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RESUMO GERAL 

 

Hidrogel é uma rede tridimensional formada por polímeros naturais ou sintéticos, ou uma 

mistura de ambos, capazes de reter uma grande quantidade de água, sem que ocorra a sua 

desintegração. A busca pela utilização de polímeros biodegradáveis e não tóxicos direciona as 

pesquisas para o desenvolvimento de hidrogéis que causem mínimo impacto ao meio ambiente, 

podendo ser utilizado como matriz polimérica para incorporação de fontes de substâncias 

bioativas, promovendo a proteção dessas, durante o processo de digestão gastrointestinal. Neste 

contexto, tem-se a própolis, que apresenta uma composição química complexa e dependente 

das fontes botânicas disponíveis na região geográfica de coleta das abelhas (Apis mellifera), 

rica principalmente em polifenóis, que apresentam ação antioxidante no organismo. O objetivo 

desse trabalho foi desenvolver hidrogéis bioativos à base de amido de sorgo, quitosana e 

diferentes proporções de ácido cítrico (0 a 10%), por método de gelatinização por aquecimento, 

reticulados fisicamente por 5 ciclos de congelamento-descongelamento. A formulação que 

apresentou os melhores parâmetros, foi selecionada para ser incorporada dos extratos de 

própolis verde, marrom e preta, para posterior análise de bioacessibilidade das substâncias 

bioativas presentes nesses extratos. As formulações de hidrogel antes e após a incorporação dos 

extratos de própolis, foram caracterizadas quanto aos aspectos visuais, comportamento em 

presença de água, pH, perfil de textura, características químicas e morfológicas. Os extratos de 

própolis verde, marrom e preta, foram analisados quanto à sua capacidade antioxidante por três 

métodos distintos: ABTS, FRAP e DPPH e seus perfis químicos foram determinados por 

espectrometria de massas por paper spray. Foi estudado também o perfil de fenólicos, dos 

extratos brutos de própolis, bem como suas frações bioacessíveis, com e sem a incorporação no 

hidrogel por Cromatografia Líquida de Ultra Eficiência. A caracterização dos hidrogéis 

demonstrou a formação de géis firmes, coesos, com boa integridade e elevada resistência. Os 

três tipos de própolis demonstraram capacidade antioxidante significativa, sendo a verde a que 

exibiu a maior capacidade antioxidante para os três métodos utilizados. Pela técnica de 

espectrometria de massas por paper spray, foi possível sugerir a presença de um total de 116 

substâncias nos três tipos de própolis. A avaliação do perfil de compostos fenólicos por 

cromatografia líquida de ultra eficiência dos extratos de própolis verde, preta e marrom, 

demonstrou a diversidade dos polifenóis presentes nos três tipos de própolis. A identificação 

do ácido clorogênico, ácido cafeico e ácido ferúlico nas frações bioacessíveis dos extratos de 

própolis incorporados ao hidrogel, comprovou a ação protetora promovida pelo hidrogel, 

durante o processo de digestão in vitro, demonstrando ser uma matriz polimérica eficiente, para 

incorporação e proteção de substâncias bioativas. 

 

Palavras-chave: gel polimérico; Sorghum bicolor (L.) Moench; substância apícula; polifenóis; 

bioacessibilidade. 

 
 

  



ABSTRACT 

 

Hydrogel is a three-dimensional network formed by natural or synthetic polymers, or a mixture 

of both, capable of retaining a large amount of water, without its disintegration. The search for 

the use of biodegradable and non-toxic polymers directs research towards the development of 

hydrogels that cause minimal impact on the environment, which can be used as a polymeric 

matrix for the incorporation of sources of bioactive substances, promoting their protection 

during the gastrointestinal digestion process. In this context, there is propolis, which has a 

complex chemical composition and depends on the botanical sources available in the 

geographic region where bees are collected (Apis mellifera), rich mainly in polyphenols, which 

have antioxidant action in the body. The objective of this work was to develop bioactive 

hydrogels based on sorghum starch, chitosan and different proportions of citric acid (0 to 10%), 

by heating gelatinization method, physically cross-linked by 5 freeze-thaw cycles. The 

formulation that presented the best parameters was selected to be incorporated from green, 

brown and black propolis extracts, for later analysis of the bioaccessibility of the bioactive 

substances present in these extracts. The hydrogel formulations before and after the 

incorporation of propolis extracts were characterized regarding visual aspects, behavior in the 

presence of water, pH, texture profile, chemical and morphological characteristics. The green, 

brown and black propolis extracts were analyzed for their antioxidant capacity by three different 

methods: ABTS, FRAP and DPPH and their chemical profiles were determined by paper spray 

mass spectrometry. The phenolic profile of the crude propolis extracts, as well as their 

bioaccessible fractions, with and without incorporation into the hydrogel, was also studied by 

Ultra Performance Liquid Chromatography. The characterization of the hydrogels 

demonstrated the formation of firm, cohesive gels, with good integrity and high strength. The 

three types of propolis demonstrated significant antioxidant capacity, with the green one 

exhibiting the highest antioxidant capacity for the three methods used. By the technique of mass 

spectrometry by paper spray, it was possible to suggest the presence of a total of 116 substances 

in the three types of propolis. The evaluation of the phenolic compounds profile by Ultra 

Performance Liquid Chromatography of the green, black and brown propolis extracts proved 

the diversity of polyphenols present in the three types of propolis. The identification of 

chlorogenic acid, caffeic acid and ferulic acid in the bioaccessible fractions of the propolis 

extracts incorporated into the hydrogel proved the protective action promoted by the hydrogel 

during the in vitro digestion process, demonstrating to be an efficient polymeric matrix for the 

incorporation and protection of bioactive substances. 

 

Keywords: polymeric gel; Sorghum bicolor (L.) Moench; bee substance; polyphenols; 

bioaccessibility. 
 

 

 

  



LISTA DE ILUSTRAÇÕES 

 

REVISÃO BIBLIOGRÁFICA 

Figura 1 - Representação esquemática das ligações químicas e físicas em hidrogéis (a) e 

formação da rede de hidrogel por ligação de hidrogênio no amido (b).......................................17 

Figura 2 - Estrutura da rede polimérica formada por processo de reticulação física e química...17 

Figura 3 - Estrutura do amido: estrutura linear da amilose e respectiva conformação coloidal (a) 

e estrutura da amilopectina e suas ramificações (b)...................................................................20 

Figura 4 - Arquitetura molecular dos grânulos de amido: amilopectina e amilose.....................22 

Figura 5 - Diagrama esquemático de inchaço dos grânulos de amido........................................23 

Figura 6 - Representação da alteração do grânulo de amido em suspensão submetido a processo 

térmico......................................................................................................................................24 

Figura 7 - Ilustração do processo de produção da própolis bruta (resina), pelas abelhas............28 

Figura 8 - Reação química do método de FRAP........................................................................31 

Figura 9 - Reação química do método DPPH.............................................................................31 

Figura 10 - Estrutura molecular do ABTS (2,2’-azinobis (3-etilbenzotiazolina-6- ácido 

sulfônico)..................................................................................................................................32 

Figura 11 - Reação de substâncias redutoras com reagente de Folin-Ciocalteu.........................33 

Figura 12 - Esquema representativo utilizando EM-PS.............................................................33 

Figura 13 - Ilustração do processo de digestão e absorção intestinal das substâncias bioativas 

(bioacessibilidade)....................................................................................................................35 

 

CAPÍTULO I 

Figura 1 - Fluxograma do critério de seleção dos estudos..........................................................50 

Figura 2 - Número de artigos por ano de publicação..................................................................51 

 

CAPÍTULO II 

Figura 1 - Fluxograma do processo de obtenção do amido de sorgo..........................................70 

Figura 2 - Fotos da análise do perfil de textura TPA...................................................................74 

Figura 3 - Aspectos visuais das seis amostras de hidrogéis elaborados com amido de sorgo, 

quitosana e diferentes proporções de ácido cítrico (AC)............................................................75 

Figura 4 - Aspectos visuais dos hidrogéis à base de amido de sorgo e quitosana com diferentes 

proporções de ácido cítrico, após processo de reticulação física................................................76 

Figura 5 - Taxa de sinérese (%) das seis amostras de hidrogéis elaborados com amido de sorgo, 

quitosana e diferentes proporções de ácido cítrico (AC)............................................................77 

Figura 6 - Hidrogéis liofilizados (a) e intumescidos (b).............................................................78 

Figura 7 - Capacidade de absorção de água das seis amostras de hidrogéis elaborados com 

amido de sorgo, quitosana e diferentes proporções de ácido cítrico (AC)..................................78 

Figura 8 - Morfologia dos hidrogéis de amido de sorgo, quitosana e diferentes proporções de 

ácido, cítrico (AC).....................................................................................................................85 

Figura 9 - Espectros de FTIR das seis amostras de hidrogéis elaborados com amido de sorgo, 

quitosana e diferentes proporções de ácido cítrico (AC)............................................................92 

 

 

CAPÍTULO IV 

Figura 1 - Fotos das resinas de própolis verde, marrom e preta................................................132 

Figura 2 - Fotos dos grãos e amido extraído do sorgo branco (cultivar BR 501)......................132 

Figura 3 - Fotos dos extratos obtidos a partir das resinas de própolis verde, marrom e preta..133 

Figura 4 - Teor de lipídeos das amostras brutas de própolis verde, marrom e preta................139 



Figura 5 - Capacidade de incorporação dos extratos de própolis ao hidrogel...........................140 

Figura 6 - Potencial Hidrogeniônico (pH) das amostras de hidrogel incorporado dos extratos de 

própolis verde, marrom e preta................................................................................................145 

Figura 7 - Morfologia dos hidrogéis de amido de sorgo, incorporados com os extratos de 

própolis verde, marrom e preta................................................................................................147 

Figura 8 - Espectros de FTIR do hidrogel incorporado com extratos de própolis verde, marrom 

e preta......................................................................................................................................152 

Figura 9 - Cromatogramas dos fenólicos identificados nos extratos brutos de própolis verde (a), 

marrom (b) e preta (c), pelos métodos de separação A e B.......................................................155 

 

 
 

 

  



LISTA DE TABELAS 

 

REVISÃO BIBLIOGRÁFICA 

Tabela 1 - Classificação dos hidrogéis.......................................................................................19 

Tabela 2 - Principais aplicações de hidrogéis de amido para incorporação de substâncias 

bioativas....................................................................................................................................27 

Tabela 3 - Principais polifenóis presentes em diferentes tipos de própolis brasileira.................30 

 

CAPÍTULO I 

Tabela 1 - Estratégias de busca definida para utilização nas bases de dados..............................48 

Tabela 2 - Trabalhos recuperados em pesquisa nas bases de dados............................................50 

Tabela 3 - Síntese dos estudos selecionados..............................................................................52 

 

CAPÍTULO II 

Tabela 1 - Delineamento experimental para o desenvolvimento e caracterização de hidrogéis 

elaborados com amido de sorgo, quitosana e ácido cítrico (AC)................................................70 

Tabela 2 - Capacidade de absorção de água dos hidrogéis (%)...................................................79 

Tabela 3 - Atividade de água (aw), taxa liberação de água e capacidade de retenção de água 

(CRA) dos hidrogéis..................................................................................................................81 

Tabela 4 - Potencial Hidrogeniônico (pH) dos hidrogéis...........................................................83 

Tabela 5 - Perfil de análise em textura dos hidrogéis elaborados com amido de sorgo, quitosana 

e diferentes proporções de ácido cítrico (AC)............................................................................88 

 

CAPÍTULO III 

Tabela 1 - Compostos Fenólicos Totais (CFT) e capacidade antioxidante da própolis............106 

Tabela 2 - Perfil químico dos extratos de própolis verde, marrom e preta por espectrometria de 

massas por paper spray no modo positivo...............................................................................110 

Tabela 3 - Perfil químico dos extratos de própolis verde, marrom e preta por espectrometria de 

massas por paper spray no modo negativo..............................................................................113 

 

CAPÍTULO IV 

Tabela 1 - Atividade de água (aw), sinérese e capacidade de retenção de água (CRA) das 

amostras de hidrogel incorporado dos extratos de própolis verde, marrom e preta..................141 

Tabela 2 - Perfil de análise em textura (TPA) das amostras de hidrogel de amido de sorgo, 

quitosana e 4% de ácido cítrico, incorporado com extratos de própolis verde, marrom e 

preta.........................................................................................................................................149 

Tabela 3 - Perfil de fenólicos (mg.g-1 de extrato) nos extratos de própolis verde, marrom e 

preta, antes e após o processo de digestão in vitro....................................................................154 

 
 

  



SUMÁRIO 
 

1. APRESENTAÇÃO ............................................................................................................ 14 

2. OBJETIVOS ......................................................................................................................... 15 

2.1 Objetivo geral ..................................................................................................................... 15 

2.2 Objetivos específicos .......................................................................................................... 15 

3. REVISÃO BIBLIOGRÁFICA ............................................................................................. 16 

3.1 Hidrogel .............................................................................................................................. 16 

3.2 Amido ................................................................................................................................. 20 

3.3 Aplicações alimentícias de hidrogéis de amido .................................................................. 26 

3.4 Própolis ............................................................................................................................... 28 

3.5 Métodos espectrofotométricos de análise da capacidade antioxidante .............................. 30 

3.6 Métodos de análise do perfil de fenólicos .......................................................................... 32 

3.7 Bioacessibilidade ................................................................................................................ 35 

REFERÊNCIAS ....................................................................................................................... 37 

 

CAPÍTULO I ............................................................................................................................ 44 

RESUMO ................................................................................................................................. 44 

1. INTRODUÇÃO .................................................................................................................... 45 

2. METODOLOGIA ................................................................................................................. 48 

2.1 Estratégia de pesquisa ......................................................................................................... 48 

2.2 Critérios de seleção ............................................................................................................. 48 

2.3 Análise dos dados ............................................................................................................... 49 

3. RESULTADOS E DISCUSSÃO ......................................................................................... 50 

3.1 Aplicações de hidrogéis de amido em alimentos ............................................................... 56 

3.2 Considerações finais ........................................................................................................... 61 

4. CONCLUSÃO ...................................................................................................................... 61 

REFERÊNCIAS ....................................................................................................................... 62 
 

CAPÍTULO II ........................................................................................................................... 66 

RESUMO ................................................................................................................................. 66 

1. INTRODUÇÃO .................................................................................................................... 67 

2. MATERIAL E MÉTODOS .................................................................................................. 69 

2.1 Material ............................................................................................................................... 69 

2.2 Métodos .............................................................................................................................. 69 

2.3 Análise estatística ............................................................................................................... 74 

3. RESULTADOS E DISCUSSÃO ......................................................................................... 75 

3.1 Avaliação dos aspectos visuais, taxa de sinérese e capacidade de absorção de água dos 

hidrogéis ................................................................................................................................... 75 



3.2 Determinação da atividade de água, liberação de água e capacidade de retenção de água dos 

hidrogéis ................................................................................................................................... 81 

3.3 Potencial hidrogeniônico (pH)............................................................................................ 83 

3.4 Avaliação morfológica dos hidrogéis ................................................................................. 84 

3.5 Perfil de análise em textura (TPA) ..................................................................................... 87 

3.6 Espectroscopia no Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR) ........................... 91 

4. CONCLUSÃO ...................................................................................................................... 93 

REFERÊNCIAS ....................................................................................................................... 94 
 

CAPÍTULO III ......................................................................................................................... 99 

RESUMO ................................................................................................................................. 99 

1. INTRODUÇÃO .................................................................................................................. 100 

2. MATERIAL E MÉTODOS ................................................................................................ 103 

2.1. Material ............................................................................................................................ 103 

2.2. Métodos ........................................................................................................................... 103 

3. RESULTADOS E DISCUSSÃO ....................................................................................... 106 

3.1. Compostos fenólicos totais e capacidade antioxidante.................................................... 106 

3.2. Perfil químico por espectrometria de massas por paper spray (EM/PS) ........................ 109 

4. CONCLUSÃO .................................................................................................................... 120 

REFERÊNCIAS ..................................................................................................................... 121 
 

CAPÍTULO IV ....................................................................................................................... 128 

RESUMO ............................................................................................................................... 128 

1. INTRODUÇÃO .................................................................................................................. 129 

2. MATERIAL E MÉTODOS ................................................................................................ 132 

2.1 Material ............................................................................................................................. 132 

2.2 Métodos ............................................................................................................................ 133 

3. RESULTADOS E DISCUSSÃO ....................................................................................... 139 

3.1 Teor de lipídeos da própolis verde, marrom e preta ......................................................... 139 

3.2 Capacidade de incorporação dos extratos de própolis verde, marrom e preta ao hidrogel

 ................................................................................................................................................ 140 

3.2 Caracterização do hidrogel à base de amido de sorgo incorporado de extratos de própolis 

verde, marrom e preta ............................................................................................................. 141 

3.3 Perfil de fenólicos ............................................................................................................. 153 

CONCLUSÃO ........................................................................................................................ 161 

REFERÊNCIAS ..................................................................................................................... 162 

CONSIDERAÇÕES FINAIS ................................................................................................. 169 

APÊNDICES .......................................................................................................................... 170 

 



14 
 

1. APRESENTAÇÃO 

O presente trabalho foi estruturado em quatro capítulos, sendo precedidos de uma revisão 

bibliográfica abrangente sobre hidrogel, amido e suas propriedades, fontes não convencionais 

de amido, dando destaque ao sorgo e em seguida, foram apresentadas as principais aplicações 

de hidrogéis de amido na indústria alimentícia, como matrizes poliméricas importantes para a 

incorporação de misturas fontes de substâncias bioativas.  

Após explorados todos esses tópicos, foram trazidas informações sobre a própolis, uma 

resina produzida pelas abelhas, a partir de exsudatos de diferentes fontes botânicas, bem como 

sua composição química, com ênfase em polifenóis. Em sequência, foram apresentados os 

principais métodos espectrométricos utilizados para análise da capacidade antioxidante de 

substâncias ou misturas, bem como métodos para a análise do perfil de fenólicos. Por último, 

foi apresentada a importância da análise de bioacessibilidade dos polifenóis. 

O primeiro capítulo compreendeu uma revisão integrativa, relacionada às principais 

aplicações de hidrogéis à base de amido na indústria alimentícia. O segundo capítulo trata do 

desenvolvimento e caracterização de hidrogel reticulado fisicamente, à base de amido de sorgo, 

quitosana e diferentes proporções de ácido cítrico. O terceiro capítulo apresenta o perfil químico 

e capacidade antioxidante dos extratos de própolis verde, marrom e preta. Por fim, no quarto e 

último capítulo do presente trabalho, a formulação de hidrogel que obteve os melhores 

parâmetros, conforme capítulo II, foi selecionada para ser incorporada dos extratos de própolis 

verde, marrom e preta, gerando o produto pretendido neste estudo. Os extratos de própolis 

brutos e incorporados ao hidrogel, foram avaliados quanto ao perfil de compostos fenólicos e 

bioacessibilidade. 
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2. OBJETIVOS 

2.1 Objetivo geral 

Desenvolver e caracterizar hidrogéis à base de amido de sorgo, com incorporação de extratos 

de própolis verde, marrom e preta e analisar a bioacessibilidade dos polifenóis. 

