor  
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4.6.1. Incorporação do extrato hidroetanólico das folhas de Arrabidaea brachypoda na matriz 

de mesocarpo de babaçu 

 

Os filmes foram preparados conforme descrito em 4.6. Para a incorporação utilizou-se 

concentração inicial de extrato de 0,5% (m/m) em relação ao peso do mesocarpo seco. Para 

tanto, 0,015 g do extrato foi solubilizado em 2 mL de metanol e adicionado à mistura, após 

etapa inicial de homogeneização sólido/água. Em seguida a suspensão foi aquecida à 80 ± 1 ºC 

por 30 min, acrescentou-se o plastificante glicerol, permanecendo a mistura em agitação por 

mais 15 min. Em seguida verteu-se o conteúdo resultante sobre placas de poliestireno. Após 

secagem em estufa a 45º C por 24 horas, os filmes foram destacados da superfície, pesados e 

armazenados para testes futuros. A Figura 10 mostra o esquema empregado na preparação dos 

filmes com extrato incorporado. 

Figura 10. Esquema representativo da produção dos filmes E-MB, E-MTB, E-MTA e E-MTN 

 

Fonte: autor  

4.7. Caracterização dos filmes antes e após incorporação do extrato 

 

4.7.1. Umidade ω [%] 

O teor de umidade dos filmes foi determinado segundo AOAC 930.04 (AOAC 1991). 

Para isso cortes de prova de 2,5x2,5 cm foram inicialmente pesados e equilibrados em 

ambientes a 58% UR (Solução NaBr saturada) e 75% UR (solução Na2SO4 saturada) a 25ºC 
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por 24 horas, posteriormente secos em estufa a 105ºC por 24 horas. O cálculo de ω foi realizado 

segundo a Equação 1 e os dados expressos em fração de massa.  Umidade (ω%) = 𝑚𝑖−𝑚𝑓𝑚𝑖         Equação 1 

Onde: ω é a fração de massa de umidade do filme; mi é a massa total inicial da amostra 

de filme (g); mf é a massa seca do filme (g).  

 

4.7.2. Solubilidade S [%] 

A massa solubilizável em água dos filmes (S) foi determinada baseada em metodologia 

descrita por MUKURUMBIRA et al., (2017) com algumas modificações. Para isso, a massa 

inicial (mi) de filmes de 2,5 x 2,5 cm foi quantificada e imersa em 50 mL de água destilada sob 

agitação (100 rpm) à 25 ºC por 24 h. Após esse tratamento o filme foi levado à estufa para a 

determinação da massa seca final, mf. A matéria solubilizada foi expressa em função da massa 

seca inicial, sendo os valores obtidos por aplicação da Equação 2: 𝑆𝑜𝑙𝑢𝑏𝑖𝑙𝑖𝑑𝑎𝑑𝑒 (𝑆) = [𝑚𝑖(1−ω)−𝑚𝑓]𝑚𝑖(1−ω)        Equação 2 

Onde mi é a massa inicial do filme, ω é a umidade e mf é massa final após a secagem. 

 

4.7.3. Teste de absorção de água 

 

O teste de absorção de água foi realizado de acordo com MANIGLIA (2017). 

Amostras de filmes (2,5x2,5 cm) foram armazenadas em recipiente contendo solução saturada 

de NaCl (UR = 95%) a 25º C. Nas primeiras 12 horas as amostras foram pesadas a cada 1 hora. 

Após esse tempo a pesagem foi a cada 12 horas. O cálculo de absorção foi feito segundo a 

Equação 3: 𝐴𝑏𝑠𝑜𝑟çã𝑜 𝑑𝑒 á𝑔𝑢𝑎(%) =  𝑚𝑓− 𝑚0 𝑚0 ∙ 100           Equação 3 

Sendo m0, a massa seca inicial e mf é a massa final, após o equilíbrio com a solução. 
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4.7.4. Capacidade de absorção de fluidos e estabilidade dos filmes em soluções aquosas 

 

A capacidade de absorção e a estabilidade dos filmes foi avaliada em diferentes 

soluções aquosas de modo a simular as suas condições de aplicação. Nestes ensaios utilizou-se: 

água deionizada, solução salina (NaCl a 0,9% m/v), a qual seria potencialmente empregada para 

a hidratação dos filmes antes de seu uso in vivo, fluido corpóreo simulado (FCS), preparado de 

acordo com Kokubo et al., (1990), e tampão fosfato salino (PBS), os quais são soluções 

isotônicas com concentração de sais próxima à do corpo humano. A Tabela 1 mostra a relação 

de reagentes bem como as quantidades empregadas para preparo da solução FCS. 

 

Tabela 1. Reagentes para preparo de solução de Fluido Corpóreo Simulado (FCS) de acordo 
com Kokubo,1990. 

Reagente Quantidade 

NaCl 7,996 g 

NaHCO3 0,350 g 

KCl 0,224g 

K2HPO4·3 H2O 0,174 g 

MgCl2·6H2O 0,305 g 

HCl 1M 40 mL 

CaCl2 0,368g 

Na2SO4 0,071g 

Tris 6,057g 

HCl 1M 0-5 mL para ajuste pH 7,25 

 

Após o preparo a solução foi armazenada sob refrigeração, até o momento do teste. 

Para o ensaio de absorção de fluidos simulados, amostras de filmes de 2,5 x 2,5 cm foram 

imersos em 20 mL das referidas soluções a 37°C por 24 horas, de forma a atingir o equilíbrio 

de absorção. Após este período o excesso de solvente foi removido levemente com papel toalha 

por cerca de 5 segundos e a massa final foi imediatamente determinada em balança analítica. A 

capacidade máxima de absorção (Absmáx) foi calculada de acordo com a Equação 4:  

 𝐴𝑏𝑠𝑚á𝑥 = (𝑀𝑢−𝑀𝑠)𝑀𝑠                     Equação 4 

Onde Mu representa a massa do filme enquanto úmido e Ms a massa do filme seco. 
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Para a determinação da estabilidade dos filmes, expressa como perda de massa, 

amostras dos filmes de 2,5x 2,5 cm foram imersas em 20 mL de PBS, FCS e NaCl 0,9% a 37ºC 

por um período de 5 dias sob agitação constante. Após esse período, os filmes foram 

rapidamente lavados com água destilada, e levados à estufa para secagem à 40º C por 24 horas. 

Após esse tempo, as amostras foram pesadas e a perda de massa calculada de acordo com a 

Equação 5.  𝑝𝑚 = (𝑚𝑖−𝑚𝑓)𝑚𝑖  *100                               Equação 5 

Onde mi representa a massa do filme antes do ensaio, e mf a massa do filme seco após o período 

de incubação. 

 

4.7.5. Propriedades Mecânicas 

As propriedades mecânicas dos filmes foram avaliadas pelo ensaio de tração 

utilizando-se uma máquina universal de ensaios da marca Biopdi, modelo MBIO II. Amostras 

com 8,0 cm de comprimento e 2,5 cm de largura foram fixadas nas garras do equipamento 

(separação inicial das garras de 50 mm em média), com velocidade fixada em 20 mm/min. A 

deformação ou alongamento à ruptura (ε), a tensão à ruptura (TR) e o módulo de Young (E) 

foram determinados de acordo com as normas ASTM D882-8. Os ensaios foram realizados em 

triplicata, possibilitando as médias e desvios-padrão para cada ensaio. 

A tensão à ruptura (TR) é calculada utilizando-se a Equação 6, onde a força máxima 

de rompimento do filme é dividida pela área da seção transversal inicial da amostra de filme. A 

TR em Mpa foi determinada segundo a Equação 6: 𝑇𝑅 = 𝐹𝑀𝐴            Equação 6 

Onde: TR é a tensão na ruptura (Mpa); FM é a força máxima no momento da ruptura 

(N); A é a área da seção transversal do filme (m2). 

A deformação ou alongamento na ruptura (ε) foi determinada pela Equação 7, na qual 

a distância final de separação da garra é dividida pela distância inicial de separação. 

Para determinar a deformação elástica longitudinal (%) utilizou-se a Equação 7: ε = ( Δ𝑙 𝑙0⁄ ) · 100            Equação 7 
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Onde: ε é a deformação elástica longitudinal (%); Δl é a distância final da separação 

da garra (mm); l0 é a distância inicial de separação (mm). 

O módulo de elasticidade ou módulo de Young (E) é uma grandeza que é proporcional 

à rigidez de um material quando este é submetido a uma tensão externa de tração ou 

compressão. Basicamente, é a razão entre tensão aplicada e a deformação sofrida pelo corpo, 

quando o comportamento é linear, como mostra a Equação 8. 