2.2 Objetivos específicos 

1. Elaborar diferentes formulações de hidrogéis à base de amido de sorgo, quitosana e com 

diferentes concentrações de ácido cítrico. 

2. Avaliar os hidrogéis desenvolvidos quanto à sinérese, capacidade de retenção de água, 

atividade de água, potencial hidrogeniônico, morfologia, propriedades químicas e perfil de 

textura. 

3. Avaliar o perfil químico e a capacidade antioxidante dos extratos aquosos de própolis preta, 

marrom e verde. 

4. Avaliar as características de atividade de água, sinérese, capacidade de retenção de água, 

potencial hidrogeniônico (pH), perfil de textura e morfologia do hidrogel incorporado com 

os extratos de própolis. 

5. Analisar o perfil de compostos fenólicos dos extratos aquosos de própolis verde, marrom 

e preta, incorporados ao hidrogel de amido de sorgo, antes e após o processo de digestão 

gastrointestinal in vitro. 

6. Avaliar a bioacessibilidade dos polifenóis nas frações bioacessíveis dos extratos brutos de 

própolis verde, marrom e preta e incorporados ao hidrogel de amido de sorgo, após digestão 

gastrointestinal in vitro  
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3. REVISÃO BIBLIOGRÁFICA 

3.1 Hidrogel 

Géis são materiais semissólidos que apresentam propriedades tanto de sólidos quanto de 

líquidos, em que um líquido é distribuído em uma estrutura sólida tridimensional, 

frequentemente feita de polímeros ou moléculas auto-organizáveis pequenas. Essa estrutura 

tridimensional reticulada retém o líquido, dando ao gel uma consistência que pode variar de 

macia e maleável a rígida. São constituídos, normalmente, por redes poliméricas 

tridimensionais de macromoléculas fibrosas ou globulares, que são aptas a encapsular 

proporções consideráveis de meios de dispersão, como água (hidrogéis), gás (aerogéis) ou óleo 

(oleogéis) (Banerjee; Bhattacharya, 2012; Cao; Mezzenga, 2020). 

Os hidrogéis são compostos por macromoléculas reticuladas química ou fisicamente, 

formando uma rede tridimensional altamente hidrofílica, capaz de reter uma grande quantidade 

de água sem que ocorra a desintegração das moléculas. Podem ser formados por polímeros 

naturais, semi-sintéticos ou sintéticos, que são capazes de ser projetados em qualquer tamanho 

ou forma, através do processo de reticulação com a formação de ligações de hidrogênio (quando 

reticulado fisicamente) ou ligações covalentes (quando intercruzado quimicamente) entre as 

cadeias do polímero (Mirzaei et al., 2021; Shi et al., 2016). 

A reticulação é utilizada com o objetivo de melhorar as propriedades funcionais e a 

estabilidade da pasta de amido. Para reticulação química, reagentes multifuncionais são 

geralmente usados para formar pontes intermoleculares com grupos hidroxila do amido. A rede 

ligada covalentemente faz com que o amido reticulado inche menos e se torne mais resistente 

ao cisalhamento, alta temperatura e baixo pH em comparação com seu amido original (Chung; 

Woo; Lim, 2004). 

Já o processo de reticulação física, é formado por meio de interações não covalentes 

(interações intermoleculares), que são estabilizadas através de ligações de hidrogênio, forças 

eletrostáticas, forças de van der Waals, interações hidrofóbicas e enovelamento das cadeias 

como que podem resultar em hidrogéis físicos fortes ou fracos, dependendo da força das 

ligações físicas entre as cadeias do polímero (Li; Jia; Yin, 2021). 

Na Figura 1, é possível observar essas referidas diferenças, entre os processos de 

reticulação química (a) e física (b), bem como as ligações formadas. 
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Figura 1 - Representação esquemática das ligações químicas e físicas em hidrogéis (a) e 

formação da rede de hidrogel por ligação de hidrogênio no amido (b) 

 
Fonte: Adaptado de Borges, (2022) 

A Figura 2 compara a formação de uma rede tridimensional resultante da reticulação 

física e química. Observa-se que a formação da rede polimérica pelo método químico 

proporciona uma estrutura mais organizada em comparação ao método físico. Essa organização 

pode resultar em hidrogéis mais resistentes ao esforço mecânico e ao intumescimento. 

Figura 2 - Estrutura da rede polimérica formada por processo de reticulação física e química 

 
Fonte: Hoffman, (2012) 

Os reagentes mais utilizados para promover a reticulação química em hidrogéis são o 

cloreto de cálcio, utilizado em hidrogéis à base de polímeros sintéticos, ortofosfato 

monossódico (SOP), trimetafosfato de sódio (STMP), tripolifosfato de sódio (STPP) e 

oxicloreto de fósforo (CFR, 2001), comumente utilizados em hidrogéis à base de polímeros 

naturais ou mistos e o ácido cítrico, utilizado em hidrogéis à base de amido e outros polímeros 

com grupos hidroxila (Hu; Su; Messersmith, 2009). 
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A escolha do agente reticulante depende das propriedades desejadas do hidrogel final, da 

natureza dos grupos funcionais no polímero de base e das condições de reticulação (como 

temperatura, pH e tempo de reação) (Hennink; Van Nostrum, 2002). 

A reticulação altera não apenas as propriedades físicas, mas também as características de 

transição térmica do amido, e o efeito da reticulação depende da fonte botânica do amido e do 

agente de reticulação. A diminuição da taxa de retrogradação e o aumento da temperatura de 

gelatinização têm sido observados com amidos reticulados, e esses fenômenos estão 

relacionados à mobilidade reduzida de cadeias amorfas no grânulo de amido como resultado 

das pontes intermoleculares (Chung; Woo; Lim, 2004). 

Os métodos de tratamento físico são vantajosos por terem uma reprodução simples, alta 

eficiência e baixo custo. Um método simples, barato e que apresenta eficácia na reticulação de 

hidrogéis, é o processo de ciclos sucessivos de congelamento e descongelamento (Cui et al., 

2022). 

O processo de reticulação de hidrogéis pelo método de congelamento e descongelamento 

envolve uma série de etapas que permitem a formação de uma rede tridimensional sem a 

necessidade de agentes químicos reticulantes. Este método é especialmente vantajoso por ser 

relativamente simples, seguro e não requerer a adição de substâncias potencialmente tóxicas 

(Hoffman, 2012). 

Inicialmente, uma solução aquosa de polímeros, como amido ou outros biopolímeros, é 

preparada. A concentração e a composição da solução dependem das propriedades desejadas 

do hidrogel final. A solução polimérica é submetida a temperaturas de congelamento, 

geralmente abaixo de -20°C. Durante o congelamento, a água na solução se cristaliza, formando 

cristais de gelo. Este processo exclui os polímeros das regiões de formação de cristais, 

concentrando-os em áreas intercristalinas (Cui et al., 2022; Hoffman, 2012). 

Após o congelamento completo, a solução é gradualmente aquecida de volta à 

temperatura ambiente. Durante o descongelamento, os cristais de gelo se derretem, liberando a 

água que estava cristalizada. A água liberada é reabsorvida pelo polímero, que mantém a 

estrutura tridimensional formada durante o congelamento. O ciclo de congelamento e 

descongelamento pode ser repetido várias vezes para aumentar a densidade e a uniformidade 

da rede polimérica. Com cada ciclo adicional, a estrutura do hidrogel se torna mais organizada 

e resistente (Cui et al., 2022; Pita-López et al., 2021). 

Este método de reticulação é amplamente utilizado na fabricação de hidrogéis para 

aplicações biomédicas, como na liberação controlada de medicamentos, bem como em produtos 
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alimentares e cosméticos, onde a segurança e a biocompatibilidade são cruciais (Ahmad et al., 

2019; Vieira et al., 2023). 

Os hidrogéis podem ser divididos com base em sua origem: natural, sintético, que são 

divididos em hidrogéis híbridos e semi-naturais. Os hidrogéis naturais são desenvolvidos a 

partir de proteínas e polissacarídeos, principalmente, como dextrano, alginato, quitosana e 

amido, e também por polímeros sintéticos. Podem também ser classificados de acordo com os 

mecanismos de reticulação, dentre eles o processo físico ou químico (Tabela 1) (Ganie et al., 

2021; Li; Jia; Yin, 2021). 

Tabela 1 - Classificação dos hidrogéis 

Base de classificação Tipos de hidrogel 

Fonte de polímero 

Hidrogéis naturais 

Hidrogéis sintéticos 

Sistemas de hidrogéis híbridos 

Mecanismos de reticulação 

Reticulação física: 

Interações não covalentes 

Reticulação química: 

Ligações covalentes 

Fonte: adaptado de Li; Jia; Yin, (2021) 

Os hidrogéis compostos por polímeros naturais, apresentam vantagens em relação àqueles 

constituídos por polímeros sintéticos, por serem biodegradáveis e biocompatíveis, além de 

serem obtidos a partir de fontes renováveis, servindo como uma estratégia alternativa para 

promover sistemas sustentáveis (dos Santos et al., 2023). 

Além disso, a elaboração de hidrogéis a partir de polissacarídeos (HBPs) constituem mais 

de 90% da água na forma livre, ligada e semiligada quando analisados no estado inchado, 

possibilitando aplicações em campos variados, como farmacêutico, agrícola, cosmético, 

juntamente com a indústria de alimentos. Os HBPs têm atraído grande interesse em pesquisas 

nas últimas décadas que levaram à síntese e design de vários tipos de hidrogéis de 

polissacarídeos (Ahmad et al., 2019; Batista et al., 2019; Nangia; Warkar; Katyal, 2018). 

Na indústria alimentícia, podem ser utilizados para encapsular substâncias bioativas, 

promovendo sua liberação controlada, em sistema de entrega de probióticos, em filmes 

bioativos, utilizados como tinta para impressão 3D de alimentos, dentre outros (Manzoor et al., 

2022; Vieira et al., 2023). 
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Dentre os polissacarídeos, destaca-se o amido como uma importante base para a 

elaboração de hidrogéis. Representa um recurso biorrenovável, ecologicamente sustentável, 

capaz de absorver grandes quantidades de água ou solução aquosa sem se dissolver, devido à 

presença de grupo OH em sua configuração estrutural, obtendo vantagem em relação às demais 

matérias-primas utilizadas na fabricação de hidrogéis (dos Santos et al., 2023; Manzoor et al., 

2022). 

3.2 Amido 

O amido é um polissacarídeo natural que consiste em unidades de glicose unidas por 

ligação glicosídica, sendo composto de amilose (macromolécula essencialmente linear) Figura 

3(a) e amilopectina (macromolécula ramificada) Figura 3(b). É um dos biopolímeros mais 

amplamente utilizados por ser abundante, barato, renovável e totalmente biodegradável. Sua 

funcionalidade depende de sua fonte botânica, condições de crescimento e fatores ambientais 

(Yan et al., 2024). 

Figura 3 - Estrutura do amido: estrutura linear da amilose e respectiva conformação coloidal 

(a) e estrutura da amilopectina e suas ramificações (b) 

 
Fonte: Horn, (2012) 

A amilopectina é o principal polímero no amido, por estar presente em maior proporção 

(70 a 80%) e possui cadeias de glicose ligadas a α-1,4 (grau de polimerização (DP) < 100) 

unidas por pontos de ramificação ligados a α-1,6 (Figura 3). A matriz granular semicristalina é 

formada por amilopectina, onde as cadeias adjacentes formam duplas hélices que se compactam 
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em lamelas cristalinas, enquanto os pontos de ramificação dão origem a lamelas amorfas. A 

amilose constitui < 35% da maioria dos amidos naturais. É composta por longas cadeias lineares 

ligadas a α-1,4 (tipicamente DP 100-10 000) com raros pontos de ramificação ligados a α-1,6 e 

acredita-se que resida em regiões amorfas do grânulo (Figura 3). A proporção de 

amilose/amilopectina influencia muito a cristalinidade, o processo de gelatinização e a ordem 

molecular (Pycia et al., 2015; Yan et al., 2024). 

Constitui a principal fonte de carboidratos na alimentação humana, podendo fornecer 70 

a 80% das calorias totais da dieta. Armazenado sob a forma de grânulos nos órgãos de reserva 

das plantas superiores, como nos grãos, principalmente de cereais, o amido pode ser extraído 

desses grãos e utilizado para diversas finalidades (Leonel; Cereda, 2002). 

Considerado um ingrediente crucial na indústria alimentícia, o amido é amplamente 

utilizado em uma variedade de produtos como matéria-prima, aditivo alimentar e substituto de 

gordura. Além disso, serve como agente gelificante, espessante, emulsificante e encapsulante. 

A escolha dos amidos para diferentes aplicações tecnológicas baseia-se em suas propriedades 

específicas. A capacidade de gelatinização (formação de pasta e gel) e as propriedades 

reológicas (como colagem, viscosidade da pasta e características reológicas do gel) são 

determinantes para suas diversas utilizações funcionais (Yan et al., 2024).  

O amido é comumente extraído de fontes convencionais, como trigo, milho, arroz, batata 

e mandioca para aplicação comercial. Além disso, recentemente, o aumento da demanda por 

amido na indústria tem sido associado à busca por fontes subutilizadas de amido, que não 

competem como fonte de alimento para populações humanas. Muitas fontes não convencionais 

de amido de diferentes plantas/variedades, como semente de jaca, pinhão, inhame, tapioca, 

feijão, mandioquinha salsa, sorgo, dentre outros, foram isoladas e estudadas quanto às 

propriedades morfológicas e físico-químicas para aplicações futuras (dos Santos et al., 2023; 

Ishaq et al., 2024; Kishore et al., 2024; Vieira et al., 2023). 

Quando o amido é aquecido em água, ele gelatiniza, e após o resfriamento, ocorre a 

retrogradação. Essas características são cruciais para a aplicação do amido em produtos 

alimentícios, pois influenciam a textura, a viscosidade e a estabilidade dos produtos finais (Fu; 

Jiang; Yao, 2022). As mudanças que o amido sofre durante a gelatinização e a retrogradação 

são os principais determinantes de suas propriedades funcionais para o processamento de 

alimentos, durante a digestão e em aplicações industriais (Wang et al., 2015). 

A estrutura dos grânulos de amido é composta por regiões amorfas e regiões cristalinas 

(Figura 4). A zona amorfa é composta de amilose insolúvel em água e pontos de ramificação 

de amilopectina. A região cristalina é formada por cadeias ramificadas de amilopectina, que é 
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composta pela agregação e enrolamento de cadeias com comprimento linear superior a 10 

unidades de glicose (Han; Shi; Sun, 2020). 

Figura 4 - Arquitetura molecular dos grânulos de amido: amilopectina e amilose 

 
Fonte: adaptado de Seung; Smith, (2019)  

A amilopectina desempenha um papel vital na estabilização da estrutura dos grânulos de 

amido (Guo et al., 2019; Lin et al., 2016). O empilhamento de dupla hélice da amilopectina 

pode produzir diferentes estruturas cristalinas ou polimorfos. De acordo com diferentes 

espectros de difração de raios X (DRX), o amido é geralmente dividido em três polimorfos 

principais: tipo A, tipo B e tipo C. Entre eles, o amido tipo A existe principalmente em grãos, 

o amido tipo B reside em tubérculos e o amido tipo C existe em leguminosas e rizomas (Guo et 

al., 2017).  

Tipicamente, cristais de amido de cereais (por exemplo, milho, trigo, cevada, sorgo etc.) 

são estruturas cristalinas do tipo A; amido de batata e amido de milho com alto teor de amilose 

são estruturas cristalinas do tipo B; e o amido de tapioca contém cristais do tipo A ou do tipo 

C. Além disso, o poder de inchaço dos grânulos de amido está fortemente relacionado à 

proporção de amilose para amilopectina, estrutura da amilopectina e cristalinidade do amido, 

(Waterschoot et al., 2015; Yan et al., 2024). 



23 
 

A maior susceptibilidade dos amidos com cristalinidade tipo A à hidrólise ocorre devido 

à presença de poros superficiais que poderiam ser alargados pela ação das enzimas, facilitando 

o acesso no interior do grânulo (Shrestha et al., 2012).  

Quando submetidos ao aquecimento, os grânulos de amido podem sofrer uma transição 

irreversível quando aquecidos na presença de água, conhecida como gelatinização. Esse 

processo envolve a difusão de água através dos grânulos, absorção de água por regiões amorfas, 

inchaço dos grânulos de amido, perda de birrefringência, redução de regiões cristalinas, ruptura 

dos grânulos de amido, lixiviação de amilose, solubilização do amido e aumento da viscosidade 

(Wang et al., 2015; Yan et al., 2024). 

No primeiro momento do processo de gelatinização, o amido absorve água suficiente com 

subsequente inchamento do grânulo. Em seguida, ocorre o resfriamento, processo chamado de 

retrogradação, pelo qual a amilose e a amilopectina que são lixiviadas dos grânulos de amido 

durante a gelatinização se reorganizam em uma estrutura microcristalina mais ordenada devido 

à reticulação de ligações de hidrogênio. A retrogradação do amido é dividida em dois estágios: 

retrogradação de curto e longo prazo. A retrogradação de curto prazo envolve principalmente a 

formação de estruturas de dupla hélice de amilose seguidas por sua interação entre si, enquanto 

a retrogradação de longo prazo envolve principalmente a formação de estruturas de dupla hélice 

entre ramos curtos de amilopectina seguidas por sua interação entre si (Manzoor et al., 2022; 

Yan et al., 2024). 

Os grânulos de amido são insolúveis em água fria, mas sob condições excessivas de água 

e aquecimento, absorvem água e incham (Figura 5). Ao mesmo tempo, juntamente com a 

exsudação das moléculas de amilose, os grânulos de amido perdem sua ordem de cristalização 

(Cui et al., 2022). 

Figura 5 - Diagrama esquemático de inchaço dos grânulos de amido 

 
Fonte: Zhang et al., (2012) 
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Os géis de amido são predominantemente formados em meio aquoso através da 

gelificação térmica, que envolve os processos de gelatinização e retrogradação. Essas 

alterações, fazem parte do processo de formação do gel de amido (Figura 6), considerado um 

composto, no qual os grânulos gelatinizados, contendo principalmente amilopectina, estão 

embebidos por uma matriz de amilose, que se encontra dispersa na solução, e grânulos 

intumescidos de amido, parcialmente desintegrados (Cui et al., 2022; Vamadevan; Bertoft, 

2015). 

Figura 6 - Representação da alteração do grânulo de amido em suspensão submetido a 

processo térmico 

 
Fonte: Sanabria, (2010) 

Essas propriedades do amido apresentam grande variabilidade, sendo a origem botânica 

um fator crucial nas características funcionais do amido (Yang et al., 2023). Amidos de fontes 

convencionais, como milho, arroz, trigo, mandioca e batata, são amplamente utilizados na 

indústria alimentícia. No entanto, fontes não convencionais de amido têm sido cada vez mais 

estudadas, oferecendo alternativas aos amidos convencionais e contribuindo para a 

biodiversidade e a sustentabilidade ambiental (dos Santos et al., 2023). 

3.2.1 Fontes não convencionais de amido 

A mudança climática é uma preocupação global que tem o potencial de impactar 

negativamente a produtividade das colheitas. (Kumari; Kaur; Thiruvalluvan, 2024). Devido a 

isso, a pressão sobre a indústria de amido para atender à crescente demanda por esta matéria 

prima está aumentando, devido à sua versatilidade e inúmeras aplicações.  

A previsão para a produção de amido no mundo, atingirá 156,5 milhões de toneladas 

antes de 2025. A ampla aplicação do amido, especialmente na aplicação de processamento de 
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alimentos, alimentou a demanda por novas fontes. As fontes convencionais de amido estão 

sendo superexploradas, é necessário investigar novas fontes botânicas de amido. Portanto, a 

pesquisa e a caracterização de amido mais novo e/ou alternativo podem reduzir a carga sobre 

fontes limitadas de amido (Dereje, 2021). 

Neste cenário desafiador, estudar e propor fontes não convencionais de amido, como 

sorgo por exemplo, torna-se relevante para auxiliar na solução deste problema mundial, visto 

que o amido constitui a principal fonte de carboidratos na alimentação humana, podendo 

fornecer 70 a 80% das calorias totais da dieta (Kumari; Kaur; Thiruvalluvan, 2024). 

O amido contribui muito para as propriedades texturais de muitos alimentos e tem muitas 

aplicações industriais como espessante, estabilizador coloidal, agente gelificante, agente de 

volume, agente de retenção de água e adesivo. O interesse em novos produtos de valor agregado 

para a indústria resultou em muitos estudos sendo realizados sobre as propriedades 

morfológicas, reológicas, térmicas e texturais (Singh et al., 2003). 

A proporção de amilose e amilopectina presentes no amido é crucial para determinar a 

funcionalidade do amido, como agente espessante ou estabilizante, substituto de gordura, filme 

ou revestimento comestível, precursor de enzima ou nanopartículas (Kaur et al., 2023). 

Sorgo 

O sorgo (Sorghum bicolor [L.] Moench) é uma planta herbácea monocotiledônea e, assim 

como o milho, pertence à família das gramíneas. A versatilidade do sorgo é notória, variando 

do consumo do grão in natura ou farináceo, a uso como matéria prima para amido, cera, 

bebidas, ração, óleos e produção bioenergéticas como de biocombustível (Ameen et al., 2024). 

É uma cultura amplamente cultivada em todo o mundo para a produção de alimentos e 

ração animal. Quantitativamente, é o quinto cereal de maior plantio depois do trigo, milho, arroz 

e cevada (Ishaq et al., 2024). O seu cultivo tem grande importância principalmente nos 

continentes asiático e africano, onde é empregado diretamente na alimentação humana. Já nos 

países ocidentais (Estados Unidos, Austrália e Brasil) o mesmo é utilizado essencialmente para 

a alimentação animal (Correia et al., 2022; EMBRAPA, 2015).  

No Brasil, o seu cultivo ocupa a sétima posição. A forte expansão do sorgo no Brasil, 

tanto em área quanto em produção nas últimas quatro décadas, leva a cenários cada vez mais 

favoráveis para um (ainda) maior desenvolvimento da cultura nos próximos anos. Segundo o 

Instituto Brasileiro de Geografia e Estatística (IBGE), em 2023, o incremento da área cultivada 

de sorgo foi superior ao que ocorreu para o milho e a soja, principalmente em função do menor 
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custo de produção quando comparado com o milho. A estimativa da produção do sorgo no 

Brasil, para 2024, é de 3,8 milhões de toneladas (IBGE, 2023). 

No contexto das mudanças climáticas e do crescimento populacional, a segurança 

alimentar é um assunto de preocupação mundial. Por ser cultivado em áreas e situações 

ambientais muito secas e quentes, o sorgo obtém vantagem em relação ao cultivo de outros 

cereais, que nessas condições climáticas, a produtividade torna-se antieconômica (Khoddami 

et al., 2023). Além disso, possui um ciclo vegetativo curto (variando de 90 a 130 dias), ideal 

para a produção fora de época associada a outras culturas, como cana de açúcar, milho ou soja 

(Silva et al., 2019). 

A composição química dos grãos de sorgo varia de acordo com o genótipo, sendo em 

todos eles, o amido o principal macronutriente (entre 70 e 80%), o  qual pode ser usado em 

várias aplicações industriais, principalmente como ingrediente alimentício. Além disso, O sorgo 

é isento de glúten e, portanto, pode ser consumido por pessoas com doença celíaca (Ishaq et al., 

2024). 

O conhecimento das propriedades físico-químicas do amido de sorgo pode transformá-lo 

em uma fonte alternativa de amido comercial e diminuir a pressão sobre os amidos alimentares 

convencionais. Devido ao fato de que os amidos nativos trazem características indesejáveis a 

alguns alimentos, modificações são muitas vezes necessárias com o objetivo de melhorar a 

qualidade do produto final (Ishaq et al., 2024; Zhu, 2014). 

Devido a este cenário, o sorgo tem excelente potencial como fonte alternativa de amido, 

classificado como um amido de tamanho médio, Tipo A, caracterizado por um teor médio de 

amilose de 25,5% e uma cristalinidade relativa médias de 26%. Esta classificação destaca a 

uniformidade estrutural e composicional dentro das variedades de amido de sorgo, ressaltando 

seu potencial para a elaboração de hidrogéis (Silva et al., 2019). 

3.3 Aplicações alimentícias de hidrogéis de amido 

Nas últimas décadas, a fabricação de hidrogéis à base de amido, bem como sua aplicação 

na indústria alimentícia, ganhou atenção especial. Esse aumento se deve à biodegradabilidade 

desse material, que promove um desenvolvimento sustentável, resultando em impactos 

ecológicos mínimos (Zhao et al., 2024). 

Como principais aplicações desses materiais, têm-se a utilização como agentes 

gelificantes e espessantes em diversos produtos alimentícios, como sobremesas, molhos, 

iogurtes e recheios, como substitutos de gordura em alimentos, ajudando a reduzir o teor 

calórico sem comprometer a textura e o sabor, como emulsificantes e estabilizantes em produtos 
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como maioneses, molhos para salada e bebidas, ajudando a manter a estabilidade da emulsão e 

a prevenir a separação de fases (água e óleo) e também são empregados na produção de filmes 

e revestimentos comestíveis que podem ser aplicados a frutas, vegetais e outros produtos para 

prolongar a vida útil, reduzir a perda de umidade e proteger contra microrganismos (Lin et al., 

2021; Vieira et al., 2023). 

Dentre essas aplicações, destaca-se a utilização de hidrogéis à base de amidos 

convencionais e não convencionais, para incorporação de substâncias bioativas e avaliação de 

sua bioacessibilidade, conforme demonstrado na Tabela 2. 

Tabela 2 - Principais aplicações de hidrogéis de amido para incorporação de substâncias 

bioativas 

Fonte de amido Fonte de  substância bioativa Aplicação 

Batata 

Beta-caroteno 

Encapsulação do beta-

caroteno, para promover 

entrega controlada 

Extrato de cogumelo 

Incorporação de extrato de 

cogumelo em um hidrogel de 

amido de batata (hidrogel 

funcional) 

Arroz 

Licopeno 

Sistemas de liberação para 

melhorar a estabilidade 

química do licopeno e sua 

liberação controlada no trato 

gastrointestinal 

 

Beta-caroteno 

 

 

Produção de Nutracêutico 

Milho 

Erva-mate 

Proteção e fornecimentos de 

substâncias com capacidade 

antioxidante de erva-mate em 

produtos alimentícios 

Corante amarelo (INS-110) 
Retenção e liberação de 

substâncias bioativas 

Tapioca Curcumina 
Proteção de substâncias 

bioativas 

Fonte: Adaptado de Vieira et al., (2023) 

A versatilidade dos hidrogéis de amido, aliada à sua biodegradabilidade e ao potencial 

para promover a sustentabilidade, faz deles uma opção atraente para a indústria de alimentos 

em busca de soluções inovadoras e ecológicas. 
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3.4 Própolis 

Própolis é o termo genérico utilizado para definir uma substância resinosa, produzida 

pelas abelhas (Bittencourt et al., 2015). Trata-se de uma resina biológica complexa, produzida 

por abelhas (Apis mellifera) por meio da coleta de substâncias resinosas, exsudatos e brotos de 

diversas fontes botânicas. Essa resina é posteriormente misturada com cera e secreções salivares 

das abelhas, resultando em um produto que é utilizado na colmeia para funções estruturais, 

como vedação de fissuras, e para sua defesa, devido às suas propriedades antimicrobianas e 

antioxidantes (Seibert et al., 2019).  

Este processo de produção de própolis pelas abelhas, está ilustrado na Figura 7. 

Figura 7 - Ilustração do processo de produção da própolis bruta (resina), pelas abelhas 

 
Fonte: Autora (2024) 

Esta resina produzida, apresenta coloração variada, que vai do amarelo esverdeado ao 

marrom escuro e essa variação depende da fonte botânica de coleta das abelhas, do localização 

geográfica das colmeias e da sazonalidade de captação dessa resina. Devido a esses fatores, a 

composição química da própolis é extremamente complexa (Andrade et al., 2018). 

As características de cada tipo de própolis são determinadas por sua localização 

geográfica, estação, fonte vegetal, condições edafoclimáticas e espécies de abelhas. Os 

principais ingredientes identificados neste produto são bálsamos e resinas (45–55%), ácidos 

graxos (5%), ceras (8–35%), substâncias aromáticas e óleos essenciais (5–10%), pólen (5%) e 

compostos minerais e orgânicos (5%) (Tavares et al., 2022). De acordo com Wieczorek et al., 

(2022), até o ano de 2018, foram relatados mais de 850 componentes químicos presentes na 

própolis obtida de diferentes fontes botânicas e geográficas.  
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Polifenóis 

Os polifenóis, são uma classe diversificada de metabólitos secundários de plantas 

caracterizados pela presença de um ou mais grupos hidroxila ligados a um ou mais anelis 

aromáticos. Essas substâncias são amplamente distribuídas no reino vegetal e incluem várias 

classes como flavonoides, ácidos fenólicos, lignanas e stilbenos (Sun; Shahrajabian, 2023). 

No organismo humano, as substâncias fenólicas desempenham várias funções essenciais 

devido às suas propriedades bioativas (Rana et al., 2022). Primeiramente, eles são reconhecidos 

por sua potente capacidade antioxidante, que permite neutralizar radicais livres e reduzir o 

estresse oxidativo, um fator contribuinte para várias doenças crônicas, incluindo doenças 

cardiovasculares, câncer e diabetes (Mileo; Miccadei, 2016).  

Além disso, os polifenóis exibem propriedades anti-inflamatórias, modulando a resposta 

inflamatória por meio da inibição de enzimas e mediadores pró-inflamatórios (Durazzo et al., 

2019). 

Uma fonte importante dessas substâncias bioativas, é a própolis, de diferentes tipos e 

regiões geográficas. A maior variação observada na composição química de própolis 

provenientes de diferentes localidades, está relacionada à ampla biodiversidade existente em 

cada local (Tavares et al., 2022). 

O Brasil, devido à sua grande extensão territorial, apresenta uma vegetação amplamente 

variada e por isso, fornece a possibilidade de fabricação pelas abelhas, de diferentes tipos de 

própolis, com composição química variada e ampla, na qual cada tipo de própolis apresenta 

como característica principal, uma composição química e coloração diferente e específica 

(Andrade et al., 2018). 

As diferentes substâncias presentes na própolis provêm das resinas e exsudados de plantas 

recolhidas pelas abelhas, substâncias segregadas pelo metabolismo da abelha (cera e enzimas 

salivares) e outras substâncias introduzidas durante a elaboração da própolis (Contieri et al., 

2022). 

Sua composição não é totalmente categorizada devido à existência de múltiplas classes 

de substâncias químicas. Entretanto, as substâncias mais descritas com propriedades bioativas 

presentes na própolis são os polifenóis, incluindo os flavonoides e ácidos fenólicos (Liu et al., 

2024). Os principais polifenóis presentes na própolis brasileira, bem como sua coloração, 

origem geográfica e botânica, estão apresentados na Tabela 3. 
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Tabela 3 - Principais polifenóis presentes em diferentes tipos de própolis brasileira 

Tipo de própolis Origem geográfica Origem botânica 
Composição 

química 

Castanho escuro Sul (RS) Populos alba Flavonoides 

Marrom 

avermelhado 
Nordeste (BA) Hyptis divaricata Flavonoides 

Verde Sudeste (SP, MG) 
Baccharis 

dracunculifolia 

Flavonoides, ácidos 

fenólicos 

Vermelha 
Nordeste (AL, BA, 

PB) 

Dalgerbia 

ecastophillum 

Flavonoides, ácidos 

fenólicos 

Própolis preta Nordeste 
Mimosa hostilis 

benth 

Flavonoides e ácidos 

fenólicos 

Fonte: Adaptado de De Souza, (2014) 

Os diferentes tipos de própolis do Brasil, um país de clima predominantemente tropical, 

apresentam ácidos fenólicos em maior abundância, quando comparada com as própolis de 

outras regiões do mundo com clima similar (Yuan et al., 2020). 

Esses são os principais responsáveis por suas propriedades biológicas e potencial 

terapêutico, como antioxidante, antimicrobiano, imunoestimulante, citotóxico, anti-

inflamatório, antiviral hepatoprotetor, anticarcinogênico, anticariogênico, anestésico e 

cicatrizante (Ferreira et al., 2024).  

Evidências de estudos in vitro e in vivo dão suporte a seus efeitos farmacológicos: 

antioxidante, anti-inflamatório, antimicrobiano, antidiabético, antitumoral, neuroprotetor, 

efeitos gastroprotetores e imunomoduladores (Shahinozzaman et al., 2020). 

Para avaliar a capacidade antioxidante, foram desenvolvidos diferentes métodos de 

análise. 

3.5 Métodos espectrofotométricos de análise da capacidade antioxidante 

A capacidade antioxidante poder ser expressa por diferentes metodologias. Vários 

métodos in vitro vêm sendo aplicados para avaliar essa capacidade, em diferentes fontes de 

substâncias bioativas. A combinação de pelo menos dois métodos in vitro é preconizada, para 

que seja possível produzir informações mais confiáveis da capacidade antioxidante total de 

substâncias ou misturas (Rufino et al., 2010). 

Considerando essa recomendação, os métodos mais utilizados para avaliar a capacidade 

antioxidante in vitro são: método de redução do ferro (FRAP - Ferric Reducing Antioxidant 

Power); captura do radical livre ABTS+ (ABTS) e captura do radical livre DPPH (DPPH) 

(Rufino et al., 2010). 

https://www-sciencedirect.ez27.periodicos.capes.gov.br/topics/pharmacology-toxicology-and-pharmaceutical-science/neuroprotective-agent
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A avaliação da capacidade antioxidante pelo método de redução do íon ferro, FRAP, 

baseia-se na produção do íon Fe2+ (forma ferrosa) a partir da redução do íon Fe3+ (forma férrica), 

presente no complexo 2,4,6-tripiridil-s-triazina (TPTZ), como demonstrado na Figura 8. Na 

redução, ocorre mudança na cor de roxo claro para intenso. A absorbância é medida no 

comprimento de onda de 595 nm, quanto maior a absorbância ou tonalidade da coloração maior 

o potencial antioxidante (Urrea-Victoria et al., 2016). 

Figura 8 - Reação química do método de FRAP 

 
Fonte: Urrea-Victoria et al. (2016) 

O método de captura do radical DPPH (2,2-difenil-1-picril-hidrazil), baseia-se no 

processo de transferência de um elétron, permitindo a detecção da capacidade de um potencial 

antioxidante em transferir um elétron e reduzir substâncias, como metais, carbonilas e radicais. 

A substância antioxidante age como doador de um átomo de hidrogênio quando é adicionada à 

solução de DPPH, reduzindo o radical DPPH e formando a hidrazina, propiciando assim a 

mudança de coloração na solução, de violeta para amarelo claro, como demonstrado na Figura 

9, produzindo um decréscimo da absorbância a 515/517 nm (Pires et al., 2018). 

Figura 9 - Reação química do método DPPH 

 
Fonte: Pires et al. (2018) 
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O ABTS [2,2’-azinobis (3-etilbenzotiazolina-6-ácido sulfônico)], Figura 10, é uma 

substância utilizada em ensaios colorimétricos para estimar o potencial antioxidante de 

substâncias ou misturas. Nesse método, o ABTS, de cor verde clara, reage com o persulfato de 

potássio e forma o radical catiônico ABTS•+ de coloração verde/azulada. A absorção do radical 

catiônico ABTS+ é comparada com a absorção após a estabilização do ABTS+ por 

antioxidantes, coloração verde claro, utilizando um espectrofotômetro na faixa de 734 nm. 

Assim, quanto menor é a absorbância ou mais clara for a coloração, maior é o potencial 

antioxidante (Torres et al., 2017). 

Figura 10 - Estrutura molecular do ABTS (2,2’-azinobis (3-etilbenzotiazolina-6- ácido 

sulfônico) 

 
Fonte: Torres et al. (2017) 

3.6 Métodos de análise do perfil de compostos fenólicos 

A composição fenólica da própolis é um dos parâmetros mais relevantes na avaliação da 

sua qualidade. Esta avaliação é frequentemente efetuada por técnicas cromatográficas, mas 

também espectrofotométricas, importantes para a avaliação da sua atividade biológica. 

3.6.1 Fenólicos totais por método espectrofotométrico de Folin-Ciocalteu 

O ensaio colorimétrico que utiliza o reagente Folin-Ciocalteu é um método 

espectrofotométrico simples e baseia-se na interação das substâncias redutoras com o reagente 

de Folin-Ciocalteu. A composição química deste reagente inclui o ácido fosfotúngstico 

(H3PW12O40) e ácido fosfomolíbdico (H3PMo12O40), que são reduzidos a partir dos extratos ou 

substâncias testadas e que, originalmente, possuem coloração amarela (Pires et al., 2017). 

Um meio com pH alcalino propicia que substâncias redutoras, como as substâncias 

fenólicas, dissociem um próton, levando à formação do ânion fenolato. Este ânion é capaz de 

reduzir o reagente de Folin-Ciocalteu formando óxido de tungstênio (W8O23) e óxido de 

molibdênio (Mo8O23), como demonstrado na Figura 11 (Pires et al., 2017). 
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Estes óxidos possuem coloração azul que é detectável na banda do espectro de 760 nm, 

possibilitando a quantificação dessas substâncias através da espectrofotometria. Assim, a 

coloração final da reação será tanto mais azul quanto maior a quantidade de substâncias 

redutoras ou substâncias fenólicas (Pires et al., 2017). 