Para determinar o módulo de Young (MPa) utilizou-se a Equação 8. 𝐸 = 𝑇𝑅ε        Equação 8 

Onde: E é o módulo de elasticidade ou módulo de Young (MPa); TR é a tensão na ruptura 

(MPa); ε é a deformação elástica longitudinal (%). 

 

4.8.  Avaliação da capacidade de liberação do extrato FAB incorporado aos filmes  

 

A liberação de fármacos ou agentes ativos incorporados à filmes podem ser analisada 

através da determinação de sua concentração em um meio líquido extrator de composição 

apropriada. O tampão fosfato salino (PBS) foi utilizado por possuir pH igual a 7,4, simulando 

condições fisiológicas, muito próximas à de vários fluidos corporais. Para a realização deste 

ensaio, corpos de prova de massas conhecidas, contendo ou não extrato FAB, foram colocados 

em um volume pré-estabelecido de PBS. O ensaio foi conduzido conforme descrito nos itens 

posteriores. 

 

4.8.1. Ensaio de Liberação in vitro 

Nesse ensaio, filmes de 5x5 cm, foram colocados em contato com 50 mL do tampão 

PBS, a uma temperatura de 37 ºC sob agitação de 100 rpm constante por um período de até 48 

horas. Durante todo o ensaio, em intervalos de tempo pré-definidos, alíquotas de 2 mL da 

solução foram retiradas e a quantidade de extrato liberada quantificada. A cada alíquota 

retirada, igual volume da solução de PBS fresco era adicionado ao meio de maneira a manter o 

volume inicial do ensaio constante. 
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4.8.2. Quantificação de Extrato FAB liberado por espectrofotometria Uv-vis 

A quantificação de extrato liberado foi feita através do método colorimétrico de 

complexação com AlCl3 (ANDRADE et al., 2018). Na determinação das absorbâncias utilizou-

se um espectrofotômetro Uv-vis da marca KASUAKI, modelo IL-592-BI. Para isso 2 mL da 

solução PBS obtida em 4.8.1 foi transferida para um balão volumétrico de 5 mL, em seguida 

igual volume de solução metanólica de AlCl3 2% m/v foi adicionado ao frasco. O tempo de 

leitura foi estimado conforme descrito nos itens a seguir. Utilizou-se como branco uma solução 

PBS e AlCl3 preparada nas mesmas condições da amostra.  

 

4.8.3. Determinação do tempo de complexação para leitura  

Visando determinar o melhor tempo para leitura, fez-se uma cinética de complexação 

do extrato FAB ou RT com AlCl3. Para isso soluções estoque de FAB e Rutina foram 

preparadas na concentração de 1000 mg/L utilizando metanol como solvente. Alíquotas de 1 

mL de cada solução estoque, foram transferidas para balões de 10 mL, acrescidas de 2 mL da 

solução AlCl3 2% m/v, e o volume final ajustado com metanol P.A. A leitura foi feita em 

intervalos de tempo de 5, 10, 15, 30, 45 e 60 min após a adição da solução de AlCl3, o melhor 

tempo foi escolhido considerando o maior valor de absorbância obtido para ambos os casos.  

 

4.8.3.1.  Curva de calibração externa- Rutina Padrão 

Como o extrato FAB tem como marcador químico a Rutina, na quantificação do 

mesmo utilizou-se uma curva de calibração externa preparada a partir de uma solução estoque 

de RT na concentração de 100 mg/L. Para isso alíquotas dessa solução foram transferidas para 

balões de 10 mL, em seguida a cada balão foi adicionado 2 mL da solução metanólica de AlCl3 

2% m/v, o volume final foi ajustado com metanol P.A e as leituras foram feitas no melhor 

tempo, determinado em 4.8.3. Ao final foram obtidas soluções de concentrações 5, 10, 15, 20, 

25, 30 e 35 mg/L. As medidas foram feitas em triplicata e a curva obtida a partir da média das 

absorbâncias em cada ponto. Os limites de detecção e quantificação foram calculados com base 

nos dados obtidos na curva analítica. 
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4.8.4 Acompanhamento do perfil cromatográfico por HPLC UV/Vis do extrato bruto das 

folhas de Arrabidaea brachypoda e da solução extratora após ensaio de liberação in vitro. 

O ensaio foi conduzido como relatado em 4.8.1. Cortes dos filmes foram colocados 

em contato com 50 mL da solução extratora (PBS), durante um período de 48 horas sob agitação 

constante à 37 ºC. Ao final do ensaio, 25 mL da solução foi coletado e congelado para que em 

seguida, fosse liofilizado. O material seco obtido (extraído do filme), foi então pesado e 

ressuspenso em MeOH:H2O (9:1). Em seguida 10 µL da amostra foi injetado em HPLC/Uv-

Vis Shimadzu com detector UV SPA ‒ 10. As condições da análise foram as mesmas relatadas 

no item 4.5 
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5. RESULTADOS E DISCUSSÕES 

Nessa seção serão relatados os achados dessa pesquisa, buscando-se elucidar e 
esclarecer os pontos relevantes encontrados 

 

5.1. Caracterização do mesocarpo de babaçu e dos amidos extraídos pelas rotas ácida, 
básica e neutra 

 

5.1.1.  Espectroscopia na Região do Infravermelho 

A avaliação de grupos presentes no mesocarpo antes e após os tratamentos foi 

investigada através dos espectros de infravermelho apresentados na Figura 11. Analisando os 

espectros de FTIR nota-se o aparecimento de banda em 2934 e 2889 cm-1 que pode ser atribuída 

as vibrações simétricas e assimétricas das ligações C-H e CH2 (TÁPIA-BLACIDO, et al., 

2010).  

 

Figura 11. Espectros de Infravermelho (FTIR) do mesocarpo de babaçu in natura (MB) e dos 

amidos extraídos pelas rotas ácida (MTA), básica (MTB) e neutra (MTN). 
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Segundo Kizil et al., (2002) a intensidade das bandas em 2900 cm-1 e 2800 cm-1 pode 

estar relacionada também às variações de amilose e amilopectina presentes nos amidos. Um 

menor teor de amilose resulta numa maior intensidade dessas bandas. Em 1623 cm-1 tem-se a 

banda atribuída à flexão de H-O-H , referente a água adsorvida nas regiões amorfas do material. 
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Em espectros de amidos é comum observar algumas bandas entre 950 e 1200 cm-1 devido a 

estiramentos de ligações C-O. A banda em 1159 cm-1 é resultante das vibrações de estiramento 

da ligação α 1-4 C-O-C . As bandas em 856 e 775 cm-1 podem ser atribuídas às vibrações fora 

do plano das ligações =C-H do anel pirano (VIEIRA et al., 2010).  

 

5.1.2.  Difratogramas de Raios X 

A Figura 12 mostra os difratogramas de raios X do mesocarpo de babaçu e amidos 

extraídos pelas rotas ácida, básica e neutra. Os índices de cristalinidade foram calculados 

segundo a Equação 9: %𝐶𝑟𝐼 = 100 ∙ (𝐼𝑜− 𝐼𝑎𝑚𝐼𝑜 )           Equação 9 

Onde Io e Iam representam as aéreas dos picos de maiores e menores intensidades, 

respectivamente. Em todos os casos, os índices de cristalinidade não ultrapassaram 47%. Nota-

se que inicialmente o mesocarpo de babaçu, apresentou índice de cristalinidade de 33,50%, com 

aumento após os tratamentos ácido, básico e neutro. Nos grânulos de amido, a cristalinidade 

está associada com as duplas hélices presentes na amilopectina ramificada (TUKOMANE et 

al., 2007). Sendo o amido, o principal componente desses materiais, pode-se então associar o 

índice de cristalinidade essencialmente à essa estrutura. Dessa forma, o amido extraído pela 

rota ácida teve maior índice de cristalinidade (46,48%), em comparação ao amido extraído pela 

rota básica (41,44%) e neutra (40,94%), o que pode indicar que este possui maior teor de 

amilopectina. 

Se percebe que em todos os casos, os mesmos picos de difração característicos foram 

mantidos. Os picos próximos a 5º, 17º e 22º são característicos de amido tipo B, normalmente 

encontrado em tubérculos. Picos próximos a 15 º são característicos de amido tipo A, 

geralmente encontrado em cereais. Portanto, os materiais apresentaram características de uma 

mistura de amido tipo A e B, denominado de amido tipo C. 
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Figura 12. Difratogramas de Raios-X (DRX) do mesocarpo de babaçu e dos amidos extraídos 

pelas rotas ácida, básica e neutra. 
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De acordo com Lin et al., (2016) a intensidade do pico próximo a 20º é típica da 

presença de complexos amilose-lipídeo e sua intensidade é relativa com o teor de amilose. Este 

apareceu em todos os casos. 