Figura 11 - Reação de substâncias redutoras com reagente de Folin-Ciocalteu 

 
Fonte: Pires et al. (2017) 

3.6.2 Espectrometria de massas com ionização por paper spray (EM-PS) 

A espectrometria de massa (MS) consiste na geração de íons na fonte de ionização e na 

separação de íons com base em sua relação massa/carga (m/z), em um analisador de massa via 

efeito de campo elétrico ou magnético, seguida da detecção de íons (da Silva et al., 2019). 

A ionização por paper spray (PS) é um método de ionização ambiente de amostragem 

direta para análise espectrométrica de massa de misturas complexas. Íons de analito são gerados 

pela aplicação de alta voltagem a um triângulo de papel molhado com um pequeno volume (<10 

μL) de solução (Figura 12). As amostras podem ser pré-carregadas no papel, adicionadas com 

a solução umectante ou transferidas de superfícies usando o papel como lenço (Liu et al., 2010). 

Figura 12 - Esquema representativo utilizando EM-PS 

 
Fonte: Adaptado de Liu et al., (2010) 
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O paper spray gera íons em fase gasosa a partir de amostras depositadas em papel ou 

outro meio poroso, aplicando uma alta voltagem ao substrato úmido. A voltagem usada para 

ionização é de, aproximadamente, 4,5 kV no modo positivo e -3 kV no modo negativo, onde os 

íons gerados são protonados ([M+H]+) ou desprotonados ([M-H]-), respectivamente (Liu et al., 

2010). 

Esta técnica é aplicável à análise de uma ampla variedade de substâncias, incluindo 

pequenos compostos orgânicos, peptídeos e proteínas (LIU et al., 2010). 

Após realizada a análise, a identificação de compostos químicos no EM-PS, normalmente 

é realizada após intensa busca manual de espectros de MS para pesquisar os íons precursores, 

para posteriormente combinar os padrões de fragmentação com os relatados na literatura, uma 

vez que os bancos de dados atualmente disponíveis são muitas vezes incompletos (Cerrato et 

al., 2020). Desta forma, a identificação das substâncias biotivas é limitada àquelas que já foram 

relatados na literatura. 

As informações de espectro de massa podem ser obtidas instantaneamente para analitos 

em concentrações de nível de traço sem a necessidade de procedimentos de separação ou pré-

concentração, obtendo vantagem em relação a outros métodos, que exigem um pré-preparo 

complexo da amostra a ser realizada, apresentando alta versatilidade e baixo custo analítico 

(Manicke et al., 2009). 

Portanto, a espectrometria de massas com ionização por paper spray (EM-PS) é um 

método que apresenta alta versatilidade e baixo custo analítico, sendo uma ferramenta eficaz 

pesquisa dos constituintes químicos fixos em amostras vegetais, como a própolis. 

3.6.3 Cromatografia Líquida de Ultra Eficiência (UPLC) 

A cromatografia é uma técnica de separação de componentes ou solutos de uma mistura, 

com base nas quantidades relativas de cada soluto e na sua distribuição entre uma corrente 

móvel de um fluido, chamada fase móvel, e uma fase estacionária contínua. A fase móvel pode 

ser um líquido ou um gás, enquanto a fase estacionária é um sólido ou um líquido (Felix Ávila 

et al., 2024).  

A cromatografia líquida de ultra eficiência (UPLC), é a técnica mais adequada para a 

avaliação do perfil e composição fenólica da própolis, permitindo separar, identificar e 

quantificar os componentes individuais da mistura (Guzelmeric et al., 2023).  

Para a seleção da fase apropriada deve-se ter em atenção a polaridade das substâncias 

químicas e a seletividade (interações específicas com determinados grupos). 
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3.7 Bioacessibilidade 

A biodisponibilidade e a bioacessibilidade dos polifenóis são fatores críticos que 

determinam sua eficácia no organismo, uma vez que essas substâncias passam por processos de 

absorção, metabolismo e excreção que podem influenciar sua concentração e atividade nos 

tecidos alvo (Rodrigues et al., 2022). 

A bioacessibilidade das substâncias fenólicas refere-se à fração desses compostos que é 

liberada dos alimentos durante o processo de digestão e torna-se disponível para absorção no 

trato gastrointestinal (Ribas-Agustí et al., 2018). Esse conceito é fundamental para entender a 

eficácia dos polifenóis na promoção da saúde, uma vez que sua biodisponibilidade depende não 

apenas da quantidade ingerida, mas também de sua liberação e absorção. 

O processo de digestão gastrointentinal, está representado na Figura 13. 

Figura 13 - Ilustração do processo de digestão e absorção intestinal das substâncias bioativas 

(bioacessibilidade) 

 
Fonte: Autora (2024) 

Os polifenóis estão frequentemente ligados a componentes da matriz alimentar, como 

proteínas, fibras e carboidratos, o que pode afetar sua liberação durante a digestão (Hu et al., 

2023). A digestão in vitro tem sido amplamente utilizada como uma abordagem alternativa aos 

estudos in vivo para avaliar a bioacessibilidade das substâncias fenólicas. Esses métodos 

simulam as condições do trato gastrointestinal humano, incluindo a ação de enzimas digestivas, 
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pH variado e tempo de trânsito intestinal, permitindo a avaliação da estabilidade e da liberação 

dos polifenóis ao longo do processo digestivo (Santos et al., 2019). 

Uma vez liberados dos alimentos, essas substâncias podem ser absorvidas no intestino 

delgado, onde passam por extensas transformações metabólicas, incluindo conjugação com 

ácidos glucurônicos, sulfatação e metilação, processos que podem alterar suas atividades 

biológicas. A fração não absorvida continua para o intestino grosso, onde está sujeita à ação da 

microbiota intestinal, que pode metabolizar esses compostos em formas mais simples e, 

potencialmente, mais bioativas (Dima et al., 2020). 

A bioacessibilidade e a subsequente biodisponibilidade dos polifenóis são influenciadas 

por diversos fatores, incluindo a composição da matriz alimentar, o estado físico-químico 

dessas substâncias, e as interações com outros componentes alimentares (Park; Mun; Kim, 

2018). Por exemplo, a presença de lipídios pode aumentar a solubilidade de alguns polifenóis, 

melhorando sua absorção (Tangsrianugul; Suphantharika; Mcclements, 2015). Por outro lado, 

a presença de fibras pode reduzir a bioacessibilidade ao encapsular as substâncias fenólicas, 

limitando sua liberação durante a digestão (Mun; Mcclements, 2017). 

Diante desse contexto, a bioacessibilidade dos polifenóis é um determinante crucial de 

sua eficácia biológica. Compreender os fatores que afetam a bioacessibilidade dos polifenóis 

presentes na própolis é essencial para o desenvolvimento de estratégias dietéticas e alimentares 

que maximizem os benefícios à saúde associados ao consumo de própolis (Chaib Saliba et al., 

2023). 
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Hidrogéis à base de amido: status atual e aplicações em alimentos, uma revisão 

integrativa 

 

RESUMO 

Hidrogel é um gel formado por uma rede tridimensional de polímeros e copolímeros 

hidrofílicos, amplamente utilizado com diferentes finalidades na indústria têxtil, farmacêutica, 

cosmética, biomédica e de alimentos. A utilização de hidrogéis de amido em aplicações 

alimentícias está em crescimento, podendo ser utilizado principalmente como sistema de 

controle de liberação de compostos bioativos, ingrediente para impressão 3D de alimentos e em 

filmes bioativos. A presente revisão integrativa teve como objetivo trazer o cenário atual do 

desenvolvimento de hidrogéis à base de amido e sua utilização na área de alimentos. Foram 

selecionados estudos publicados no período de 2011 a 2021, disponíveis na íntegra, publicados 

em português, inglês ou espanhol. Foram encontrados 631 estudos nas bases de dados 

pesquisadas. Destes, 599 foram excluídos e 32 selecionados. Os estudos revelaram que o 

desenvolvimento de hidrogéis de amido têm aumentado cada vez mais, sendo amplamente 

discutido atualmente, com relevância para a aplicação na área de alimentos. 

Palavras-chave: aplicações tecnológicas; biopolímero; géis alimentares. 
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1. INTRODUÇÃO 

Hidrogéis são redes de polímeros reticulados com elevada propriedade higroscópica. 

Sua formação ocorre a partir de macromoléculas física ou quimicamente reticuladas, dando 

origem a uma rede tridimensional com alta capacidade de retenção de moléculas de água ou 

outros fluidos biológicos, sem que ocorra a sua desintegração, formando assim estruturas 

interligadas fortes e estáveis, devido às interações físicas ou através das ligações covalentes 

formadas (Ismail; Irani; Ahmad, 2013; Koev et al., 2020; Larrea-Wachtendorff; Sousa; Ferrari, 

2020). 

Nos hidrogéis, a rede é formada pela reação simples de um ou mais polímeros, que são 

reticuladas por diferentes mecanismos, como ligações covalentes e de hidrogênio, forças de van 

der Waals ou apenas por interações físicas. Assim, os hidrogéis podem conter uma grande 

quantidade de água dentro de sua estrutura devido à presença de grupos hidrofílicos nos agentes 

estruturantes (tais como –OH, –CONH–, –CONH2, –COOH e –SO3H) (Ahmed, 2015; Flory, 

1953; Kamath; Park, 1993). 

Os hidrogéis podem ser produzidos à base de polímeros sintéticos (poli(álcool vinílico) 

(PVA); polimetacrilato de metila (acrílico); poliestireno; policloreto de vinila (PVC); 

polietileno e polipropileno), naturais (amido; celulose; quitosana; goma xantana; pectina) ou a 

mistura dos dois. Sua aplicação é dependente da definição do polímero utilizado, de acordo 

com as suas propriedades. A preparação de hidrogéis à base de polímeros sintéticos obtém 

grande desvantagem, por serem geralmente derivados de petróleo e apresentarem baixa 

degradabilidade e não regenerabilidade (Xiao, 2013). 

Nos últimos anos, o interesse em desenvolver hidrogéis à base de polímeros naturais 

aumentou consideravelmente entre os pesquisadores e a indústria, visto que esses materiais são 

biodegradáveis, levando ao seu desenvolvimento sustentável, com impactos ecológicos 

mínimos. Além disso, as cadeias moleculares de polímeros naturais, distribuem grupos 

hidrofílicos (como grupos hidroxila), melhorando as propriedades hidrofílicas e de 

biocompatibilidade, o que faz com que esses hidrogéis se tornem promissores para variadas 

aplicações. Entre os biopolímeros, os polímeros à base de amido deram um passo importante 

para o desenvolvimento de hidrogéis (Niranjana Prabhu; Prashantha, 2018; Zhu et al., 2015). 

Recentemente métodos alternativos para a formação de hidrogéis têm sido amplamente 

estudados, a fim de responder à crescente demando por processos ecologicamente sustentáveis, 

como por exemplo a oxidação do amido por ozônio, modificação física do amido por tratamento 

de aquecimento a seco (DHT) e por homogeneizador de cisalhamento de alta velocidade (Koev 
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et al., 2020; Lima et al., 2020; Lima, Maniglia et al., 2020; Tangsrianugul; Suphantharika; 

McClements, 2015). Esses métodos superam os convencionais em suas principais limitações 

como longa duração do processo e alto custo (Larrea-Wachtendorff; Sousa; Ferrari, 2020).  

Os hidrogéis são candidatos promissores à variadas aplicações tecnológicas, devido à 

estrutura e organização complexa e heterogênea (Koev et al., 2020). Géis hidrofílicos para uso 

biológico, foi relatado pela primeira vez em 1960 (Wichterle; Lím, 1960).  

A partir de então, os hidrogéis foram amplamente estudados e aplicados, com diferentes 

finalidades, como em fraldas descartáveis, aditivos para solo na agricultura, biosensores (Park 

et al., 2012), adsorventes de metais pesados (Zhu et al., 2015), liberação controlada de drogas 

ou proteínas, antimicrobianas (Zhang et al., 2011), estruturas tridimensionais para a adesão e 

proliferação celular, engenharia de tecidos e medicina regenerativa (Hu et al., 2019), em 

indústrias de papel, têxtil, plástica, cosmética, adesiva e farmacêutica (Liu et al., 2017). 

O amido é um material de interesse para ser empregado na produção de hidrogéis devido 

ao seu baixo custo e biocompatibilidade (Koev et al., 2020). Por ser amplamente acessível, 

renovável e biodegradável, além de suas propriedades físico-químicas, reológicas e 

bioquímicas, é capaz de formar uma matriz contínua com potencial para se tornar a força de 

reserva de materiais sustentáveis. Para atender aos requisitos específicos de suas aplicações, 

diferentes técnicas de modificação, tais como métodos físicos, químicos e enzimáticos, têm sido 

empregados para aumentar ou inibir suas propriedades inerentes ou para dotar propriedades 

específicas do amido (Liu et al., 2017). Com isso, o amido torna-se promissor para o 

desenvolvimento de materiais ecologicamente sustentáveis (Biduski et al., 2018; Xiao, 2013; 

Zhu et al., 2015). 

Ainda mais recente é a sua utilização na indústria de alimentos. Nos últimos dez anos, 

diferentes tipos de hidrogéis à base de amido vêm sendo desenvolvidos para aplicações 

alimentícias, em encapsulação promovendo a liberação controlada de compostos bioativos, 

incorporação de beta caroteno e avaliação da bioacessibilidade no trato gastrointestinal (Guedes 

Silva et al., 2021; Mun et al., 2015, 2016; Mun; Kim; McClements, 2015; Park; Mun; Kim, 

2018), encapsulação e controle de liberação de compostos antioxidantes (Doosti et al., 2019; 

Huamán-Leandro et al., 2020; Kulkarni; Sinha; Kumar, 2014; López Córdoba; Deladino; 

Martino, 2013), sistema de entrega de probióticos (Dafe et al., 2017) e controle de liberação de 

corante amarelo em alimentos (Soares et al., 2021). 

Hidrogéis produzidos em diferentes estudos, foram desenvolvidos com potencial 

aplicação de impressões 3D de alimentos (Lima, Maniglia et al., 2020; Maniglia et al., 2019), 

produção de "tinta" para impressão 3D de alimentos (Maniglia et al., 2020). A impressão 3D 

https://www-sciencedirect.ez27.periodicos.capes.gov.br/topics/biochemistry-genetics-and-molecular-biology/enzyme-chemistry
https://www-sciencedirect.ez27.periodicos.capes.gov.br/topics/biochemistry-genetics-and-molecular-biology/enzyme-chemistry
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visa construir um objeto tridimensional a partir de um modelo de design auxiliado por 

computador. A impressão (3D) aplicada a alimentos tem um potencial único para criar 

estruturas geométricas complexas, permitindo a produção em massa ao mesmo tempo que traz 

benefícios econômicos e ambientais, permitindo criar alimentos personalizados a partir de 

propriedades específicas relacionadas às necessidades nutricionais, ingestão calórica, forma, 

textura, cor ou sabor específicos, por exemplo (Le-Bail; Maniglia; Le-Bail, 2020). 

Filmes bioativos à base de hidrogéis de amido também têm sido amplamente estudados, 

com o objetivo de conservar os alimentos (Bekhit et al., 2018; Shahbazi; Majzoobi; Farahnaky, 

2018; Sharmin et al., 2020; Soukoulis et al., 2016). 

O futuro dos materiais à base biopolímeros é mostrar que fontes naturais, por serem 

renováveis e utilizadas de maneira sustentável, com menores impactos ao meio ambiente, 

podem superar o uso de polímeros sintéticos derivados do petróleo. A aplicação de hidrogéis 

obtidos de polissacarídeos na indústria de alimentos está em constante aumento, devido à alta 

demanda de materiais naturais e ambientalmente compatíveis (Huamán-Leandro et al., 2020; 

López Córdoba; Deladino; Martino, 2013). 

Diante desse contexto, o objetivo deste trabalho foi revisar estudos que investigaram as 

aplicações de hidrogéis de amido em alimentos. 
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2. METODOLOGIA 

Trata-se de revisão integrativa da literatura, que visou responder à seguinte pergunta: 

“Quais as aplicações de hidrogéis de amidos em alimentos?”. 

A primeira etapa desta pesquisa consistiu na elaboração da pergunta norteadora e através 

desta, foram realizadas buscas em bases de dados de artigos científicos PUBMED (US National 

Library of Medicine), Science Direct e Web of Science. Os dados foram coletados nos meses 

de janeiro e fevereiro de 2020. 

2.1 Estratégia de pesquisa 

Inicialmente, foram realizadas buscas exploratórias nestas bases de dados com os 

termos: “starch”, “hydrogel or hydrogels”, para recuperação dos assuntos na literatura. Os 

descritores e as palavras-chaves foram combinados entre si com a utilização dos operadores 

booleanos AND e OR e assim foi definida a estratégia de busca a ser utilizada em cada 

plataforma (Tabela 1). 

Tabela 1 - Estratégias de busca definida para utilização nas bases de dados. 

Base de dados Estratégia de busca 

PUBMED "starch"[Title/Abstract] AND "hydrogel"[Title/Abstract] 

Web of science TÓPICO: (starch) AND TÍTULO: (hydrogels) 

Science Direct Title, abstract, keywords: starch AND hydrogels 

Fonte: Autores (2021) 

2.2 Critérios de seleção 

Para inclusão dos artigos, foram adotados os seguintes critérios: estudos disponíveis na 

íntegra; publicados no período de 2011 a 2021, sendo que este período foi estipulado visando a 

análise de técnicas ainda aplicadas atualmente e que não ficaram defasadas, nos idiomas 

português, inglês ou espanhol, sobre hidrogéis de amidos de fontes convencionais e não 

convencionais, com aplicações tecnológicas em alimentos. Os critérios de exclusão utilizados 

na seleção foram: estudos de métodos de produção do hidrogel, sem aplicação tecnológica 

definida e de hidrogéis formados de outras fontes, que não amido; estudos de caracterização 

química, morfológica, propriedades térmicas dos amidos e hidrogéis; aplicação em fármacos e 

biomédica. 
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2.3 Análise dos dados 

Em relação à seleção dos artigos, duas etapas foram realizadas. Na primeira etapa, foi 

feita a leitura de títulos e resumos dos estudos encontrados em cada plataforma e com isso, foi 

feita a recuperação dos mesmos, bem como a exclusão de duplicatas, com o auxílio de software 

gerenciador de referências Mendeley e a elaboração de tabela contendo título, resumo e palavras 

chave dos estudos selecionados de acordo com os critérios de inclusão e exclusão descritos 

acima, com auxílio do software Microsoft office Excel. Já para a segunda etapa, os artigos 

selecionados na primeira fase, foram lidos na íntegra e foi feito um fichamento dos mesmos, 

com base em uma seleção criteriosa, contendo as informações: título, ano de publicação, 

periódico, autores, tipo de amido e modificação, principais resultados e aplicações. 
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3. RESULTADOS E DISCUSSÃO 

Foram encontrados 176 artigos na base de dados PubMed, 225 na Web of Science e 227 

na Science Direct, totalizando 631 artigos (Tabela 2).  

Tabela 2 - Trabalhos recuperados em pesquisa nas bases de dados. 

Base de dados Número de trabalhos Total 

PubMed 176 

631 Web of science 225 

Science Direct 227 

Destes estudos, 578 foram excluídos por meio da análise do título e resumo, por não 

responderem à pergunta norteadora da revisão ou por estarem duplicados nas bases de dados e 

53 foram lidos na íntegra. Ao final, 32 artigos foram selecionados para compor a presente 

revisão, sobre as aplicações de hidrogéis de amido em alimentos, publicados entre os anos de 

2013 e 2021 e redigidos em língua inglesa. O processo de seleção está apresentado na Figura 

1. 

Figura 1 - Fluxograma do critério de seleção dos estudos 
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A distribuição dos estudos por ano de publicação está apresentada na Figura 2.  

Figura 2 - Número de artigos por ano de publicação 

 
Fonte: Autores (2021) 

Dos 32 artigos selecionados, todos tratam-se de estudos experimentais. Destes, 13 são 

sobre hidrogéis como materiais encapsulantes para a proteção e controle de liberação de 

substância bioativas (Doosti et al., 2019; Guedes Silva et al., 2021; Huamán-Leandro et al., 

2020; Jain; Winuprasith; Suphantharika, 2020; Kang et al., 2021; Kulkarni; Sinha; Kumar, 

2014; López Córdoba; Deladino; Martino, 2013; Meng et al., 2020; Mun; Kim; McClements, 

2015; Mun; McClements, 2017; Park; Mun; Kim, 2018; Silva et al., 2020; Wu; McClements, 

2015), 5 sobre o desenvolvimento de filmes para conservação de alimentos (Bekhit et al., 2018; 

Shahbazi; Majzoobi; Farahnaky, 2018; Sharmin et al., 2020; Soukoulis et al., 2016; Tosati et 

al., 2018) e 4 produziram hidrogéis a base de amido para aplicação em impressão 3D de 

alimentos (Lima et al., 2020; Lima, Maniglia et al., 2020; Maniglia et al., 2019, 2020). 

Os demais estudos avaliados, propuseram aplicações mais diversificadas sendo elas: um 

para aplicação do hidrogel de amido como sistema de controle de liberação de corante em 

alimentos (Soares et al., 2021), um sobre o desenvolvimento de hidrogel como sistema de 

entrega de probióticos (Dafe et al., 2017), um sobre a produção de um sistema de liberação de 

lipídeos (ácidos graxos) do leite (Huang et al., 2020), um sobre o desenvolvimento de 

ingrediente gelificante de baixo índice glicêmico para aplicação em alimentos e bebidas (Liu et 

al., 2020), um sobre a produção de um hidrogel funcional para aplicação em alimentos (Torres 

et al., 2020), um sobre o desenvolvimento de hidrogel funcional com aplicação em alimentos e 
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bebidas para controle do índice glicêmico (Liu et al., 2018), um sobre o desenvolvimento de 

partículas de hidrogel preenchidas com óleo como substitutos de gordura ou amido em 

alimentos (Chung; Degner; Mcclements, 2013), um sobre a formação de xerogel com potencial 

utilização como um petisco de cereal comestível (Ratish Ramanan; Rifna; Mahendran, 2018) e 

um sobre o desenvolvimento de mátria alimentar com o objetivo de diminuir a digestão lipídica 

para aplicação em alimentos funcionais (Tangsrianugul; Suphantharika; Mcclements, 2015).  

A síntese dos resultados está apresentada na Tabela 3. 

Tabela 3 - Síntese dos estudos selecionados 

Amido 
Método de formação do 

hidrogel 
Aplicação Referência 

Amido 

solúvel 

comercial 

Amido modificado pelo uso de 

ácido fumárico. Hidrogel super 

paramagnético à base de amido 

enxertado com ácido fumárico. 

Incorporação da quercetina 

(flavonoide antioxidante) no 

hidrogel e a liberação foi 

analisada in vivo e in vitro. 

A sustentabilidade e a 

biodisponibilidade da quercetina 

aumentaram nos ratos. De acordo 

com o estudo in vivo, este 

hidrogel pode aumentar a 

sustentabilidade do Quercetina 

no plasma e retardar sua 

liberação, bem como aumentar a 

manutenção hepática. 

Doosti et al., (2019) 

Batata 

O amido de batata nas formas 

gelatinizada e nativa foi usado em 

sistemas de encapsulação. o β-

caroteno foi incorporado em 

hidrogéis preenchidos com 

emulsão composta por alginato, 

gelatina e amido (nativo e 

gelatinizado). Microgéis 

preenchidos com emulsão foram 

obtidos por atomização. 

Os resultados apontam para 

possíveis aplicações do caroteno 

encapsulado em alimentos ácidos 

ou sujeitos a oscilações de 

temperatura após a fabricação, 

aumentando sua vida útil e 

permitindo entrega controlada. 

Guedes Silva et al., 

(2021) 

Batata 
Amido de batata como agente 

gelificante. Autohidrólise. 

Elaboração de hidrogel bioativo 

com extrato de cogumelo. 

Hidrogéis funcionais com 

atraentes características 

reológicas oferece novas 

possibilidades potenciais para a 

valorização dos extratos de 

Lentinus edodes. 

Huamán-Leandro et 

al., (2020) 

 

Arroz 

Amido de arroz duplamente 

modificado (desramificação 

enzimática e métodos de 

esterificação OSA) 

O amido de arroz modificado 

pode ser usado como um material 

inovador de qualidade alimentar 

para o projeto de diferentes 

sistemas de liberação para 

melhorar a estabilidade química 

do licopeno e sua liberação 

controlada no trato 

gastrointestinal. 

Jain; Winuprasith; 

Suphantharika, (2020) 

Arroz 

Modificação enzimática, emulsão 

carregada de curcumina para 

produzir hidrogéis preenchidos 

As aplicações possíveis incluem 

um transportador biocompatível 

para administração oral de 

ingredientes alimentares 

funcionais sensíveis e em 

revestimentos de alimentos 

funcionais e materiais de 

embalagem para aumentar a vida 

útil de produtos alimentícios 

Kang et al., (2021) 
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Amido 
Método de formação do 

hidrogel 
Aplicação Referência 

Semente de 

Lagenaria 

siceraria 

 

Grânulos de hidrogel de alginato 

de Ca de extrato de fruta 

Lagenaria siceraria 

A aplicação desta tecnologia 

melhoraria a estabilidade do 

extrato de frutas Lagenaria 

siceraria em produtos 

farmacêuticos e alimentícios 

antioxidantes. 

Kulkarni; Sinha; 

Kumar, (2014) 

Milho 

Hidrogéis formulados por 

gelificação iônica. Os hidrogéis de 

alginato de cálcio-amido (CAS) 

foram obtidos pela adição de 

diferentes concentrações de amido 

de milho comercial 

Os hidrogéis reforçados com 

grânulos de amido de milho 

melhoraram o sistema clássico de 

alginato de cálcio, levando a uma 

estratégia promissora para 

proteger e fornecer antioxidantes 

de erva-mate em produtos 

alimentícios. 

López Córdoba; 

Deladino; Martino, 

(2013) 

Tapioca 
Esterificação do amido de tapioca 

com anidrido maleico 

Encapsulamento de curcumina 

(proteção de substâncias 

bioativas) 

Meng et al., (2020) 

Arroz 

O β-caroteno foi incorporado em 

três tipos de sistema de entrega: 

(I) "emulsões": gotículas de 

gordura revestidas de proteína 

dispersas em água; (II) 

"hidrogéis": géis de amido de 

arroz; e (III) "hidrogéis 

preenchidos": gotículas de 

gordura revestidas de proteína 

dispersas em géis de amido de 

arroz. 

A bioacessibilidade do β-

caroteno foi maior em hidrogéis 

preenchidos do que em emulsões. 

Produtos de gel à base de amido 

de arroz fortificados com 

nutracêuticos lipofílicos. 

Mun; Kim; 

Mcclements, (2015) 

Arroz, feijão 

mungu 

Emulsão de óleo para a dispersão 

do beta caroteno. Preparação de 

hidrogéis preenchidos. 

Desenvolvimento de produtos 

alimentícios funcionais à base de 

amido fortificados com 

componentes bioativos lipofílicos 

que podem melhorar a saúde e o 

bem-estar humano. Fortificação 

de produtos gelificados à base de 

amido com nutracêuticos 

lipofílicos. 

Mun et al., (2015) 

Arroz 

Hidrogéis de amido de arroz, beta 

caroteno encapsulados em 

gotículas de lipídeos que foram 

carregados em hidrogéis de amido 

de arroz contendo diferentes 

níveis de metilcelulose. 

Controlar o destino 

gastrointestinal de nutracêuticos 

para melhorar a sua eficácia. 

Alimentos funcionais com 

melhores benefícios nutricionais. 

Mun et al., (2016) 

Arroz 
Mistura de amido de arroz e goma 

xantana 

Digestão de lipídeos e 

bioacessibilidade do beta 

caroteno encapsulado; produtos 

alimentícios com gel fortificado 

com nutracêuticos lipofílicos 

Park; Mun; Kim, 

(2018) 

Batata 

Produção de microgéis em função 

do pH por gelificação iônica, 

revestidos de alginato e gelatina 

Comprovou a capacidade dos 

sistemas de encapsulação em 

promover a distribuição 

direcionada de compostos 

bioativos. O revestimento pode 

ser posteriormente 

funcionalizado pela inclusão de 

ingredientes bioativos ou 

nutracêuticos, ampliando sua 

aplicabilidade 

Silva et al., (2020) 

Amido 

comercial 

modificado 

Produção de microesferas de 

hidrogel a partir de gelatina e 

Amido modificado com anidrido 

octenil succínico (amido OSA). 

Potencial aplicação para 

modificar a textura de produtos 

alimentícios e para encapsular o 

sabor ou compostos bioativos. 

Wu; Mcclements, 

(2015) 

Milho 
Microesferas de hidrogel de 

amido de milho e alginato-pectina 

Produção de filmes bioativos 

para a conservação de alimentos. 
Bekhit et al., (2018) 
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Amido 
Método de formação do 

hidrogel 
Aplicação Referência 

Milho 

Grânulos de amido de milho 

fisicamente modificados por meio 

de um homogeneizador de 

cisalhamento de alta velocidade. 

Produção de hidrogel e filme. 

Produção de filme com boas 

propriedades funcionais, 

melhorando a resistência à água e 

a propriedade de barreira à água, 

com potencial de aplicação no 

setor de embalagens de 

alimentos. 

Shahbazi; Majzoobi; 

Farahnaky, (2018) 

Milho 

Hidrogel à base de álcool 

polivinílico / amido de milho / 

poliol de linhaça carregado com 

nanopartículas de prata 

biossintetizadas. Preparação de 

filme. 

Embalagens antimicrobianas. Sharmin et al., (2020) 

Arroz, Milho 

Hidrogéis comestíveis (amido de 

arroz ou milho), gelatina, 

caseinato de sódio 

Incorporação em filmes 

comestíveis probióticos 

Soukoulis et al., 

(2016) 

Mandioca 

Amido de mandioca, curcumina, 

gelatina. Revestimento 

antimicrobiano comestível 

A combinação de 

revestimentos de hidrogéis 

carregados com curcumina e 

luz UV-A tem grande 

potencial como revestimentos 

antimicrobianos para prevenir 

a contaminação cruzada de L. 

innocua em salsichas 

refrigeradas 

Tosati et al., (2018) 

Mandioca 
Tratamento de aquecimento a seco 

(DHT) 
Impressão 3D de alimentos Lima, Maniglia et al., (2020) 

Trigo 
Amido de trigo modificado por 

aquecimento a seco (DHT) 

Formação de hidrogel para 

serem utilizados como "tinta" 

para impressão 3D de 

alimentos 

Maniglia et al., (2020) 

Mandioca Oxidação do amido por ozônio Impressão 3D de alimentos Maniglia et al., (2019) 

Mandioquinha 

Salsa 

Amido de mandioquinha salsa, 

modificado por tecnologia de 

ozônio, formação de hidrogéis 

O amido de mandioca 

ozonizado apresentou géis 

mais duros que a amostra 

nativa, o que é promissor para 

uso industrial, uma vez que 

géis mais fortes são desejados 

para produtos como 

sobremesas, balas de geleia e 

produtos cárneos (linguiças). 

Além disso, géis de amido 

com maior firmeza têm 

despertado interesse na 

aplicação de impressão 3D de 

alimentos, apresentando 

melhor printabilidade 

Lima et al., (2020) 

Amido 

solúvel 

comercial 

Mistura de amido solúvel e 

quitosana 

Controle de liberação de 

corante amarelo (INS 110). 

Retenção ou liberação de 

compostos bioativos ou 

aditivos alimentares 

Soares et al., (2021) 

Milho 

Fabricação de novas partículas de 

hidrogel de qualidade alimentar à 

base de pectina e amido de milho 

para entrega de probiótico. 

Hidrogéis de pectina / amido 

foram preparados pelo método de 

gelificação externa em várias 

razões de pectina / amido 

Fabricação de produtos 

funcionais à base de 

probióticos com o objetivo de 

melhorar a saúde do corpo 

humano, os resultados desta 

investigação oferecem 

substratos potenciais para a 

entrega eficaz de culturas 

probióticas como um alimento 

funcional. 

Dafe et al., (2017) 
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Amido 
Método de formação do 

hidrogel 
Aplicação Referência 

Milho, trigo, 

arroz 

Três tipos de géis de 

amido; liberação de 

ácidos graxos livres por 

um modelo de reações 

múltiplas 

Este estudo oferece uma maneira 

viável de manipular a digestibilidade 

dos lipídios do leite por estabilização 

com géis de amido. Os resultados 

fornecem meios úteis para a 

fabricação de novas matrizes lipídicas 

para encapsular nutracêuticos 

lipofílicos ou para aumentar a 

digestibilidade dos lipídios do leite 

em alimentos energéticos. 

Huang et al., (2020) 

Milho 

Amido de milho 

desramificado, com 

diferentes graus de 

desramificação foram 

investigados para revelar 

os efeitos das interações 

moleculares sobre sua 

digestibilidade e 

propriedades do hidrogel. 

Grande potencial na preparação de 

hidrogéis estáveis como ingredientes 

gelificantes e turvantes de baixo 

índice glicêmico na indústria de 

alimentos: alimentos e bebidas com 

funcionalidades ou propriedades 

definidas. 

Liu et al., (2020) 

Batata 
Produção de hidrogéis de 

amido de batata integral 

Produção de hidrogéis bioativos para 

aplicação em alimentos 
Torres et al., (2020) 

Milho 

Amido de milho ceroso 

desramificado 

enzimaticamente 

(DBWS). 

Aplicações potenciais do DBWS em 

alimentos e bebidas com qualidade 

estável, devido à sua digestibilidade e 

propriedades de hidrogel. A digestão 

prolongada e a absorção de amido são 

preferíveis não apenas no controle 

glicêmico de longo prazo, mas 

também em indivíduos saudáveis, 

pois afeta favoravelmente, uma série 

de fatores fisiológicos. 

Liu et al., (2018) 

Milho 

Amido de milho 

modificado, caseinato de 

sódio, óleo de canola. 

Partículas de hidrogel 

preenchidas com óleo 

formadas em misturas de 

amido e gordura 

Formulação de produtos alimentícios 

à base de emulsão de calorias 

reduzidas com atributos físicos e 

sensoriais aprimorados. 

Chung; Degner; Mcclements, 

(2013) 

Trigo 

Hidrogel de farinha de 

trigo. Formação de 

xerogel. 

O xerogel obtido a partir da farinha de 

trigo pode ser usado como um petisco 

de cereal comestível. A estrutura do 

gel pode ser uma alternativa à 

estrutura tradicional da massa para 

algumas funcionalidades em sistemas 

alimentares. O xerogel desenvolvido 

pode ser impregnado com 

componentes bioativos no 

desenvolvimento de alimentos 

funcionais e nutracêuticos 

Ratish Ramanan; Rifna; 

Mahendran, (2018) 

Milho 

Amido de milho normal 

(nativo), amido alto teor 

de amilose (amido 

resistente) em comparação 

para a formação de 

hidrogéis 

Projetar alimentos funcionais que 

podem diminuir a taxa de digestão de 

lipídios e, portanto, controlar os níveis 

de triacilglicerol sérico, 

desenvolvimento de alimentos 

funcionais para melhoria da saúde. 

Desenvolvimento de alimentos 

funcionais para combater o diabetes. 

Tangsrianugul; 

Suphantharika; Mcclements, 

(2015) 

Fonte: Autores (2021) 
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3.1 Aplicações de hidrogéis de amido em alimentos  

A análise dos resultados dos estudos incluídos na elaboração da presente revisão 

integrativa, permitiu demonstrar o elevado potencial de hidrogéis produzidos à base de amido, 

em diferentes aplicações de alimentos, que serão descritos abaixo. 

3.1.1 Encapsulação e controle de liberação de substâncias bioativas em hidrogéis 

A análise dos estudos que desenvolveram hidrogéis como sistema para encapsular e 

controlar a liberação de substâncias bioativas identificou que esse material foi preparado 

utilizando fontes variadas de amido (convencionais e não convencionais). 

Doosti et al., (2019) utilizaram amido solúvel comercial para a preparação de um 

hidrogel e incorporaram quercetina, um flavonoide antioxidante, e a liberação dessa substância 

foi analisada in vivo e in vitro, concluindo que a biodisponibilidade aumentou em ratos e a 

liberação dos compostos antioxidantes foi retardada pelo sistema de hidrogel. 

Guedes Silva et al., (2021) produziram microgéis compostos de amido de batata, 

alginato e gelatina e foi feita a incorporação de β-caroteno, propondo possíveis aplicações dessa 

substância encapsulada em alimentos ácidos, visto que o hidrogel permitiu controlar a entrega 

e aumentar a vida útil do beta caroteno. Huamán-Leandro et al., (2020) realizaram a extração 

de componentes com propriedades antioxidantes, de cogumelo (Lentinus edodes) e 

incorporaram ao hidrogel de amido de batata, propondo então o desenvolvimento de um 

hidrogel funcional, bioativo, carreado de um composto com elevada capacidade antioxidante, 

para aplicações alimentícias. 

Em outro estudo, o amido de arroz foi empregado duplamente modificado por 

desramificação enzimática e esterificação, com o objetivo de produzir um hidrogel como 

sistema de liberação controlada para melhorar a estabilidade do licopeno no trato 

gastrointestinal (Jain; Winuprasith; Suphantharika, 2020). Kang et al., (2021) também 

produziram hidrogel à base de amido de arroz e realizaram a incorporação de curcumina e 

propuseram as seguintes aplicações: transportador biocompatível para administração oral de 

ingredientes alimentares funcionais e como revestimento para alimentos. 

Grânulos de hidrogel de alginato de cálcio e extrato da fruta Lagenaria siceraria foram 

produzidos, com o objetivo de melhorar a estabilidade deste extrato em produtos alimentícios 

com propriedades antioxidantes (Kulkarni; Sinha; Kumar, 2014). Outro estudo preparou 

hidrogéis utilizando também o alginato de cálcio em sua composição, mas com amido de milho 

e incorporaram extrato de erva-mate. Este sistema foi proposto para aplicações promissoras 
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com o objetivo de proteger e fornecer antioxidantes de erva-mate em alimentos (López 

Córdoba; Deladino; Martino, 2013). 