 

5.1.3.  Análise Termogravimétrica  

 

A Figura 13 mostra as curvas TG, bem como suas respectivas derivadas dos materiais 

MB, MTB, MTA e MTN. O primeiro estágio de degradação inicia em 28º C e vai até 95º C, 

com todos os materiais perdendo, em média, 13,0 % em massa. Essa perda está relacionada à 

saída de água das amostras, uma vez que as cadeias de glicose que constituem o amido são 

interligadas e enroladas sobre si mesmas e apresentam diferentes graus de hidratação. 
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Figura 13. Curvas termogravimétricas e suas respectivas derivadas do mesocarpo de babaçu e 
amidos extraídos pelas rotas básica, ácida e neutra. 
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De 95ºC a 261 ºC a massa dos compostos permanece constante. O segundo estágio de 

decomposição inicia em 261 ºC e vai até 337 ºC, e está relacionado ao evento de degradação do 

polissacarídeo que ocorre por despolimerização quando a temperatura aplicada excede 260ºC. 

Nesse estágio as perdas de massa foram de 58,0 % para MB, 62,0 % para MTB, 67,0 

% para MTN e 72,0 % para MTA e correspondem à processos de degradação envolvendo 

reações como a condensação das hidroxilas. No terceiro estágio, que inicia em 337ºC e vai até 

a temperatura final de 900 ºC, a perda de massa foi de 17,0 % para MB, 13,2 % para MTB, 

12,9% para MTN e 8,4 % para MTA. Esse último estágio está relacionado decomposição do 

material. 

Como se observa nas curvas de DTG, em todos os casos há dois picos exotérmicos, 

condizentes com as duas etapas de perda de massa observadas nos materiais. Dados semelhantes 

foram encontrados por Lima et al., (2012), que em seu trabalho investigaram as características 

físico-químicas de amidos extraídos de diversas matrizes comestíveis. Os eventos de 

degradação atribuídos à despolimerização de amido foram em aproximadamente 292 °C para 

amido de milho, em 286 °C para fécula de batata, 256 °C para farinha de banana e em 282 °C 

para farinha de trigo.  

Yaozhong et al., (2019) observaram que no intervalo de temperatura entre 240º C e 

350 °C ocorria o estágio de degradação do amido de batata. Ainda em outro estudo, Cruz-Tirado 
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et al., (2019), também observaram perfil semelhante ao avaliarem e estabilidade térmica de 

amido de batata-doce, com estágio de degradação acentuado iniciado em 256ºC. 

Amidos de diferentes fontes apresentarão caraterísticas próprias quanto à estabilidade 

térmica, isto está relacionado às quantidades de amilose e amilopectina presente em cada 

matriz. Entretanto, nos trabalhos relatados, todos tiveram degradação compreendida entre 250 

ºC e 350 ºC. Condizente com os dados encontrados nesse estudo. 

Na Tabela 2 estão apresentadas as perdas de massa, bem como os intervalos de 

temperatura correspondentes, para cada evento observado. 

 

Tabela 2. Percentuais de perda de massa em seus respectivos intervalos de temperatura das 
amostras MB, MTB, MTA e MTN 

 

Amostra ΔT / ºC Δ% Perda de Massa 

MB 

1º estágio 28- 95 12,5 

2º estágio 261-337 58,0 

3º estágio 337-900 17,0 

MTB 

1º estágio 28- 95 13,0 

2º estágio 261-337 62,0 

3º estágio 337-900 13,2 

MTA 

1º estágio 28- 95 13,0 

2º estágio 261-337 72,0 

3º estágio 337-900 8,4 

MTN 

1º estágio 28- 95 13,0 

2º estágio 261-337 67,0 

3º estágio 337-900 12,9 
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5.1.4 Morfologia dos grânulos de amido dos materiais MB, MTB, MTA e MTN 

 
Na Figura 14 estão apresentadas as micrografias do mesocarpo de babaçu e amidos 

extraídos por diferentes rotas. Observando-se a figura 14 (a), referente ao mesocarpo in natura, 

é possível notar estruturas mais aglomeradas, com grânulos de amido maiores quando 

comparados aos demais.  

Figura 14. Microscopia eletrônica de varredura dos grânulos de amido do mesocarpo de babaçu 

in natura (A), e dos amidos extraídos pelas rotas básica (B), ácida (C) e neutra (D) com aumento 

de 1000x. 

 
 
Nas figuras 14 (b), 14 (c) e 14 (d), as quais são referentes aos amidos extraídos pelas 

rotas básica, ácida e neutra, respectivamente. Nota-se uma diferença na morfologia quando 

comparados à figura 14 (a). O amido de mesocarpo de babaçu in natura apresentou grânulos 

com formato ovalado, já nos amidos produzidos após os tratamentos os grânulos assumiram 

forma semiesférica, como se tivessem sofrido rompimento de sua estrutura. Além disso, é 
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possível notar também que os materiais apresentaram morfologia mais homogênea, com 

ausência de formação de grandes aglomerados, principalmente nos amidos MTB e MTN. 

Comportamento semelhante foi observado por Maniglia e Tápia- Blácido (2016), que 

após isolamento de amido de mesocarpo de babaçu por diferentes rotas, observaram que no 

mesocarpo in natura os grânulos eram mais aglomerados que nos amidos extraídos, devido à 

presença de proteínas, fibras e lipídeos. A diferença observada na morfologia dos grânulos 

sugere que após os tratamentos, esses compostos foram removidos, produzindo assim, amidos 

mais puros. 

 
5.2. Identificação do extrato hidroetanólico das folhas de Arrabidaea brachypoda (FAB) 

 

5.2.1.  Perfil cromatográfico do extrato FAB por HPLC-UV/Vis 

A Figura 15 mostra o perfil cromatográfico do extrato hidroetanólico das folhas de A. 

brachypoda. Observando o cromatograma, nota-se a presença de compostos de alta e média 

polaridade, sendo o extrato rico em compostos fenólicos, principalmente em flavonóides. Os 

compostos de 1 a 5 são classificados em flavonóides comuns, tais como apigenina, quercetina, 

rutina, luteolina e kaempferol (ROCHA, 2013), e os compostos 6 a 8 classificados como 

flavonóides incomuns, denominados de braquidinas A, B e C (ROCHA, et al., 2019) 

Figura 15.Cromatograma obtido por HPLC-Uv/Vis no comprimento de onda de 254nm do 

extrato bruto das folhas de Arrabidaea brachypoda. Condições da análise: coluna C18 150 x 4.8 

mm, 5 micro, 100 °A, eluentes: A (água+ ácido fórmico 0,01%) e B (metanol + ácido fórmico 

0,01%), gradiente 5% a 100% de B em 70 min. Vazão: 1mL/min. 

 

O pico 3 com área extensa e acentuada corresponde ao flavonoide rutina, que nesse 

caso, por ser o componente majoritário, foi utilizado como marcador químico biológico desse 
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extrato. Dourado e Ladeira (2008), identificaram flavonóides dos extratos metanólicos de 

caules e folhas da espécie Hypericum cordatum. Uma planta nativa do cerrado. Nesse estudo a 

rutina foi identificada com tempo de retenção próximo a 28 minutos, condizente com dados 

encontrados neste trabalho. O extrato e a rutina padrão também foram acompanhados quanto 

ao perfil de Absorção Molecular no Ultravioleta/ Visível, apresentado na Figura 16. 

Figura 16. Espectros na Região do Ultravioleta do extrato bruto FAB, concentração 100 mg/L 

(A). Inserção: Espectro na Região do Ultravioleta da Rutina padrão (B), concentração 100 

mg/L 
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Os métodos espectrofotométricos são auxiliares na identificação e quantificação de 

flavonóides. Os fenóis absorvem em duas regiões no Ultravioleta, com máximos de absorção 

entre 240-285 nm, e 300-550 nm. Assim, flavonas, flavonóis e flavonóis glicosilados, classe à 

qual se enquadra a Rutina, serão usualmente detectados nesses comprimentos de onda (HUBER 

e RODRIGUEZ-AMAYA, 2008). O extrato bruto das folhas de Arrabidaea brachypoda 

apresentou dois máximos de absorção, em 267 nm e 333 nm, próximos àqueles encontrados 

para a Rutina utilizada como padrão, que apresentou máximos de absorção em 260 nm e 350 

nm. Essa diferença está relacionada ao fato de que o extrato apresenta em sua composição, uma 

mistura de flavonóides, além do componente majoritário que é a rutina.  
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5.2.2.  Espectroscopia de Infravermelho do extrato bruto das folhas de Arrabidaea 

brachypoda e Rutina Padrão 

Na Figura 17 tem-se o espectro de infravermelho do extrato hidroetanólico das folhas 

de A. brachypoda, e do padrão rutina. A banda observada em 3333 cm-1 é atribuída ao 

estiramento da hidroxila fenólica. Em 2930 cm-1 tem-se a deformação axial da ligação C-H de 

aromáticos. A banda em 1667 cm-1 é atribuída ao estiramento da carbonila (C=O), as bandas 

em 1599 cm-1, 1503 cm-1 e 1449 cm-1 correspondem ao estiramento do anel fenil (C=C). A 

banda em 1353-1285 cm-1 é atribuída ao estiramento das ligações -C-CO-C- e em 1067 cm-1 é 

decorrente das vibrações de estiramento do grupo C-O em álcoois e fenóis. As bandas em 1210 

cm-1 e 1148 cm-1, correspondem ao estiramento de C-O-C e deformação dos grupos O-H das 

unidades glicosídicas. A banda em 802 cm-1 corresponde à vibração fora do plano das ligações 

R2C=CHR. Em 705 cm-1 têm-se as deformações angulares de anéis aromáticos 

monossubstituídos. Em 581 cm-1 tem-se banda característica das deformações dos grupamentos 

CH=CH fora do plano (OLIVEIRA, 2014). 