Amido de tapioca modificado foi utilizado para a produção de um hidrogel como 

material encapsulante de proteção de substâncias bioativas, fornecendo uma base teórica para 

sua aplicação em alimentos, como o encapsulamento de curcumina (Meng et al., 2020).  

Em estudo com a preparação de hidrogel à base de amido de arroz, Mun et al., (2015) 

examinaram a influência da incorporação de β-caroteno e sua bioacessibilidade, usando um 

sistema simulado do trato gastrointestinal. A aplicação do hidrogel desenvolvido foi proposta 

para produtos fortificados como nutracêuticos lipofílicos. Amidos de arroz e de feijão mungu, 

com emulsão de óleo, foram bases para a preparação de hidrogéis preenchidos. A aplicação 

proposta foi a utilização desse sistema em produtos alimentícios funcionais com componentes 

bioativos lipofílicos (Mun et al., 2015). 

Mun et al., (2016) realizaram o encapsulamento de β-caroteno em hidrogéis a base de 

amido de arroz e metilcelulose, com o objetivo de controlar o destino gastrointestinal dessa 

substância. O sistema desenvolvido demonstrou-se útil para a utilização em alimentos 

funcionais. Em outro estudo, foi elaborado um hidrogel de amido de arroz e goma xantana, 

como objetivo de encapsular β-caroteno e a aplicação desse sistema em nutracêuticos lipofílicos 

foi proposta (Park; Mun; Kim, 2018). 

Silva et al., (2020) realizaram um ensaio de digestão in vitro de microgéis compostos 

de amido de batata, alginato e gelatina. Os autores concluíram que estes microgéis forneceram 

proteção extra durante a digestão, o que demonstra a capacidade dos sistemas de encapsulação 

de promover a distribuição direcionada de compostos bioativos. 

A produção de microesferas de hidrogel a partir de gelatina e amido comercial 

modificado foi realizada, demonstrando potencial aplicação em produtos alimentícios, com o 

objetivo de modificar a textura e de encapsular o sabor ou compostos bioativos (Wu; 

Mcclements, 2015). 

Os estudos apresentados comprovam que tem havido recentemente, um considerável 

interesse na utilização de materiais naturais e de qualidade para o encapsulamento de diferentes 

compostos bioativos. De acordo com os dados apresentados, foi possível elucidar os benefícios 

em desenvolver sistemas de liberação coloidal adequados, de fontes naturais, com a capacidade 

de liberar os compostos encapsulados no local apropriado no corpo humano após a ingestão, 

sem causar efeitos indesejáveis à saúde. 
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3.1.2 Desenvolvimento de filmes  

Hidrogéis de amido podem ser também utilizados no revestimento de alimentos e 

produção de embalagens bioativas. Na presente revisão, diferentes estudos produziram estes 

materiais, com essa finalidade. 

Bekhit et al., (2018) produziram filmes com microesferas de hidrogel de amido de 

milho e alginato-pectina, como transportadores de células bacterianas de Lactococcus lactis. 

Estes filmes contendo cultura bioativa encapsulada foi capaz de inibir completamente o 

crescimento listerial durante os primeiros cinco dias de armazenamento. Em estudo que também 

utilizou o amido de milho, porém empregando técnica de modificação física (homogeneizador 

de cisalhamento de alta densidade), produziu filmes com propriedades funcionais e resistentes, 

com potencial aplicação em embalagens de alimentos (Shahbazi; Majzoobi; Farahnaky, 2018). 

Sharmin et al., (2020) realizaram a preparação de um filme de hidrogel composto de 

álcool polivinílico, amido de milho e poliol de linhaça carregado com nanopartículas de prata 

biossistetizadas. O filme de hidrogel produzido demonstrou potencial aplicação em embalagens 

antimicrobianas. 

Hidrogéis comestíveis à base de amido de arroz ou milho, proteínas e caseinato de 

sódio, foram formados contendo Lactobacillus rhamnosus e incorporados em filmes. Os filmes 

produzidos à base de amido de arroz apresentaram uma maior estabilidade do que os produzidos 

à base de amido de milho, formando assim filmes comestíveis com propriedades probióticos 

(Soukoulis et al., 2016). 

Tosati et al., (2018) desenvolveram um revestimento antimicrobiano comestível para 

aplicação em salsichas. O mesmo foi produzido à base de amido de mandioca, curcumina e 

gelatina, com a formação de hidrogéis com elevada atividade antimicrobiana quando 

combinados com luz UV-A, sugerindo que esses hidrogéis podem ser aplicados como 

revestimentos comestíveis para inibir a contaminação em alimentos embutidos. 

Os resultados dos estudos apresentados demonstram que os hidrogéis à base de amido, 

constituem matrizes que podem atuar como carreadoras eficazes de agentes antimicrobianos, 

substâncias bioativas e assim serem aplicadas para a produção de filmes, permitindo a aplicação 

em embalagens de alimentos (sistema de controle de substâncias que podem aumentar a vida 

útil dos alimentos) e também diretamente como revestimento de alimentos. Além disso, os 

filmes são fabricados por meio de uma estratégia de produção ecologicamente sustentável, 

beneficiando a saúde humana e o meio ambiente. 
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3.1.3 Impressões 3D de alimentos 

Hidrogéis produzidos à base de diferentes fontes de amido foram desenvolvidos com 

a finalidade de fornecer materiais que possam ser utilizados como ingredientes para a tecnologia 

de impressão 3D de alimentos. 

Em estudo com amido de mandioca, Lima, Maniglia et al., (2020) desenvolveram um 

hidrogel através do tratamento de aquecimento a seco (DTH), utilizado para modificar o amido. 

Os autores concluíram que por meio deste tratamento, foi possível obter hidrogéis com 

propriedades de colagem, textura do gel e capacidade de impressão aprimoradas, ampliando o 

potencial de aplicação do amido de mandioca na impressão 3D de alimentos. 

O mesmo grupo de pesquisa, utilizou novamente o DTH, porém para modificar o 

amido de trigo. Neste estudo foi formulado um hidrogel com potencial utilização como "tinta" 

para impressão 3D de alimentos (Maniglia et al., 2020). Em outro estudo semelhante, este grupo 

desenvolveu ainda hidrogéis a base de amido de mandioca, oxidado por ozonização. Os autores 

demonstraram que o tratamento com ozônio é uma estratégia relevante para a modificação do 

amido de mandioca destinado à impressão 3D de alimentos (Maniglia et al., 2019).  

Lima et al., (2020) desenvolveram hidrogel à base de amido de mandioquinha salsa, 

modificado por tecnologia de ozônio. O amido de mandioca modificado por esta tecnologia, 

apresentou géis mais duros que a amostra nativa, o que é promissor para uso industrial, uma 

vez que géis mais fortes são desejados para produtos como sobremesas, balas, geleia e produtos 

cárneos (linguiças). Além disso, géis de amido com maior firmeza têm despertado interesse na 

aplicação de impressão 3D de alimentos, apresentando melhor printabilidade, concluiu o 

estudo. 

Os resultados dos estudos apresentados, demonstram como hidrogéis à base de amido 

possuem potencial aplicação para a impressão 3D de alimentos. A tecnologia de impressão 3D 

está ganhando atenção no setor de alimentos, pois pode fornecer novos produtos. O hidrogel de 

amido pode melhorar as propriedades reológicas das matrizes de alimentos, para alcançar maior 

capacidade de impressão para aplicações 3D e melhorar seus atributos sensoriais. Isso se deve 

às suas propriedades de resistência do gel, formação de géis consistentes, estrutura e nas 

propriedades de printabilidade. 
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3.1.4 Outras aplicações em alimentos  

Aplicações diversas de hidrogéis de amido em alimentos, também foram apresentadas 

em outros trabalhos, incluídos nesta revisão.  

Soares et al., (2021) desenvolveram um hidrogel misto à base amido solúvel comercial 

e quitosana, como sistema de controle de liberação do corante amarelo (INS 110), amplamente 

utilizado para intensificar a cor em alimentos. 

Um hidrogel à base de amido de milho e pectina, foi desenvolvido com o objetivo de 

fabricação de produtos funcionais, como sistema de entrega eficaz de culturas probióticas (Dafe 

et al., 2017). Huang et al., (2020) desenvolveram três tipos de hidrogéis de amido de milho, 

trigo e arroz, com o objetivo de manipular a digestibilidade dos lipídeos do leite. O estudo 

forneceu através destes hidrogéis, meios úteis para a fabricação de novas matrizes lipídicas para 

encapsular nutracêuticos lipofílicos ou para aumentar a digestibilidade dos lipídios do leite em 

alimentos energéticos. 

Liu et al., (2020) realizaram a preparação de hidrogéis estáveis, à base de amido de 

milho desramificado, com grande potencial de aplicação como ingredientes gelificantes e 

turvantes de baixo índice glicêmico na indústria de alimentos. Outro estudo, desenvolveu 

hidrogéis bioativos ricos em compostos fenólicos à base de amido de batata, utilizando 

tecnologias ambientalmente amigáveis e potencializou a utilização integral de batatas 

descartadas. O hidrogel desenvolvido apresentou capacidade de ser aplicado na indústria 

alimentícia (Torres et al., 2020). 

Através da técnica de modificação do amido de milho ceroso por desramificação 

enzimática, Liu et al., (2018) avaliaram as interações moleculares e seus efeitos na 

digestibilidade e propriedades do hidrogel formado, concluindo que o mesmo possui 

capacidade de aplicação em alimentos que visem proporcionar a digestão prolongada e a 

absorção de amido, principalmente em relação ao controle glicêmico a longo prazo.  

Em estudo realizado com amido de milho modificado, caseinato de sódio e óleo de 

canola, Chung; Degner; Mcclements, (2013) desenvolveram partículas de hidrogéis mistas, que 

aumentaram a leveza e a viscosidade em produtos alimentícios, demonstrando grande potencial 

para a criação de alimentos à base de emulsão com calorias reduzidas ou produtos com 

características sensoriais aprimoradas. 

Ratish Ramanan; Rifna; Mahendran, (2018) desenvolveram um xerogel utilizando 

farinha de trigo, sendo proposta a utilização do mesmo como “petisco” de cereais comestíveis, 

podendo ser incorporado de compostos bioativos para o desenvolvimento de alimentos 
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funcionais e nutracêuticos. Ainda com este mesmo objetivo em desenvolver alimentos 

funcionais, outro estudo produziu hidrogéis a base de amido de milho, como sistema de 

encapsulação de gotículas de óleo de milho, utilizando um modelo de trato gastrointestinal 

simulado. O sistema produzido foi capaz de diminuir a taxa de digestão de lipídeos 

(Tangsrianugul; Suphantharika; Mcclements, 2015). 

3.2 Considerações finais 

A análise dos trabalhos permitiu identificar diversas aplicações possíveis para 

hidrogéis de amido, na área de alimentos. A maioria dos estudos analisados nesta revisão, 

realizaram o desenvolvimento de hidrogéis de amido e propuseram aplicações específicas em 

alimentos. Porém, alguns não atingiram o ponto da testagem experimental da aplicação 

proposta, sugerindo as aplicações das matrizes desenvolvidas para pesquisas futuras, ou até 

mesmo para a indústria. Isso demonstra que a utilização de hidrogéis na área de alimentos está 

em ascensão, sendo necessários mais estudos que façam pesquisas experimentais destas 

aplicações. 

4. CONCLUSÃO 

Com base nos artigos analisados na presente revisão, sobre a aplicação de hidrogéis de 

amido em alimentos, foi possível concluir que há um interesse crescente e atual sobre o 

desenvolvimento desse produto com o objetivo de melhorar características sensoriais de 

alimentos, propor sistemas de entrega sustentáveis de substâncias bioativas, desenvolvimento 

de filmes para a conservação de alimentos e de novas tecnologias para impressão 3D de 

alimentos.  
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CAPÍTULO II 

 

Hidrogel reticulado fisicamente à base de amido de sorgo: desenvolvimento e 

caracterização 

 

RESUMO 

 

Este trabalho teve como objetivo desenvolver hidrogéis à base de amido de sorgo branco, 

quitosana e ácido cítrico e caracterizar quanto aos aspectos visuais, comportamento em 

presença de água, morfologia e perfil de textura. Para isso, foram desenvolvidas 6 formulações 

de hidrogéis à base de amido de sorgo, com a adição de quitosana e o ácido cítrico foi 

adicionado em proporções variadas, conforme calculado em termos de porcentagem de peso (% 

p/p), por meio de gelatinização por aquecimento. Os hidrogéis foram então fisicamente 

reticulados por 5 ciclos de congelamento e descongelamento. A avaliação dos aspectos visuais 

possibilitou a identificação de características como presença de grumos, consistência e 

coloração dos hidrogéis desenvolvidos. Os seis tratamentos obtiveram uma alta capacidade de 

absorção de água e baixa taxa de sinérese, que variou de 0,35 (tratamento 5 com maior 

concentração de ácido cítrico) a 9,75 % (tratamento 6, sem adição de ácido cítrico). Após 

liofilizados, todos os seis tratamentos apresentaram estrutura estável e íntegra após a imersão 

em água, no entanto, as amostras com adição de ácido cítrico mantiveram uma maior 

integridade estrutural após 24 horas. A análise morfológica dos hidrogéis, revelou a eficácia do 

processo de reticulação em promover a formação da matriz polimérica tridimensional. A adição 

de ácido cítrico intensificou essa formação, resultando em hidrogéis altamente porosos e com 

elevada capacidade de absorção de água. O perfil de textura dos hidrogéis desenvolvidos 

permitiu demonstrar que todas as formulações resistiram ao processo de compressão de 2 ciclos 

em 50% da sua altura inicial, o que demonstra a formação de géis firmes, coesos, com boa 

integridade e alta resistência. A espectroscopia no infravermelho por transformada de Fourier 

(FTIR) identificou os grupos funcionais característicos do amido e do ácido cítrico. Portanto, o 

amido de sorgo mostrou-se promissor para ser utilizado como matéria prima no 

desenvolvimento de hidrogéis naturais. 

 

Palavras-chave: gel polimérico; biopolímero; Sorghum bicolor L. Moench; ácido cítrico; 

quitosana. 
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1. INTRODUÇÃO 

Os hidrogéis de amido são caracterizados como uma matriz polimérica com uma 

estrutura tridimensional altamente hidrofílica, que tem a capacidade de absorver e reter grandes 

quantidades de água sem se dissolver. Isso ocorre através da formação de uma rede 

tridimensional reticulada, em que a água é capaz de entrar nos grânulos do polímero, formando 

estruturas interligadas fortes e estáveis (Dahal & Janaswamy, 2024; Liu et al., 2021). 

A reticulação do hidrogel de amido pode ser promovida por meio de processos físicos 

ou químicos, nos quais a água penetra nos grânulos do polímero, formando estruturas 

interligadas e altamente resistentes (dos Santos et al., 2023; Qin et al., 2019). A reticulação 

física obtém vantagem em relação à química, por ser um processo que não envolve a utilização 

de reagentes que podem ser tóxicos, resultando em um produto mais natural e ecologicamente 

sustentável (Cui et al., 2022). 

A reticulação física dos géis de amido pode ser promovida através de ciclos de 

congelamento e descongelamento. Durante o congelamento, quando a pasta ou gel é congelado, 

ocorre a separação de fases quando se formam cristais de gelo. Após o descongelamento, a 

pasta de polímero e o gel sofrem sinérese, ou seja, ocorre a liberação da água. Esses ciclos 

promovem o aumento das associações moleculares entre as cadeias de polímero, formando um 

sistema poroso (Cui et al., 2022; de Lima et al., 2016). 

Nos últimos anos, houve um aumento significativo no uso de hidrogéis à base de amidos 

convencionais e não convencionais como matriz para a liberação de compostos bioativos 

(Vieira et al., 2023). Exemplos incluem amido de batata (Silva et al., 2021); de arroz (Biduski 

et al., 2018); de feijão mungo (Mun et al., 2015); de trigo (Huang et al., 2020); de tapioca 

(Meng et al., 2020); e de mandioquinha salsa (Lima et al., 2020), sendo o amido de milho o 

mais amplamente utilizado, reconhecido como o amido comercial predominante globalmente 

(López Córdoba et al., 2013; Soares et al., 2021; Wu & McClements, 2015). 

As fontes de amido não convencionais desempenham um papel crucial no atendimento 

da demanda por materiais e embalagens biodegradáveis, servindo como uma alternativa para 

promover sistemas ecologicamente sustentáveis (dos Santos et al., 2023). Uma fonte alternativa 

promissora de amido, é o sorgo, produzido mundialmente e também no Brasil. É um cereal rico 

em amido (70 a 80%) e pode ser cultivado durante todo o ano, sendo considerada uma cultura 

importante para a segurança do abastecimento alimentar, por ser cultivado em áreas e situações 

ambientais muito secas e quentes. Devido a esses fatores, o cultivo do sorgo apresenta vantagem 
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em relação ao cultivo de outros cereais, cuja produção nessas condições climáticas é 

antieconômica (Biduski et al., 2017; Correia et al., 2022; Vieira et al., 2020). 

Nesse contexto, a hipótese de utilizar amido de sorgo para elaborar hidrogéis naturais 

se mostra relevante. Essa abordagem sugere que o amido de sorgo pode ser uma matriz 

polimérica eficaz para a incorporação de compostos bioativos. Portanto, o objetivo desse estudo 

foi desenvolver um hidrogel à base de amido de sorgo, quitosana e diferentes concentrações de 

ácido cítrico, reticulado fisicamente, para diferentes aplicações. 
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2. MATERIAL E MÉTODOS 

2.1 Material  

Os grãos de sorgo [Sorghum bicolor (L.) Moench] do genótipo BR 501 (pericarpo 

branco e sem tanino), foram doados pelo Centro Nacional de Pesquisa de Milho e Sorgo 

(CNPMS) pela EMBRAPA Milho e Sorgo, localizado em Sete Lagoas, estado de Minas Gerais, 

Brasil (latitude 19º28'S, longitude 44º15'W). Para elaboração dos hidrogéis, o amido foi 

extraído dos grãos de sogo e utilizado como base para elaboração dos hidrogéis, juntamente 

com a quitosa (Xingcheng Biochemical) e ácido cítrico (Dinâmica Química Contemporânea 

LTDA). 