Figura 17.Espectro de Infravermelho do Extrato Bruto das folhas de A. brachypoda (FAB) em 
comparação com Rutina padrão (RT) 
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A similaridade entre os espectros FTIR do extrato FAB e rutina padrão, indica a 

presença de grupos semelhantes em ambos. Assim, em associação aos dados encontrados por 

HPLC/UV-Vis pode-se concluir que a rutina é o componente majoritário no extrato, sendo, 

portanto, utilizada como marcador químico do mesmo. Os filmes foram produzidos 
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empregando-se uma massa fixa de 0,015 g de extrato FAB e foram caracterizados conforme 

explicitado a seguir. 

 

5.3. Caracterização dos filmes após incorporação do Extrato FAB 
 

5.3.1. Espectroscopia de Infravermelho dos filmes antes e após incorporação do extrato 
 

A fim de identificar possíveis interações entre matriz e extrato, fez-se as análises de 

espectroscopia na região do infravermelho das amostras. A Figura 18 mostra os resultados 

referentes aos filmes produzidos a partir do mesocarpo de babaçu e amidos extraídos. Em 2916 

cm-1 observa-se uma banda de pequena intensidade, relacionada às vibrações simétricas e 

assimétricas das ligações C-H e CH2. Em 1653 cm-1 tem-se banda associada à deformação axial 

do grupo OH proveniente de água adsorvida. Observa-se uma maior intensidade dessa banda 

devido a adição de glicerol (plastificante), que contribui na retenção de moléculas de água na 

superfície do filme. Em 1250, 1189 e 941cm-1 tem-se bandas relacionadas à estiramento das 

ligações C-O. As bandas em 869 e 762 cm-1 podem ser atribuídas às vibrações fora do plano 

das ligações =C-CH. Os filmes, como de se esperar, apresentaram as mesmas bandas 

observadas na Figura 11, referente aos amidos precursores. 

Figura 18. Espectros de Infravermelho dos filmes MB, MTB, MTA e MTN 
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A Figura 19 mostra o espectro de infravermelho dos filmes após incorporação do 

extrato. Nota-se que os filmes apresentaram as mesmas bandas características relatadas na 

figura 14, entretanto observou-se aparecimento de duas bandas compreendidas na região de 584 

– 520 cm-1 que estão relacionadas às deformações dos grupamentos CH=CH fora do plano. 

Essa banda não foi observada nos amidos precursores, nem nos filmes. Entretanto, foi 

observada no espectro do extrato FAB, corroborando com a hipótese de que houve interação 

entre matriz e extrato. 

 

Figura 19. Espectros de Infravermelho das amostras E-MB, E-MTB, E-MTA e E-MTN, região 

de 4000 a 400 cm-1(A), e da região compreendida entre 600 e 400 cm-1 (B). 
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5.3.2. Difratogramas de Raios X dos filmes de mesocarpo de babaçu 

 

Os padrões de difração foram usados a nível de comparação para identificar quaisquer 

alterações dos materiais após incorporação do extrato na matriz. A Figura 20 mostra o padrão 

de difração dos filmes dos amidos precursores. Nota-se um perfil de difração muito parecido 

ao apresentado na Figura 12. Os filmes também apresentaram picos em ângulos próximos à 5º, 

15º, 17º e 20º. Contudo, pode-se observar um pico novo, em 19,82º, isso ocorre porque após o 

processo de gelatinização e retrogradação, as moléculas de amido tem a tendência a se 
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rearranjar de forma mais organizada, favorecendo o aumento da cristalinidade, e por 

consequência, definindo melhor os padrões de difração. 

Figura 20.Difratograma de Raios X das amostras de filmes antes da incorporação do extrato 
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Na Figura 21, estão dispostos os difratogramas dos filmes após incorporação do 

extrato. Nota-se que os padrões de difração foram mantidos, entretanto em alguns casos, como 

E-MTN, E-MTA as intensidades foram maiores; com maior evidência em E-MTA. Nota-se 

também o aparecimento de novos picos em 21, 91º e em 34,57º nos padrões de difração de 

todos os filmes. Isso pode estar relacionado à presença do extrato FAB nos filmes. No processo 

de gelatinização, os grânulos de amido tendem a inchar, como este possui duas unidades 

básicas, a amilose e amilopectina, sendo a segunda ramificada, durante o inchamento as 

moléculas de água tendem a se alojar entre essas unidades, formando um material gelatinoso 

(MALI et al., 2010). No caso da incorporação do extrato, além das moléculas de água, o extrato 

FAB também acaba exercendo esse papel. Mesmo o extrato FAB tendo características amorfas, 

sua presença na matriz após a retrogradação, ajuda na reorganização do material, produzindo 

estruturas mais firmes e cristalinas, modificando assim, os perfis de difração. A diferença entre 

as figuras 20 e 21 sugere que o extrato foi incorporado ao filme. 
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Figura 21. Difratogramas de raios X dos filmes após incorporação do extrato FAB 
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5.3.3 Análise termogravimétrica dos filmes antes e após incorporação do extrato 

Os filmes foram avaliados também quanto às suas propriedades térmicas, a Figura 22 

mostra as curvas TG dos filmes antes da incorporação do extrato. Assim como ocorrido nos 

sólidos precursores, os filmes apresentaram três estágios significativos de perda de massa. No 

primeiro estágio, que vai de 35 ºC a 140 ºC, todas os materiais tiverem uma perda de massa de 

9,0 %, referente à saída de moléculas de água da superfície. No segundo estágio, compreendido 

entre 250 ºC e 341 ºC houve perda mais significativa, relacionada à degradação do 

polissacarídeo que ocorre por despolimerização a altas temperaturas. Nesse estágio as perdas 

de massa foram de 57,0 % para MB, 70,0 % para MTB, 67,0 % para MTA e 69,0 % para MTN. 

No último estágio, que inicia em 345 ºC e vai até 900 ºC, as perdas foram de massa foram de 

aproximadamente 10,0 % em todos filmes. Este último estágio está relacionado à decomposição 

do material. Como era de se esperar, o comportamento dos filmes foi semelhante ao observado 

para os sólidos precursores. As etapas de degradação, e as porcentagens de perda de massa 

foram muito próximas aquelas relatadas na Figura 13. 
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Figura 22. Curvas termogravimétricas dos filmes antes da incorporação do extrato e suas 
respectivas derivadas 
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As curvas termogravimétricas dos filmes após incorporação do extrato estão 

apresentadas na Figura 23. No primeiro estágio de degradação, que teve início em 

aproximadamente 35 ºC e se estende até 130 ºC, todos os filmes apresentaram perda de massa 

de 8,0 %. Como já foi relatado, essa etapa inicial corresponde a saída de água da superfície do 

material. Os filmes com extrato incorporado apresentaram valores menores de perda, indicando 

que possivelmente, a presença do extrato na matriz reduz sua afinidade por água. O segundo 

estágio de perda teve início em 210 ºC e se estendeu até 335 ºC, nessa etapa os filmes 

apresentaram valores de perda de 61,0 % para E-MB, 71,0 % para E-MTB, 72,0 % para E-MTA 

e 72,5 % para E-MTN. Como já foi relatado, essa etapa corresponde à despolimerização do 

polissacarídeo, entretanto, os filmes apresentaram perda de massa um pouco maior do que os 

precursores, isso ocorre porque nessa região também ocorre degradação dos metabólitos 

presentes no extrato FAB, o que significa que a perda de massa um pouco mais acentuada dessas 

matrizes, ocorrem também pela degradação do extrato em altas temperaturas. No último 

estágio, compreendido entre 340 º C e 900 ºC, as perdas de massa foram de 14,0 % para E-MB 

e 9,0 % para os demais filmes. Analisando as perdas de massa, pode-se inferir que de fato o 

extrato foi incorporado na matriz. 
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Figura 23. Curvas termogravimétricas dos filmes após incorporação do extrato e suas 
respectivas derivadas 
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Na Tabela 3 apresenta-se o percentual de perda de massa, assim como os intervalos de 

temperatura correspondentes para cada evento observado. 