2.2 Métodos 

2.2.1 Extração do amido de sorgo 

Para a extração do amido, foi utilizado o método descrito por Vieira et al. (2020), com 

modificações, conforme fluxograma apresentado na Figura 1. Os grãos de sorgo (500 g), foram 

adicionados em solução aquosa de metabissulfito de sódio 0.15% e acondicionados em estufa 

BOD (Incubadora BOD com Fotoperíodo SL – 224, SOLAB) a 40 °C por 24 h. Após drenagem 

e lavagem extensiva, os grãos foram moídos em liquidificador industrial (Poli Metalúrgica 

Siemsen, modelo TR-02, frequência 60 Hz, potência 245 W) e o material proveniente foi 

padronizado com peneiras de 80 mesh e 120 mesh, seguido de repouso a 10 °C por 20 h. O 

material decantado foi resuspenso em água destilada e centrifugado em centrífuga (Mod Jouan 

BR4), a 1533,28 x g por 15 min centrifugado, até obter amido puro, confirmado visualmente 

pela coloração. O material proveniente das centrifugações, foi seco em estufa de circulação de 

ar forçado (Mod 320-SE – Circulação Mecânica, FANEM) a 40 °C por 12h. Após a secagem, 

o amido foi passado em uma peneira de 0,153 mm de abertura para padronizar a granulometria, 

uniformizando a sua aparência.  
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Figura 1 - Fluxograma do processo de obtenção do amido de sorgo 

 
Fonte: Autor (2024) 

2.2.2 Delineamento experimental 

As formulações de hidrogéis foram definidas através de pré-testes, tendo como base, a 

formulação 5g de amido de sorgo para 0,5g de quitosana, variando a proporção de ácido cítrico 

em termos de porcentagem de peso (% p/p de amido), de acordo com método descrito por 

Demitri et al. (2008), com algumas modificações. Foi utilizado um delineamento inteiramente 

casualizado (DIC), conforme demonstrado na Tabela 1. 

Tabela 1 - Delineamento experimental para o desenvolvimento e caracterização de hidrogéis 

elaborados com amido de sorgo, quitosana e ácido cítrico (AC) 

Amostra Amido de sorgo (g) Quitosana (g) Ácido cítrico (%) 

S1 5 0,5 2 

S2 5 0,5 3 

S3 5 0,5 4 

S4 5 0,5 6 

S5 5 0,5 10 

S6 5 0,5 0 

Grãos de sorgo

Maceração em solução de 
metabissulfito

(24 h a 40 °C)

Moagem úmida Lavagem em peneiras

Decantação

(20 h a 10 °C)

Centrifugações

(1533,28 x g / 15 min)

Secagem em estufa

(18 h a 40 °C)

Moagem e 
padronização
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2.2.3 Elaboração dos hidrogéis de amido 

Os hidrogéis foram elaborados por método de gelatinização por aquecimento, conforme 

descrito por Biduski et al. (2018), com algumas modificações. As suspensões de amido de sorgo 

(5g de amido e 50 mL de água destilada - valores estabelecidos de acordo com testes 

preliminares), foram aquecidas em banho-maria (GMA MedicalTM, Brasil) a 90 °C sob 

agitação constante. Em seguida, 0,5g de quitosana, 50 mL de água e as diferentes proporções 

de ácido cítrico (para melhorar a gelatinização da quitosana), conforme descritas anteriormente 

(Tabela 1), foram homogeneizadas em agitador magnético e adicionadas às suspensões de 

amido e água, aguardando-se o tempo de aquecimento (30 minutos), a fim de que completasse 

o processo de gelificação do amido. As dispersões resultantes foram acondicionadas em placas 

Petri de poliestireno (15 cm de diâmetro) e resfriadas à temperatura ambiente (25 ± 2 °C). 

2.2.4 Reticulação física dos hidrogéis 

Os hidrogéis foram submetidos ao processo de reticulação física, por 5 ciclos de 

congelamento e descongelamento, conforme método descrito por da Silva et al. (2020). As 6 

amostras de hidrogéis foram congeladas à -20 °C, seguido de descongelamento total à 30 ± 2 

°C. Este processo de congelamento e descongelamento foi repetido por 5 vezes. 

2.2.5 Avaliação dos aspectos visuais, taxa de sinérese e capacidade de absorção de água 

dos hidrogéis 

Após a obtenção das seis amostras de hidrogéis e o processo de reticulação física por 

congelamento e descongelamento, as mesmas foram fotografadas para avaliação dos aspectos 

visuais. 

Taxa de sinérese 

A taxa de sinérese dos hidrogéis após reticulação física (tratamento por 

congelamento/descongelamento), foi determinada de acordo com método descrito por Li et al. 

(2023) com algumas modificações. Após a reticulação física, os hidrogéis foram armazenados 

por 24 h a 10 ± 2 °C, pesados (pi), a água liberada foi decantada e os hidrogéis foram pesados 

novamente (pf). A taxa de sinérese foi determinada de acordo com a Equação 1. 

 

𝑇𝑆 (%) =  
𝑃𝑖−𝑃𝑓

𝑃𝑓
 𝑥 100                                                                                                                 (1) 
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Após essa etapa, as seis amostras foram liofilizadas por 72h. Os hidrogéis liofilizados, 

bem como intumescidos foram fotografados e avaliados quanto a integridade estrutural após a 

imersão em água destilada por 24 h. 

Capacidade de absorção de água 

A capacidade de absorção de água dos hidrogéis de amido foi realizada pela imersão em 

água destilada de acordo com o método descrito por Biduski et al. (2018). A medida foi 

realizada por pesagem das amostras liofilizadas e após 24h de imersão em água a temperatura 

ambiente. A capacidade de absorção foi medida gravimetricamente de acordo com a Equação 

2. 

 

𝐶𝑎𝑝𝑎𝑐𝑖𝑑𝑎𝑑𝑒 𝑑𝑒 𝑎𝑏𝑠𝑜𝑟çã𝑜 (%) =  
𝑃𝑒𝑠𝑜𝑖𝑛𝑡𝑢𝑚𝑒𝑠𝑐𝑖𝑑𝑜− 𝑃𝑒𝑠𝑜𝑠𝑒𝑐𝑜

𝑃𝑒𝑠𝑜𝑠𝑒𝑐𝑜
 𝑥 100                                     (2) 

2.2.6 Determinação da atividade de água, liberação de água e capacidade de retenção de 

água dos hidrogéis 

Atividade de água (aw) 

A análise de atividade de água (aw) das amostras foi realizada de acordo com método 

descrito por Shroti; Saini, (2022), por meio da leitura direta das amostras, em equipamento 

AquaLab Lite 2T, da Decagon Devices Inc, (Pullman, EUA), operando em temperatura de 

25°C. Para calibração foi utilizado água destilada e solução saturada de cloreto de lítio (Aa 

0,112 ± 0,003). As amostras foram dimensionadas em cápsulas plásticas, as quais foram 

inseridas no equipamento e as leituras dos valores de aw foram mensuradas. As análises foram 

feitas em triplicata. 

Liberação de água (%) 

A taxa de liberação de água foi determinada de acordo com o método descrito por Li et 

al. (2023), com algumas modificações. Resumidamente, suspensões de amido, quitosana e 

ácido cítrico (Tabela 1), após submetidas à gelatinização por aquecimento, os hidrogéis foram 

armazenados a 0 °C por 24 horas e aquecidas até temperatura ambiente para a realização da 

análise. A taxa de liberação de água foi medida gravimetricamente como a quantidade de água 

(g de água/100 g de gel) liberada após centrifugação a 1500 x g por 15 min. A análise foi feita 

em triplicata. 



73 
 

Capacidade de retenção de água (CRA) 

A capacidade de retenção de água (CRA) foi determinada de acordo com método 

descrito por Li et al. (2023), com algumas modificações. Amostras de hidrogéis (2 g, p1) foram 

secas em estufa (Fanem, Modelo 320-SE, São Paulo, Brasil) a 40 °C por 2 h e depois 

centrifugadas (Centrífuga Excelsa II, Fanem, 206BL, São Paulo) a 4.000 rpm por 20 minutos. 

Após a retirada da água com papel filtro, o restante da água foi pesado (p2). A CRA foi calculada 

de acordo com a Equação 3. 

 

𝐶𝑅𝐴 =  𝑝1 − 𝑝2                                                                                                                              (3) 

2.2.7 Potencial hidrogeniônico (pH) 

 A leitura de pH foi realizada utilizando-se pHmetro de bancada (Bante, modelo 920). A 

leitura foi realizada em triplicata. 

2.2.8 Avaliação morfológica dos hidrogéis 

A morfologia dos hidrogéis foi avaliada utilizando Microscópio Eletrônico de Varredura 

(JEOL JSM - 6360LV). Os parâmetros utilizados para análise, foram de acordo com o estudo 

de Biduski et al., (2018). As amostras foram previamente liofilizadas e posteriormente, uma 

pequena fração de cada amostra foi coletada, fixada em fita de carbono, pulverizada e revestida 

com ouro. A análise de visualização foi feita usando ampliação variando de 50 a 350 × com 

uma voltagem de 5.0 V. 

2.2.9 Análise do perfil de textura (TPA) 

O TPA dos hidrogéis foi determinado de acordo com método descrito por Biduski et al. 

(2018) com algumas modificações. Para isso, utilizou-se um analisador de textura texturômetro 

TAXTPLUS (Stable Micro Systems) e os dados coletados por meio do programa Exponent Lite, 

versão 5.1.1.0, 2010, utilizando dois ciclos de compressão. As amostras foram dispostas em 

embalagens de plástico de 100 ml (5 cm diâmetro x altura 7 cm), a uma altura de 2 cm, todas 

em quadruplicata e tiveram 50% da sua altura inicial comprimida em uma velocidade de 5 

mm.s-1 por uma sonda cilíndrica de 35 mm de diâmetro, com um período de atraso definido 

(10s), entre o começo da segunda e o fim da primeira compressão. As etapas da análise estão 

representadas na Figura 2. Foram analisados os atributos dureza, coesividade, gomosidade, 

resiliência e adesividade. 
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Figura 2 - Fotos da análise do perfil de textura TPA 

 
Fonte: dados da pesquisa 

2.2.10 Espectroscopia no Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR) 

Os espectros dos hidrogéis foram adquiridos em um Espectrofotômetro de 

Infravermelho com Transformada de Fourier (Shimadzu, modelo IR-Prestige 21) equipado com 

amostrador de Refletância Total Atenuada (ATR). Este recurso possibilitou a inserção direta de 

cada amostra para análise, sem preparo prévio. O equipamento foi configurado para realizar 20 

varreduras, com resolução igual a 1 cm-1, entre 4000 e 400 cm-1. 

2.3 Análise estatística 

Os resultados foram submetidos à análise de variância (ANOVA) e comparação de 

médias pelo teste de Tukey a um nível de significância de 5%. Todas as análises foram 

realizadas com o auxílio do programa SPSS 15.0 (SPSS Inc., EUA). 
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3. RESULTADOS E DISCUSSÃO 

3.1 Avaliação dos aspectos visuais, taxa de sinérese e capacidade de absorção de água 

dos hidrogéis 

As fotografias dos hidrogéis elaborados à base de amido de sorgo e quitosana, com 

diferentes proporções de ácido cítrico, gelatinizados por aquecimento, estão apresentadas nas 

Figura 3.  

Figura 3 - Aspectos visuais das seis amostras de hidrogéis elaborados com amido de sorgo, 

quitosana e diferentes proporções de ácido cítrico (AC) 

 
Legenda: S1: hidrogel elaborado com 2% AC; S2: hidrogel elaborado com 3% AC; S3: hidrogel elaborado com 

4% AC; S4: hidrogel elaborado com 6% AC; S5: hidrogel elaborado com 10% AC; S6: hidrogel elaborado com 

0% AC. 

Através das fotografias realizadas (Figura 3) das 6 amostras de hidrogéis, é possível 

observar diferenças nos aspectos visuais entre as elas, principalmente em relação à intensidade 

da cor e consistência dos géis. 

Após a elaboração das seis amostras de hidrogéis, as mesmas foram submetidas ao 

processo de reticulação física e os aspectos visuais estão apresentados na Figura 4.  
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Figura 4 - Aspectos visuais dos hidrogéis à base de amido de sorgo e quitosana com diferentes 

proporções de ácido cítrico, após processo de reticulação física 

 
Legenda: S1: hidrogel elaborado com 2% AC; S2: hidrogel elaborado com 3% AC; S3: hidrogel elaborado com 

4% AC; S4: hidrogel elaborado com 6% AC; S5: hidrogel elaborado com 10% AC; S6: hidrogel elaborado com 

0% AC. 

Foi possível observar que, após serem gelatinizadas novamente em banho maria à 90 °C 

por 30 minutos, as amostras S1, S2 e S5 apresentaram uma consistência mais firme e foi notada 

a presença de grumos. A amostra S6 (0% de ácido cítrico), também apresentou consistência 

firme e coloração mais escura em relação às demais, além de presença de grumos.  

Já as amostras S3 e S4, formaram um gel fluido, homogêneo, liso e sem a presença de 

grumos. Essas duas amostras, portanto, apresentaram melhores aspectos visuais em relação às 

demais, com menores concentrações de ácido cítrico (S1 e S2), com maior concentração de 

ácido cítrico (S5) e do que a amostra S6, sem adição de ácido cítrico, demonstrando que níveis 

intermediários de ácido cítrico, foram suficientes para melhorar o processo de gelatinização dos 

hidrogéis compostos de amido de sorgo e quitosana, por fornecer um meio ácido que promove 

uma melhor solubilidade da quitosana (Saqib et al., 2022). 

Essas diferenças observadas visualmente entre as amostras, podem estar relacionadas às 

concentrações de ácido cítrico (AC), que é um reticulante eficiente utilizado em hidrogéis, não 

apenas devido à sua não toxicidade, mas também devido às ligações cruzadas estáveis que 

forma com a quitosana e com o amido. Além disso, o AC é amplamente acessível e de 

baixíssimo custo, o que o torna um reagente muito interessante para aplicações industriais 

(Almeida et al., 2022; Aswathy et al., 2023; Salihu et al., 2021). 

Taxa de sinérese 

As médias dos resultados da taxa de sinérese das seis amostras de hidrogel, estão 

representadas na Figura 5. Como é possível observar, as taxas de sinérese das seis amostras de 

hidrogéis, com diferentes proporções de ácido cítrico, diferiram estatisticamente entre si, sendo 

a amostra 6, sem adição de ácido cítrico, a que apresentou a maior taxa de sinérese e a amostra 
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5 com 10% de ácido cítrico, a menor. As amostras 1, 2, 3 e 4 tiveram a taxa de sinérese que 

variou de 3,39 a 6,16 %. 

Figura 5 - Taxa de sinérese (%) das seis amostras de hidrogéis elaborados com amido de 

sorgo, quitosana e diferentes proporções de ácido cítrico (AC) 

 
Legenda: S1: hidrogel elaborado com 2% AC; S2: hidrogel elaborado com 3% AC; S3: hidrogel elaborado com 

4% AC; S4: hidrogel elaborado com 6% AC; S5: hidrogel elaborado com 10% AC; S6: hidrogel elaborado com 

0% AC. 

*Médias seguidas da mesma letra minúscula não diferem entre si pelo teste de comparação de médias (p ≤ 0,05). 

Li et al. (2023), ao desenvolverem hidrogéis com amido de milho e tapioca, encontraram 

taxa de sinérese entre 1 e 9 %, valores próximos aos encontrados na presente pesquisa. Os 

autores justificaram esses valores devido à presença de amidos no sistema, exercendo um forte 

efeito na minimização da sinérese durante o processo de congelamento-descongelamento, 

reduzindo a água disponível para formar cristais de gelo, levando à diminuição significativa da 

taxa de sinérese. 

No presente estudo, foi observado que a amostra 5 apresentou a menor taxa de sinérese, 

contendo a maior concentração de ácido cítrico, 10%. Por outro lado, a amostra 6, sem adição 

de ácido cítrico em sua composição, exibiu a maior taxa de sinérese, atingindo 9,75%, o que 

demonstra a influência do AC na retenção da água dos hidrogéis, por participar no processo de 

reticulação e na formação de uma rede tridimensional, com elevada capacidade de retenção 

hídrica (Almeida et al., 2022; Aswathy et al., 2023). 

Após a elaboração das 6 amostras de hidrogel, as mesmas foram liofilizadas, fotografas 

(Figura 6a) e intumescidas em água por 24h e fotografas novamente (Figura 6b). 
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Figura 6 - Hidrogéis liofilizados (a) e intumescidos (b) 

 
Legenda: 1a e 1b: 2% AC; 2a e 2b: 3% AC; 3a e 3b: 4% AC; 4a e 4b: 6% AC; 5a e 5b: 10% AC; 6a e 6b: 0% 

AC. 

Durante a avaliação visual dos hidrogéis liofilizados (Figura 6a) e intumescidos (Figura 

6b), foi possível observar que as 6 amostras apresentaram estrutura estável e íntegra após a 

imersão em água. No entanto, as amostras com a adição de ácido cítrico (1b, 2b, 3b, 4b e 5b), 

revelaram-se mais resistentes, após intumescimento, demonstrando a função do mesmo em 

potencializar a gelatinização (Saqib et al., 2022). A absorção de água e a integridade estrutural 

dos hidrogéis são importantes características para definir sua aplicação final (Biduski et al., 

2018). 

Capacidade de absorção de água dos hidrogéis 

Os valores de peso em gramas dos hidrogéis liofilizados (peso seco), intumescidos (peso 

inchado) e a diferença entre eles estão apresentados na Figura 7. As seis formulações exibiram 

uma elevada absorção de água, evidenciando a alta capacidade de absorção de água, 

característica de hidrogéis. 

Figura 7 - Capacidade de absorção de água das seis amostras de hidrogéis elaborados com 

amido de sorgo, quitosana e diferentes proporções de ácido cítrico (AC) 

 
Legenda: S1: hidrogel elaborado com 2% AC; S2: hidrogel elaborado com 3% AC; S3: hidrogel elaborado com 

4% AC; S4: hidrogel elaborado com 6% AC; S5: hidrogel elaborado com 10% AC; S6: hidrogel elaborado com 

0% AC. 
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Os resultados da capacidade de absorção de água dos hidrogéis foram tabulados na 

Tabela 2 e diferiram estatisticamente entre si. Observa-se que os valores variaram de 875,37 a 

1119,10 % entre as amostras, indicando uma alta capacidade de absorção de água para todos os 

hidrogéis desenvolvidos. Entretanto, a amostra 6 apresentou a maior capacidade de absorção, 

enquanto a amostra 3 mostrou a menor. 

Tabela 2 - Capacidade de absorção de água dos hidrogéis (%) 

Amostra Capacidade de absorção de água (%) 

S1 (2% AC) 952,24e 

S2 (3% AC) 1002,33c 

S3 (4% AC) 875,37f 

S4 (6% AC) 1001,84d 

S5 (10% AC) 1016,28b 

S6 (0% AC) 1119,10a 

*Médias seguidas da mesma letra minúscula na coluna não diferem entre si pelo teste de comparação de médias 

(p ≤ 0,05). 

A capacidade de absorção de água é uma importante característica de hidrogéis, mas a 

capacidade de retenção de água, com menor taxa de sinérese é um fator determinante para 

avaliar a qualidade do hidrogel e a eficiência do processo de reticulação, em que é formada uma 

rede tridimensional com alta capacidade de absorção e retenção hídrica (Li et al., 2023; 

Maniglia et al., 2020a). 