Tabela 3. Percentuais de perda de massa obtidos por TG para os filmes antes e após 
incorporação do extrato. 

 

Amostra Δ Perda de Massa (%) Amostra Δ% Perda de Massa 

1º Estágio 35 ºC- 140º C 

MB 9,0% E-MB 8,0% 

MTB 9,0% E-MTB 8,0% 

MTA 9,0% E-MTA 8,0% 

MTN 10,0% E-MTN 8,0% 

2 º Estágio 210 ºC- 341 ºC 

MB 57,0% E-MB 61,0% 

MTB 70,0% E-MTB 71,0% 

MTA 67,0% E-MTA 72,0% 
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MTN 69,0% E-MTN 72,5% 

3 º Estágio 341 ºC- 900 ºC 

MB 10,0% E-MB 14,0% 

MTB 9,0% E-MTB 9,0% 

MTA 9,0% E-MTA 9,0% 

MTN 10,0% E-MTN 9,0% 

 

Visando identificar algumas características funcionais, os filmes foram caracterizados 

quanto à umidade, solubilidade, absorção de vapor de água, absorção máxima de fluidos e 

ensaios mecânicos. 

 

5.3.4  Umidade ω [%] 

 

A variação nas respostas dos filmes antes e após incorporação do extrato em umidades 

relativas (ω) diferentes estão apresentadas na Tabela 4. Nota-se que, quando os materiais foram 

equilibrados em UR 58%, apresentaram valores de ω próximos entre si, com teores variando 

entre aproximadamente 10 e 12 %. Observa-se que, nesse caso, a inserção do extrato não 

ocasionou diferença significativa quanto aos valores obtidos. Quando a umidade relativa é 

aumentada para UR 75%, os filmes sem extrato (MB, MTB, MTA e MTN) tiveram um teor de 

ω um pouco maior quando comparados ao ambiente com UR 58%. Em contrapartida, os filmes 

com extrato incorporado (E-MB, E-MTB, E-MTA e E-MTN) mantiveram o mesmo perfil, com 

valores muito próximos àqueles obtidos em UR 58%.  

A umidade está relacionada às propriedades de barreira dos filmes. Em filmes de 

amido pode-se justificar essa característica com base no conteúdo de amilose e amilopectina 

nos materiais. Amidos com menor teor de amilose formam uma rede menos linear na matriz, 

com menos interações entre os polímeros (Maniglia et al., 2017). Consequentemente, mais 

sítios estariam disponíveis para interagir com moléculas de água, o que justificaria os maiores 

valores de umidade. Nessa perspectiva o extrato FAB também estaria interagindo com a matriz, 

ocupando os sítios e dificultando a interação dos filmes com as moléculas de água. Por essa 

razão, mesmo em umidade relativa maior, os materiais tendem a manter o mesmo perfil.  
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Tabela 4. Umidade dos filmes antes em após incorporação do extrato, com UR 58% e UR 75% 

 

Amostras ω [%] 
UR: 58% 

ω [%] 
UR: 75% 

MB 11,10 ±6,38 12,71±1,12 

MTB 10,30± 0,10 9,26±0,91 

MTA 10,80±0,64 13,60±1,09 

MTN 9,92±0,48 11,66±0,64 

E-MB 11,30±1,18 12,96 ±0,41 

E-MTB 12,51±0,44 12,25± 0,44 

E-MTA 11,78±1,46 11,78±1,62 

E-MTN 10,39±0,77 10,26± 0,91 

 

Visando avaliar e elucidar melhor o comportamento dos filmes em relação às suas 

propriedades de barreira na presença de umidade excessiva, fez-se o ensaio de absorção de 

vapor de água, descrito a seguir. 

 

5.3.5  Absorção de Vapor de água 
 

O ensaio de absorção de vapor de água foi conduzido em umidade relativa de 95% 

(NaCl saturada), apresentado na Figura 24. Nas primeiras 12 horas, os filmes foram pesados a 

cada 1 hora e depois, a cada 12 horas. Observando a Figura 24 (A), nota-se uma variação das 

porcentagens de absorção nas primeiras 12 horas do experimento, indicando que os filmes 

precisam de um tempo maior para atingir o equilíbrio. É possível inferir também que a absorção 

de vapor de água nessas matrizes, é proporcional ao tempo de contanto. No decorrer do ensaio 

houve aumento da capacidade de absorção, com valores variando de 13 % para cerca de 20 %. 

As capacidades máximas de absorção para os filmes antes da incorporação do extrato foram de 

39%, 36%, 35% e 33% para MB, MTB, MTN e MTA respectivamente. 
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Figura 24. Absorção de vapor de água dos filmes antes (A) e após incorporação do extrato (B) 
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Analisando a Figura 24 (B), que mostra os resultados referentes às matrizes com 

extrato incorporado, nota-se que nas primeiras 12 horas a absorção de água acontece de forma 

mais constante, quando comparada à Figura 24 (A). Isso pode estar relacionado ao fato de que 

os filmes após incorporação do extrato tendem a ser menos higroscópicos.  

A capacidade de absorção de água está relacionada à disponibilidade dos grupos -OH 

do amido. O comportamento observado, pode ser então explicado com base nas interações entre 

extrato e matriz. Após a incorporação, o número de grupos -OH ativos para a ligação com água 

diminui devido à formação de ligações de hidrogênio entre a matriz e o extrato, o que acaba 

tornando os materiais menos hidrofílicos. Nas primeiras 12 horas as capacidades máximas de 

absorção, mesmo em umidade relativa maior, apresentaram resultados semelhantes àqueles 

relatados na Tabela 3, com valores variando entre 24 %, 30%, 22% e 29 % para E-MB, E-MTB, 

E-MTN e E-MTA, respectivamente. A partir de 24 horas nota-se uma tendência ao equilíbrio 

em todas as matrizes, indicando a saturação de sua superfície. Segundo Bueno et al., (2016) o 

comportamento dos filmes na presença de umidade pode indicar também seu tipo de aplicação. 

Matrizes que mantém a umidade do meio constante, podem ser aplicadas em sistemas de uso 

tópico, bem como de cicatrização de ferimentos, pois por reterem umidade em níveis 

adequados, não dessecam a área afetada, nem promovem a maceração do ferimento por 

umidade excessiva. Dessa forma pode-se inferir que as matrizes produzidas neste estudo podem 

ser aplicadas em sistemas de uso tópico. 
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5.3.6  Capacidade de Absorção em soluções aquosas e solubilidade  

Para avaliar o comportamento dos filmes em soluções isotônicas aquosas de pH 

próximo ao dos fluidos corporais, fez-se o ensaio de capacidade de absorção dos filmes 

conforme metodologia descrita por Bueno (2014).  

A capacidade de absorção de fluidos e a estabilidade dos filmes foi avaliada em 

diferentes soluções aquosas de modo a simular as suas possíveis condições de aplicação. Nestes 

ensaios utilizou-se solução salina (NaCl a 0,9% m/v), a qual pode ser potencialmente 

empregada para a hidratação dos filmes antes de seu uso in vivo; fluido corpóreo simulado 

(FCS) e tampão fosfato salino (PBS), que são soluções isotônicas com concentração de sais 

próxima à do corpo humano. Os dados estão mostrados na Tabela 5. Analisando os dados 

referentes às capacidades máximas de absorção nas soluções PBS, FCS e NaCl 0,9% nota-se 

que os filmes tiveram comportamento semelhante, com baixas capacidades de absorção. Nota-

se também uma menor capacidade de absorção quando se avalia os filmes com extrato 

incorporado, e ainda que os tratamentos ácido, básico e neutro não influenciam nesse parâmetro. 

  

Tabela 5. Capacidade de absorção dos filmes em soluções aquosas (tampão PBS, FCS e NaCl 

0,9%) e solubilidade (S %). 

Amostra 

Tampão 
PBS 

FCS NaCl 0,9 % 
S[%] 

Abs máx 37ºC 

MB 1,43±0,19 1,42±0,26 1,28±0,01 1,09±0,01 

MTB 1,76±0,48 1,26±0,13 1,46±0,02 1,10±0,01 

MTA 1,62±0,01 1,99±0,26 2,15±0,08 1,10±0,01 

MTN 1,77±0,15 1,69±0,09 1,62±0,04 1,11±0,01 

E-MB 1,04±0,01 1,06±0,02 1,11±0,04 1,10± 1·10-2 

E-MTB 1,06±0,08 0,92±0,04 1,21±0,03 1,08± 9·10-2 

E-MTA 1,22±0,01 1,34±0,20 1,49±0,17 1,09±0,05 

E-MTN 1,03±0,02 1,04±0,02 0,99±0,05 1,10 ± 3·10-2 

 

Os resultados de solubilidade evidenciaram que as matrizes apresentaram grande 

estabilidade em meio aquoso, mantendo-se íntegras com cerca de 1% de massa solubilizável. 
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Assim como a umidade relativa, a capacidade de absorção de fluidos e a solubilidade estão 

relacionadas aos teores de amilose e amilopectina do material, e das interações entre essas 

cadeias. As moléculas de amilose e amilopectina interagem entre si no processo de 

reorganização da cadeia polimérica que acontece durante a formação do filme. De acordo com 

Mali et al., (2010) as moléculas de amilose por terem cadeia linear, tendem a se orientar 

paralelamente aproximando-se o suficiente para que se formem ligações de hidrogênio entre 

hidroxilas dos polímeros adjacentes, por essa razão, no processo de retrogradação, há formação 

de uma estrutura mais ordenada, e por consequência mais firme.  

Com base nisso, quantidades menores de amilose, e interações mais fracas entre os 

polímeros, facilitariam a difusão de água no filme, fazendo com que este sofra desgaste, 

perdendo massa com muita facilidade e por consequência, quando se fala de matrizes 

carregadoras de substâncias ativas, esse processo de difusão lixiviaria com mais facilidade o 

princípio ativo, fazendo com que fosse liberado de forma imediata. Dessa forma, pelo exposto, 

pode-se inferir que os tratamentos empregados na purificação do mesocarpo foram eficientes 

para se obter amidos mais puros, e por consequência, filmes com boas propriedades. Os filmes 

com extrato incorporado também apresentaram baixos valores de solubilidade, indicando que 

as interações entre extrato e matriz se dão através de ligações mais fortes, além disso a 

incorporação não altera a organização dos filmes, mas contribui para melhoria de suas 

propriedades. Dado o exposto, pode inferir que as matrizes produzidas apresentaram boas 

características para serem aplicadas em sistemas de liberação controlada.  

 

5.3.7 Estabilidade dos filmes em soluções aquosas 

A estabilidade dos filmes, expressa em função da perda de massa, está apresentada na 

Figura 25. Nota-se que, de maneira geral, os filmes apresentaram boa estabilidade durante o 

período do ensaio. Na Figura 25 (A) pode-se observar que, nas três soluções, os filmes antes da 

incorporação do extrato apresentaram boa estabilidade, com perdas de massa variando de 13,0 

± 0,7 % a 26,0 ± 1,3 %. Em PBS as matrizes produzidas pelos amidos extraídos apresentaram 

valores menores de perda de massa quando comparadas ao mesocarpo in natura. Como já foi 

discutido anteriormente, essas propriedades estão relacionadas às porcentagens de amilose e 

amilopectina dos materiais, e as interações entre elas. Esse comportamento sugere que os filmes 

MTB, MTA e MTN, possuem estruturas mais bem organizadas e por consequência, são mais 

resistentes à dissolução. Curiosamente, em FCS e NaCl 0,9% esse perfil não foi mantido. 
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Observa-se que em ambas as soluções, o filme MTA apresentou maiores valores de perda de 

massa quando comparado aos demais. Segundo Bueno et al., (2014) a presença de íons nas 

soluções testadas poderia induzir à blindagem de cargas dos polissacarídeos, reduzindo a 

repulsão eletrostática entre as cadeias poliméricas, e por consequência, originando estruturas 

mais empacotadas e menos solubilizáveis. No filme MTA pode ter acontecido o contrário, e 

por essa razão, este apresentou maior perda de massa. 

Figura 25.Estabilidade dos filmes em NaCl 0,9 %, FCS e PBS a 37ºC por 5 dias, expresso 
em % de perda de massa das matrizes antes (A) e após incorporação do extrato (B).*dissolução 
da matriz 
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Na Figura 25 (B), observa-se que os filmes após incorporação do extrato apresentaram 

comportamento semelhante aos precursores. Assim como observado na Figura 25 (A), em PBS 

os filmes E-MTB, E-MTA e E-MTN foram mais estáveis que o filme E-MB, apresentando 

valores muito próximos aos precursores, o que indica que nesse caso, a presença do extrato na 

matriz não influencia no comportamento dos materiais. Já em FCS, os filmes apresentaram 

comportamento semelhante entre si, com valores perdas de massa entre 16,0 ± 1,3 % e 19,0 ± 

2,5 %. Como já foi relatado anteriormente, isso se deve à presença do extrato na matriz. As 

interações entre extrato e matriz podem estar ocorrendo por ponte de hidrogênio, dessa forma, 

fica mais difícil sua difusão em meio aquoso, e por consequência, tornam-se mais estáveis. 

Curiosamente, o filme E-MTB não seguiu esse perfil, de todas as matrizes, esta foi a única que 

se dissolveu por completo, não resistindo ao ensaio. Em NaCl 0,9% as perdas de massa variaram 

entre 17,0 ± 0,3 % e 21,0 ± 1,1 %. Um destaque pode ser dado para o filme E-MTA, nas soluções 

FCS e NaCl, este apresentou uma perda de massa menor quando comparado aos demais, e 
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também quando comparado ao filme precursor. Imagina-se que nessa matriz, as interações com 

extrato são mais fortes que nas demais, por essa razão este apresenta menor perda de massa. 

Este ensaio também permitiu avaliar a viabilidade dos filmes para possíveis aplicações tópicas. 

O FCS é uma solução de concentração isotônica semelhante ao plasma sanguíneo, materiais 

que potencialmente podem ser aplicados por via tópica ou para cicatrização de ferimentos 

devem ser resistentes nesse fluido (BUENO et al., 2014), pois em um possível rompimento da 

pele as matrizes não podem sofrer erosão com facilidade, nesse sentido, pode-se concluir que 

além de apresentarem boa estabilidade, as matrizes podem ser potencialmente empregadas em 

sistemas de uso tópico. Entretanto apenas o filme E-MTB não seria indicado para essa 

finalidade, pois nesse caso, os íons presentes na solução podem estar quebrando as ligações 

entre extrato e matriz, e por consequência, ocasionando sua desintegração.  

5.3.8  Propriedades Mecânicas 

 

As propriedades mecânicas dos filmes antes e após incorporação do extrato são 

mostradas na Tabela 6. É claramente observado que os valores de TR tendem a aumentar nas 

matrizes com extrato (E-MB, E-MTB e E-MTN), curiosamente, o filme E-MTN quando 

comparado ao percursor (MTN) não apresentou variação significativa. 

Tabela 6. Propriedades mecânicas dos filmes antes e após incorporação do Extrato 

Amostra Tensão TR (MPa) 
Deformação 

ε (%) 

Módulo de Elasticidade 

E (MPa) 

MB 9,35±0,82 2,44±0,20 4,00±0,42 

MTB 12,31±2,29 2,80±0,15 4,46±1,03 

MTA 20,30±5,16 4,70±1,08 4,31±0,48 

MTN 29,24±2,20 4,12±0,21 7,10±0,44 

E-MB 15,46±3,15 3,28±0,05 4,73±1,03 

E-MTB 26,92±4,55 3,33±0,47 8,08±1,02 

E-MTA 23,22±2,43 3,68±0,26 6,32±0,63 

E-MTN 29,16±1,10 4,18±0,38 7,03±0,07 

 

É sabido que os valores de TR estão relacionados com a força das ligações entre as 

moléculas que compõem o filme (MALI et al., 2010). Polímeros mais fortemente ligados, tem 

a tendência a serem mais resistentes a forças externas. Analisando os dados de TR dos materiais 
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precursores nota-se, comparados ao mesocarpo in natura, esses se mostraram mais resistentes, 

com destaque para os amidos extraídos pela rota ácida e neutra. Após a incorporação do extrato 

os valores aumentaram sutilmente, com exceção do filme E-MTN que não apresentou diferença 

em relação ao filme precursor. 

Devi e Dutta (2019) relataram em seu trabalho que o aumento a resistência à tração 

dos compósitos de amido por eles desenvolvidos, estavam relacionados a interações de 

hidrogênio entre o polímero e a substância incorporada, dessa maneira pode-se inferir que o 

mesmo poderia ter acontecido no presente estudo, significando que nas matrizes amido-extrato 

as moléculas estão mais bem organizadas e mais fortemente ligadas.  

Analisando os módulos de elasticidade (E) nota-se um comportamento muito 

semelhante ao ocorrido com os valores de TR. Os filmes com extrato incorporado apresentam 

valores de E maiores que os precursores. Com exceção do filme E-MTN, que assim como 

relatado anteriormente, manteve o mesmo perfil, sem diferenças significativas. Um aumento 

nos valores de E significam uma maior rigidez do material, e, portanto, menos flexíveis ou 

alongáveis estes serão e maior será a força necessária para que se rompam. Dessa forma, os 

valores de E encontrados para as matrizes com extrato estão condizentes com a hipótese 

levantada anteriormente, de que a interação extrato-matriz ocorre por ligações mais fortes, 

influenciando nos parâmetros mecânicos do material. Além disso, observa-se ainda que os 

valores de deformação (ε) obtidos para todas as matrizes, foram muito próximos entre si, 

significando que a presença do extrato na matriz não altera sua flexibilidade. Esses dados 

corroboram com a hipótese levantada anteriormente, de que a presença do extrato altera as 

propriedades dos materiais, tornando-os mais rígidos, mais resistentes e menos flexíveis. 

 

5.4 Determinação do melhor tempo de complexação do extrato FAB e RT padrão 

A Figura 26 mostra os espectros de Absorbância do complexo FAB-Al3+ em intervalos 

de tempo pré-estabelecidos. Antes da reação o extrato FAB apresentou banda de absorção 

máxima próxima à 350 nm. Após a reação de complexação, observou-se um deslocamento 

batocrômico da banda de absorção máxima para 422 nm. Isto ocorre devido a formação de 

complexos estáveis entre anéis de cinco e seis membros da aglicona com o Al3+ (Figura 27), 

que por sua vez, absorvem na região do visível. 
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Figura 26. Espectros de absorbância do complexo Flavonóide-Al3+ em função do tempo de 
reação, FAB 100 mg/L, AlCl3 2% m/v 
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Ainda observando a Figura 26, nota-se que os máximos de absorbância variaram de 

acordo com o tempo empregado na reação de complexação. Isso se explica porque a resposta 

depende de alguns fatores, tais como: padrão de substituição da aglicona e da razão aglicona- 

Al3+ (PEIXOTO SOBRINHO, 2012). Também é importante destacar que em misturas ou 

extratos, o perfil de formação destes complexos é diferente do observado para substâncias 

puras. A Figura 27 mostra a reação de complexação do flavonóide Rutina e AlCl3. 

Figura 27. Formação de complexo Flavonóide-Al3+ (reação de complexação entre Rutina e 
AlCl3) 

 

Fonte: Adaptado: PEIXOTO SOBRINHO (2012) 

Na Figura 28 estão apresentados os valores de absorbância encontrados em função do 

tempo. Nos primeiros 5 minutos de reação, observa-se um baixo valor de absorbância, que tende 

a aumentar conforme o tempo de reação é estendido. O máximo de absorbância foi observado 

após 30 minutos de reação, escolhendo-se esse como tempo ideal para as leituras no decorrer 
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do trabalho. Vale salientar que após 30 minutos, houve uma diminuição na ordem de 0,04 u.a, 

demonstrando a importância desse parâmetro na utilização do método. 

Figura 28. Cinética de complexação Flavonoide-Al3+ no comprimento de onda de 422 nm 
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O extrato FAB apresenta como marcador químico o flavonóide Rutina. Com base nisso 

a Rutina padrão foi empregada como substância de referência na construção da curva de 

calibração externa, visando a quantificação de extrato no ensaio de liberação in vitro dos filmes. 

Entretanto, para isso, inicialmente estudou-se a seletividade do método. 

5.4.1 Seletividade do método 

O perfil de resposta do extrato FAB e Rutina padrão está apresentado Figura 29. A 

avaliação dos espectros permitiu observar que há similaridade entre as respostas de máximo de 

absorção da solução de RT empregada como referência e a solução de FAB. A sobreposição 

dos espectros demonstra a ausência de interferentes na matriz capazes de prejudicar a resposta 

quando o agente complexante é adicionado. Outro ponto a se observar é que embora o extrato 

FAB e RT padrão não tenham respondido exatamente no mesmo comprimento de onda, com 

FAB apresentando máximo de absorção em 422 nm, e RT padrão em 434 nm, o método é 

seletivo. Essa diferença se explica devido ao fato de que o extrato de Arrabidaea brachypoda 

apresenta outras substâncias além do seu marcador químico, que acabam complexando e 

respondendo também no UV-vis. 
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Figura 29. Sobreposição dos espectros de Absorção Uv-vis das soluções de Rutina padrão e 
extrato FAB, antes e após complexação com AlCl3 2% m/v 
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Para construção da curva analítica empregando a rutina padrão, fez-se inicialmente a 

cinética de complexação da mesma, visando identificar o melhor tempo para a leitura. Na figura 

30 tem-se os espectros de absorção do complexo RT-Al3+. Assim como na Figura 26, nota-se 

um deslocamento batocrômico dos máximos de absorbância de 350 para 434 nm após a reação 

de complexação.  

Figura 30. Espectros de absorção do complexo RT-Al3+em função do tempo, RT 20 mg/L, 
AlCl3 2 % m/v 
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Observando a Figura 30 nota-se que, nos primeiros 5 minutos obteve-se baixos valores 

de absorbância, que tendem a aumentar conforme o tempo de reação se estende, até que se 

alcance o máximo de absorbância, que neste caso, foi obtido com 30 minutos de reação; após 

esse período a absorbância diminui na ordem de 0,12 u.a, ainda assim, detectável. Entretanto 

sabe-se que é mais indicado que se trabalhe nos máximos de absorbância, pois nesses pontos a 

sensibilidade em relação às variações é muito maior. Dessa forma tomou-se o tempo de 30 

minutos como mais apropriado para realização das leituras.  

Figura 31. Cinética de complexação RT-Al 3+ no comprimento de onda de 434 nm 
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5.4.2 Curva de Calibração Externa- RT padrão 

A Figura 32 mostra a curva analítica obtida pela média das absorbâncias de três curvas 

construídas após a definição do melhor tempo de reação de formação de complexo RT- Al3+, 

em uma faixa concentração RT padrão de 5 a 35 mg/L, com n = 8. 
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Figura 32. Curva analítica obtida a partir da resposta RT padrão, faixa linear de 5 a 35 mg/L 
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O complexo RT-Al3+ apresentou resposta linear na faixa empregada, com coeficiente 

de correlação igual a 0,9991. Com base nos dados da curva, a equação de regressão linear é 

dada por: 𝐴𝑏𝑠 = 0,004 + 0,028 [𝑐𝑜𝑛𝑐𝑅𝑇]            Equação 10 

 

Os limites de Detecção (LD) e Quantificação (LQ), expressos em mg/L, calculados 

utilizando o desvio padrão de dez medidas do branco, e o coeficiente angular da reta obtido na 

curva analítica, foram respectivamente 0,39 mg L-1 e 1,13 mg·L-1. 

 
 

5.5 Liberação in vitro do extrato FAB incorporado aos filmes 

 

Os perfis de liberação in vitro dos filmes incorporados ao extrato FAB estão dispostos 

na Figura 33. Nota-se que os materiais obtiveram perfis de liberação diferentes. Com valores 

variando entre 3 e 13 % de FAB liberado.  
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Figura 33.Perfis de liberação do extrato FAB pelos filmes E-MB, E-MTA, E-MTB e E-MTN. 
Condições: Tampão fosfato salino (PBS), pH 7,4, período de 48 horas 
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O filme de mesocarpo de babaçu sem tratamento prévio (E-MB) obteve uma liberação 

gradativa do início do ensaio até decorrido 20 horas do experimento, observando-se uma 

tendência à liberação constante a partir deste intervalo de tempo. Esse evento pode ser 

justificado com base no fato de que o mesocarpo de babaçu in natura possui em sua composição 

várias substâncias além do componente majoritário (amido), assim, pode-se sugerir que as 

interações entre matriz e extrato sejam fracas, ocasionando a liberação do mesmo logo nas 

primeiras horas de contato com a solução extratora. Esse fato está de acordo com as informações 

obtidas através dos ensaios mecânicos, como observado, o filme R-MB obteve menor valor 

para TR e menor valor para E, em relação aos demais filmes. Sugerindo que nessa matriz, o 

extrato está de fato mais fracamente ligado, e por isso acaba sendo liberado mais facilmente. 

Comportamento diferente foi observado para os materiais E-MTB, E-MTA e E-MTN, 

onde o primeiro platô foi obtido nas primeiras 4 horas do experimento, e a liberação ocorreu de 

forma constante durante um período de 20 horas nos três casos, sendo que o filme E-MTB 

permaneceu com a mesma taxa de liberação até o final do experimento. Já as matrizes E-MTA 

e E-MTN apresentaram um novo estágio de liberação, com uma nova tendência a um platô a 

partir de 24 hrs. 
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Uma hipótese para justificar o fato observado é que a difusão do extrato FAB foi 

facilitada à medida em que a sua concentração inicial diminuía, comportamento típico de 

sistemas monolíticos, cuja liberação é majoritariamente controlada pela difusão. Nos sistemas 

monolíticos, a taxa de liberação depende da concentração inicial do agente ativo na matriz 

polimérica. Se a concentração do ativo é menor do que o limite de solubilidade na matriz, a 

difusão através da matriz limita a taxa de liberação. Por outro lado, se a concentração do ativo 

é maior do que o limite de solubilidade na matriz, a dissolução deste na matriz polimérica limita 

a taxa de liberação (RAVAL et al., 2010). 

Após 24 horas o filme E-MTA apresentou uma taxa de liberação de 11%, um pouco 

maior quando comparada ao filme E-MTN que foi de 9 %. Isso pode ser explicado a partir do 

comportamento mecânico apresentado por essas matrizes, o filme E-MTN apresentou valores 

de TR e E maiores do que o filme E-MTA, significando que este é mais resistente e mais rígido 

e por consequência a erosão sofrida é menos acentuada (CHEN et al., 2018), por essa razão, o 

processo de difusão do extrato através da matriz polimérica é mais lento, fazendo com que este 

tenha uma taxa de liberação um pouco mais baixa do que o filme E-MTA.  

Os filmes, em geral, apresentaram baixa taxa de liberação, retendo a maioria do extrato 

durante o período de ensaio. Resultados semelhantes foram encontrados por Tuovinen, et al., 

(2004) no qual os autores estudaram a liberação de timolol e calceína em filmes de acetato de 

amido na presença e ausência de α- amilase incorporada. Os ensaios foram conduzidos também 

em tampão PBS, e se observou que a calceína foi liberada mais lentamente em comparação com 

o timolol, obtendo uma taxa de liberação de 24% em 5 dias de incubação. 

As diferentes taxas de liberação, tornam os materiais interessantes e versáteis, pois 

permitem que se escolha a matriz adequada para cada aplicação.  

 

5.5.1 Acompanhamento por HPLC-Uv/Vis do ensaio de liberação in vitro do extrato FAB 

 

A análise da solução extratora foi feita em HPLC, visando identificar se o após a 

incorporação na matriz polimérica o extrato mantinha suas características iniciais (Figura 34). 

Para isso, o filme escolhido foi o E-MTA, por este ter apresentado resultados melhores quando 

comparado aos demais filmes.  
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Pode -se observar que o perfil cromatográfico obtido a partir da extração em tampão 

fosfato salino do filme E-MTA é o mesmo apresentado pelo extrato bruto das folhas de 

Arrabidaea brachypoda, o que comprova que a matriz está liberando o extrato para o meio e 

que este mantém suas características iniciais. O pico 3 é referente à rutina, indicando que o 

marcador químico é mantido, e este pode ser usado para quantificação do mesmo.  

Na Tabela 7 estão apresentados os valores das áreas dos picos referentes aos 

compostos liberados. Observando a quantificação relativa dos compostos extraídos, nota-se que 

há diferença quando comparado ao ensaio de liberação, além do fato da sensibilidade da técnica 

ser maior, podem existir substâncias que não complexam, e assim não respondem no UV/Vis. 
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Figura 34. Perfil por HPLC-UV/ Vis no comprimento de onda de 254nm do extrato bruto 
hidroetanólico de Arrabidaea brachypoda em comparação com extraído do filme E-MTA. 
Condições da análise: coluna C18 150 x 4.8 mm, 5 micro, 100 °A, eluentes: A (água+ ácido fórmico 
0,01%) e B (metanol + ácido fórmico 0,01%), gradiente 5% a 100% de B em 70 min. Vazão: 
1mL/min.  
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Tabela 7. Quantificação relativa das espécies presentes no extrato FAB, e extraídas do filme 
E-MTA 

Extrato FAB Filme E-MTA 
Quantificação relativa % 

Pico Área Pico Área 

1 58956 1 41969 71,8 

2 60124 2 45694 76,0 

3 300620 3 234483 78,0 

4 49654 4 34758 70,0 

5 78956 5 57568 72,9 

6 58967 6 44225 75,0 

7 49864 7 35865 71,9 

8 69854 8 49589 70,9 

 

Observa-se que todas as substâncias presentes no extrato, sejam elas de baixa ou média 

polaridade foram incorporadas no filme, e mais importante, foram liberadas no meio extrator. 

Este fato é muito importante, pois mesmo após interação com a matriz polimérica o extrato não 

perdeu suas características químicas. Assim, pelo exposto nesse trabalho, nota-se que foi 

possível obter uma matriz a partir de rotas simples, com propriedades funcionais interessantes, 

funcionando como suporte para o extrato FAB, indicando a viabilidade e a potencial 

aplicabilidade do material proposto. Portanto os dados apresentados neste estudo permitem 

concluir que as matrizes produzidas podem ser aplicadas no desenvolvimento de sistemas de 

liberação controlada de extratos vegetais. 
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6 CONSIDERAÇÕES FINAIS 

Esse trabalho apresentou um estudo referente à produção de um filme biopolimérico 

de mesocarpo de babaçu como matriz para liberação controlada do extrato das folhas de 

Arrabidaea brachypoda. Para obtenção dos filmes, inicialmente o mesocarpo foi previamente 

tratado com intuito de se obter maior concentração de amido, as análises físico-químicas dos 

sólidos obtidos revelaram bandas características de compostos amiláceos (FTIR) em todos os 

materiais, boas propriedades térmicas (TG), superfícies mais homogêneas (MEV), com 

formação de grânulos semiesféricos e perfil cristalino mais bem definido (DRX), característicos 

de amido tipo C, com índices de cristalinidade superiores a 40 %. Evidenciando que as rotas 

escolhidas foram eficientes para obtenção de amido mais puro. 

A incorporação do extrato foi comprovada com base nos dados de FTIR, DRX e Tg. 

Além disso, os filmes se revelaram menos higroscópicos em UR elevada, menos solúveis, 

apresentaram boa resistência à tração, baixa elasticidade, e em alguns casos, aumento da 

rigidez, permitindo assim concluir que a interação extrato- matriz de fato ocorre, e além disso, 

melhora as características funcionais dos materiais.  

Em se tratando das repostas dos filmes frente à absorção de fluidos simulados e 

estabilidade em soluções salinas por um período de tempo prolongado, foi possível observar 

que as matrizes obtiveram comportamento bastante relevante, o que permitiu concluir que além 

de servirem como suporte para carregamento do extrato, estas poderiam também ser aplicadas 

em sistemas de uso tópico, ressaltando ainda que todas matrizes tem potencial para esse tipo de 

aplicação com exceção do filme E-MTB. 

Em relação aos ensaios in vitro de liberação do extrato FAB, notou-se que os filmes 

produzidos a partir dos amidos obtidos pela rota ácida, básica e neutra apresentam um perfil de 

liberação controlada, quando comparados ao mesocarpo in natura. O acompanhamento do 

ensaio por HPLC/UV-Vis permitiu observar que todos os metabólitos presentes no extrato 

FAB, após incorporados ao filme são liberados, indicando assim que a incorporação na matriz 

mantém a integridade e as características químicas do extrato. Este é um ponto importante, e 

que merece destaque, pois a incorporação de extratos em matrizes para liberação torna-se difícil 

principalmente pela sua complexidade. 

Por fim, este estudo permitiu concluir que o objetivo proposto foi cumprido, e 

considerando o potencial biofarmacológico da Arrabidaea brachypoda, assim como a 

utilização de um produto natural e renovável que é o mesocarpo de babaçu, destaca-se a 
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importância dessa pesquisa no desenvolvimento de novas formulações, tendo em vista que, pelo 

exposto, a incorporação do extrato na matriz foi realizada com êxito, além disso suas 

propriedades indicaram um material com potencial para o desenvolvimento de novos 

fitoterápicos. 
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7 PERSPECTIVAS FUTURAS 
 

 Estudar a liberação da molécula de Rutina isolada; 

 Avaliar possíveis efeitos sinérgicos entre matriz e extrato; 

 Avaliar a matriz frente ao carregamento e liberação de outros extratos vegetais; 

 Avaliar as respostas microbiológicas dos filmes produzidos; 

 Aumentar a concentração do extrato na matriz e estudar a integridade da mesma, bem 

como sua capacidade de liberação; 

 Estudar novas formulações, como géis e microesferas, e avaliar a capacidade de 

liberação de extratos e de substâncias isoladas. 
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