Devido a esses fatores, apesar de a amostra S6, sem adição de ácido cítrico, ter 

apresentado a maior capacidade de absorção de água (1119,10 %), ela também apresentou a 

maior taxa de sinérese entre as amostras (9,75 %), como foi apresentado anteriormente na 

Figura 5, o que não é desejável, demonstrando a influência do ácido cítrico no processo de 

reticulação dos hidrogéis elaborados e, consequentemente, na capacidade de absorção e 

retenção hídrica (Almeida et al., 2022; Aswathy et al., 2023). 

As amostras S1 (2% AC) e S2 (3% AC), apresentaram capacidade de absorção de água 

de 952,24 e 1002,33 % e baixa taxa de sinérese (4,41 e 3,39 %), demonstrando que baixas 

concentrações de ácido cítrico são suficientes para aumentar a retenção de água. O mesmo 

ocorreu na amostra S5 (10% AC), que apresentou uma capacidade de absorção de água de 

1016,28 %, baixa taxa de sinérese (0,35 %), mas como foi demonstrado na análise dos aspectos 

visuais, essas amostras apresentaram uma consistência mais firme e foi notada a presença de 

grumos, o que pode ser uma desvantagem, dependendo da aplicação desejada. 
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As amostras S3 (4% AC), apresentaram a menor capacidade de absorção de água, mas 

apesar disso, foi elevada, visto que ela absorveu 875,37 % em água e apresentou uma taxa de 

sinérese baixa (5,71%), demonstrando que níveis intermediários de ácido cítrico já são 

suficientes para aumentar a eficiência do processo de reticulação da formulação de hidrogel. O 

mesmo ocorreu com a formulação S4 (6% AC), que apresentou uma capacidade de absorção 

de água de 1001,84 % e taxa de sinérese de 6,16 %. 

Essas duas amostras (S3 e S4), foram as que obtiverem melhores aspectos visuais em 

relação às demais, pois formaram um gel fluido, homogêneo, liso e sem a presença de grumos 

como demonstrado na Figura 4. Biduski et al. (2018), ao desenvolverem hidrogéis à base de 

amido de arroz reticulado quimicamente, encontraram valores de capacidade de absorção de 

água de 609,98, 862,85 e 1277,99 %, valores próximos aos encontrados no presente estudo. 

O processo de reticulação física e as concentrações de ácido cítrico, podem interferir na 

interação amido-quitosana. Como essa interação ocorre apenas por ligações de hidrogênio, a 

presença do ácido cítrico pode aumentar o número de ligações de hidrogênio melhorando a 

estabilidade da rede de tridimensional, característica de hidrogéis (Biduski et al., 2018; Jiang 

et al., 2024; Li et al., 2023). 

A solubilidade do amido é resultado da lixiviação de amilose, que se dissocia e se 

difunde para fora do grânulo de amido durante o intumescimento e do processo de retrogradação 

do amido, devido ao teor de amilose e comprimento da cadeia das moléculas (Klein et al., 2013; 

Liu et al., 2014). 

Em estudo que avaliou o teor de amilose em amido de sorgo branco, cultivar BR 501, o 

mesmo utilizado neste estudo, Vieira et al. (2020) encontraram teor de amilose de 26,88 %, 

caracterizando como médio teor de amilose, o que corrobora os resultados de capacidade de 

absorção de água relatados por Biduski et al. (2018), que avaliaram a capacidade de absorção 

de água em hidrogéis à base de amido de arroz de baixo, médio e alto teor de amilose. Os 

hidrogéis que apresentaram melhores resultados, foram os provenientes do amido de baixo e 

médio teor de amilose e o hidrogel com alto teor de amilose se dissolveu completamente em 

água. 

Esses fatores demonstram que o amido de sorgo (cultivar BR 501) é uma excelente 

alternativa para a elaboração de hidrogéis com alta capacidade de absorção de água. Em 

aplicações como na liberação controlada de compostos, hidrogéis com solubilidade parcial e 

alta capacidade de absorção de água podem ser empregados para regular a liberação de agentes 

bioativos (Biduski et al., 2018). Sendo assim, a amostra que apresentou o melhor parâmetro em 
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relação à capacidade de absorção de água no presente estudo, com baixa taxa de sinérese, foi a 

S3 com 4 % de ácido cítrico. 

3.2 Determinação da atividade de água, liberação de água e capacidade de retenção de 

água dos hidrogéis 

Os valores de atividade de água (aw), taxa de liberação de água expressos em grama de 

água/100 g de gel e capacidade de retenção de água (CRA), estão apresentados na Tabela 3.  

Tabela 3 - Atividade de água (aw), taxa liberação de água e capacidade de retenção de água 

(CRA) dos hidrogéis 

Amostra aw 
Liberação de água 

(%) 
CRA (g) 

S1 (2% AC) 0,996 ± 0,001ab 0,08 ± 0,03d 0,03 ± 0,01b 

S2 (3% AC) 0,996 ± 0,002ab 0,13 ± 0,03d 0,03 ± 0,00b 

S3 (4% AC) 0,995 ± 0,002b 16,03 ± 0,21c 0,16 ± 0,08b 

S4 (6% AC) 0,997 ± 0,001ab 25,35 ± 1,90a 0,41 ± 0,07a 

S5 (10% AC) 0,998 ± 0,001ab 21,90 ± 1,11b 0,44 ± 0,11a 

S6 (0% AC) 0,999 ± 0,001a 0,14 ± 0,12d 0,05 ± 0,02b 
* Média ± desvio padrão. Médias seguidas da mesma letra minúscula na coluna não diferem entre si pelo teste de 

comparação de médias (p ≤ 0,05). 

Atividade de água (aw) 

A atividade de água (aw) é uma medida importante da água livre disponível para o 

crescimento microbiano em matrizes alimentares. A aw é avaliada numa escala de 0 a 1, onde 1 

representa a água pura (Sun et al., 2024; Zhang et al., 2024). 

Os valores de aw entre as amostras, variaram entre 0,995 ± 0,002 a 0,999 ± 0,001, 

caracterizando uma elevada aw, visto que ficaram próximo de 1. As amostras S1 (2% AC); S2 

(3% AC); S3 (4% AC); S4 (6% AC) e S5 (10% AC) apresentaram valores de aw que variaram 

entre 0,995 ± 0,002 a 0,998 ± 0,001 e não diferiram entre si estatisticamente. 

A aw (0,995 ± 0,002) da amostra S3 (4% AC), diferiu estatisticamente apenas da aw 

(0,999 ± 0,001) da amostra S6 (0% AC). Valores elevados de atividade de água em hidrogéis 

já são esperados, visto que trata-se de uma suspensão de polímero, no caso deste estudo o amido, 

com elevada capacidade de retenção de água. Além disso, os hidrogéis de amido são 

caracterizados como uma matriz polimérica hidrofílica com uma estrutura tridimensional 

reticulada por processos físicos ou químicos. Essa estrutura permite a absorção significativa de 

água ou soluções aquosas, mantendo sua integridade sem se dissolver (Chen et al., 2021; dos 

Santos et al., 2023). 
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Devido ao elevado valor de atividade de água dos hidrogéis desenvolvidos, 

caracterizando um produto altamente susceptível ao crescimento de microrganismos, torna-se 

importante adicionar compostos como a quitosana por exemplo, que demonstrou ter atividade 

antifúngica e propriedades antimicrobianas durante o armazenamento (Fernandes et al., 2020). 

Quando a mesma é solubilizada em meio ácido (exemplo: ácido cítrico), fornece mais uma 

barreira para o crescimento de microrganismos (Wu et al., 2023), trazendo aos hidrogéis 

desenvolvidos, um caráter ácido. Ambos os compostos foram utilizados na elaboração dos 

hidrogéis no presente estudo. 

Liberação de água (%) 

Já em relação à liberação de água dos hidrogéis, as seis amostras apresentaram valores 

que variaram de 0,08 ± 0,03 a 25,35 ± 1,90 %, havendo diferença estatisticamente significativa 

entre eles. As amostras S1 (2% AC), S2 (3% AC) e S6 (0% AC), apresentaram os menores 

valores de liberação de água (0,08 ± 0,03, 0,13 ± 0,03 e 0,14 ± 0,12 %, respectivamente). 

Maniglia et al. (2020a) desenvolveram hidrogéis à base de amido de trigo modificado 

por aquecimento a seco (DHT) e encontraram valores que variaram de 3,62 ± 0,13 a 7,38 ± 0,71 

g água/100 g gel, valores semelhantes aos encontrados neste estudo, nas formulações com 

menor sinérese. 

A amostra S4 (6% AC) apresentou o maior valor de liberação de água entre as amostras 

(25,35 ± 1,90 %), enquanto as amostras S3 (3% AC) e S5 (10% AC), apresentaram 16,03 ± 

0,21 e 21,90 ± 1,11 % de liberação de água. Todos esses valores diferiram estatisticamente entre 

si. 

Wu et al. (2022) elaboraram hidrogéis de copolímero de acrilamida de cloreto de 

acriloiloxietil trimetilamónio (AM/DAC) e relataram que a liberação de água variou de 0 a 

40,5%, nas diferentes formulações, em função da temperatura. Valores próximos aos 

encontrados nesse estudo, sendo que a maior liberação de água dos hidrogéis do presente estudo 

foi de 25,35 %. 

Durante o resfriamento dos géis de amido, a retrogradação molecular e a tendência de 

cristalização da amilose liberam água dos géis (Maniglia et al., 2020b). Este é um parâmetro 

importante para avaliar a estabilidade do gel formado. Além disso, hidrogéis à base de amido 

fornecem forte efeito na minimização da liberação de água após o processo de congelamento-

descongelamento, reduzindo a água disponível para formar cristais de gelo, levando à 

diminuição significativa da taxa de liberação de água (Li et al., 2023). 
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Capacidade de retenção de água (CRA) 

A capacidade de retenção de água dos hidrogéis, foi determinada através do valor de 

perda de água (PA) em gramas, conforme apresentado na Tabela 3. Os valores de PA variaram 

entre 0,03 a 0,44 g entre as seis amostras de hidrogel. As amostras S1 (2% AC), S2 (3% AC), 

S3 (4% AC) e S6 (0% AC), foram as que apresentaram a menor PA (0,03 ± 0,01, 0,03 ± 0,00, 

0,16 ± 0,08 e 0,05 ± 0,02 respectivamente), sendo iguais entre si, estatisticamente e diferentes 

dos valores de PA das amostras S4 (6% AC) e S5 (10% AC), que tiveram a maior PA (0,41 ± 

0,07 e 0,44 ± 0,11 respectivamente), sendo esses valores iguais estatisticamente. 

Esses resultados indicam que, menores concentrações de ácido cítrico são suficientes 

para promover um aumento na capacidade de retenção de água dos hidrogéis e podem ser 

relacionados com a taxa de liberação de água, visto que, como apresentado anteriormente 

(tabela 3), as formulações S4 e S5 também apresentaram uma maior liberação de água (25,35 e 

21,90 %, respectivamente). 

Isso demonstra que a capacidade de retenção de água é influenciada pela concentração 

de ácido cítrico entre as diferentes amostras (Biduski et al., 2018; Jiang et al., 2024), mas que 

maiores concentrações (6 a 10 %), pioram essa capacidade, evidenciando que concentrações 

entre 2 a 4% de AC, são suficientes para manter a capacidade de retenção de água, assim como 

ocorreu na amostra sem a adição de AC, melhorando outros aspectos dos géis (já discutidos nos 

resultados apresentados nesse estudo) e mantendo a capacidade de retenção de água. 

3.3 Potencial hidrogeniônico (pH) 

As amostras de hidrogel apesentaram pH, que variaram de 3,36 ± 0,01 a 7,66 ± 0,01, 

diferindo estatisticamente, conforme demonstrado na Tabela 4. Devido ao processo de 

elaboração por meio de gelatinização por aquecimento, com adição de ácido cítrico, justifica-

se o pH de caráter ácido das formulações com maiores concentrações de AC (S2, S3, S4 e S5).  

Tabela 4 - Potencial Hidrogeniônico (pH) dos hidrogéis 

Amostra pH 

S1 (2% AC) 6,23 ± 0,01b 

S2 (3% AC) 5,19 ± 0,00c 

S3 (4% AC) 4,30 ± 0,01d 

S4 (6% AC) 3,82 ± 0,01e 

S5 (10% AC) 3,36 ± 0,01f 

S6 (0% AC) 7,66 ± 0,01a 
*Média ± desvio padrão. Médias seguidas da mesma letra minúscula na coluna não diferem entre si pelo teste de 

comparação de médias (p ≤ 0,05). 
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O pH das amostras diminuiu, conforme a concentração de ácido cítrico aumentou, sendo 

a S5 (10% AC) a que apresentou o menor valor de pH, ou seja, mais ácido (3,36 ± 0,01) e a S1 

(2% AC), apresentou o maior pH (6,23 ± 0,01), dentre as amostras com adição de ácido cítrico. 

A S6 (0% AC), ou seja, a amostra controle, sem adição de ácido cítrico, apresentou pH mais 

próximo da neutralidade (7,66 ± 0,01). 

Lima et al. (2020) elaboraram hidrogéis com amido de mandioquinha salsa, modificado 

por tecnologia de ozônio e o pH variou de 4,0 a 8,5, valores próximos aos encontrados nesse 

estudo. Em outro estudo conduzido por Maniglia et al. (2020a), que desenvolveram hidrogéis 

à base de amido de trigo modificado por tratamento de aquecimento a seco (DHT), encontraram 

valores de pH que variaram de 5,90 ± 0.10 a 6,06 ± 0.15, valores próximos às formulações F1 

(2% AC) e F2 (3% AC), encontrados na presente pesquisa. 

Já em estudo desenvolvido por Lima et al. (2020), com hidrogéis de fécula de mandioca 

ozonizada, os autores relataram valores de pH de 5.23 ± 0.11, 5,32 ± 0,17 e 5,45 ± 0,19, valores 

próximos ao mensurado na formulação F2 com 3% de ácido cítrico, do presente estudo. 

Maniglia et al. (2019) desenvolveram hidrogéis à base de amido de mandioca ozonizado 

e encontraram valores de pH 4,00 e 5,00. Os autores associaram a redução do pH ao maior teor 

de carboxilas, um grupo funcional de natureza ácida.  

É bem conhecido que as cadeias de amilose e amilopectina (glicose) do amido são 

hidrolisadas pela adição de ácidos (Hirashima et al., 2012). A adição de um meio ácido, como 

o ácido cítrico dissolvido em água destilada, pode auxiliar no desenvolvimento de hidrogéis 

sensíveis ao pH, podendo ser utilizado para modular a liberação de compostos bioativos, além 

de minimizar o crescimento de microrganismos (de Lima et al., 2016; Wu et al., 2023). 

Portanto, a elaboração de hidrogéis de amido em meio ácido (com adição de ácido 

cítrico, por exemplo), mostra-se promissora para melhorar a gelatinização das suspensões de 

amido e quitosana, como realizado no presente estudo. 

3.4 Avaliação morfológica dos hidrogéis 

A morfologia permite avaliar subjetivamente a formação de estruturas porosas ou não 

na rede tridimensional dos hidrogéis (Biduski et al., 2018). A estrutura interna dos hidrogéis 

elaborados com amido de sorgo, quitosana e diferentes concentrações de ácido cítrico, 

reticulados fisicamente, estão apresentados na Figura 8.  
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Figura 8 - Morfologia dos hidrogéis de amido de sorgo, quitosana e diferentes proporções de ácido, cítrico (AC) 

 
Legenda: Imagens em diferentes ampliações (1a 2% AC X75; 1b 2% AC X350; 2a 3% AC X50; 2b 3% AC X350; 3a 4% AC X50; 3b 4% AC X350; 4a 6% AC X50; 4b 6% 

AC X350; 5a 10% AC X50; 5b 10% AC X100; 6a 0% AC X100; 6b 0% AC X350). 



86 
 

Em geral, os hidrogéis apresentaram microporos com formatos irregulares e 

regulares, superfície esponjosa e rugosa. De acordo com Lima-Tenório et al., (2015), este 

tipo de morfologia em hidrogéis, formam um caminho ao longo de toda a estrutura, 

permitindo o transporte de água através do hidrogel e, possivelmente aumentando sua 

absorção, como observado na Tabela 2 e também devido à formação e crescimento de 

cristais de gelo durante o congelamento (Lenie et al., 2024; Zhu, 2019). 

Em estudo desenvolvido por Azadikhah & Karimi (2022), que avaliou hidrogéis 

de álcool polivinílico (PVA), quitosana e ácido tânico, demonstrando que todos os 

hidrogéis apresentaram estruturas esponjosas, com paredes de poros nanométricas. Os 

autores atribuíram esse comportamento à reticulação física, indicando que o 

congelamento e descongelamento dos hidrogéis à base de PVA, promoveram a formação 

de ligações de hidrogênio entre cadeias poliméricas, evidenciando a formação de 

estruturas altamente porosas, características também observadas no presente estudo. 

Na Figura 5 (a) e (b), associada à maior concentração de ácido cítrico (AC), é 

possível observar microporos sobrepostos que formam uma rede interconectada, mais 

numerosos e dispostos de maneira mais ordenada. Essa característica morfológica 

permite, a formação de um caminho contínuo em toda a estrutura, facilitando o transporte 

de água através do hidrogel e, consequentemente, contribuindo para o aumento de sua 

capacidade de absorção, explica Biduski et al. (2018) em seu estudo.  A rede de poros 

interligados, facilita a difusão de solutos e a transferência eficiente de massa em várias 

aplicações (Alkhursani et al., 2024). 

O hidrogel elaborado com amido de sorgo e quitosana, sem adição de AC, 

apresentou microporos interligados mais uniformes, com geometria de poros 

arredondados regulares. Esses poros estão dispostos em uma superfície mais densa e lisa, 

como evidenciado na Figura 6 (a) e (b). A pesquisa de Chen et al. (2022) destacou que, o 

hidrogel de amido de milho nativo, também apresentava uma rede interligada em sua 

morfologia interna, semelhante ao observado neste estudo. 

No entanto, a  presença de poros maiores facilita a penetração da água na estrutura 

dos hidrogéis, aumentando sua capacidade de intumescimento (Chang et al., 2010), o que 

foi observado em todos os hidrogéis elaborados com ácido cítrico (figuras 1a, 1b, 2a, 2b, 

3a, 3b, 4a, 4b, 5a e 5b), evidenciando a importância desse componente em intensificar a 

reticulação, ou seja, a formação de uma rede tridimensional, nos hidrogéis desenvolvidos, 

com elevada capacidade de absorção de água (Demitri et al., 2008; Raucci et al., 2015). 
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As figuras 8a e 8b comprovam que, quanto maior a concentração de ácido cítrico, 

mais intensa será a formação da rede formada e maiores e mais numerosos serão os poros, 

aumentando assim, a capacidade de absorção e retenção de água do hidrogel, conforme 

evidenciado anteriormente nas Tabelas 2 e 3. 

Atualmente, o ácido cítrico vem ganhando muita atenção dos pesquisadores 

devido à sua biocompatibilidade, química versátil, disponibilidade e baixo custo e tem 

sido considerado um reticulador verde. Em virtude de seus três grupos carboxílicos 

(COOH) e um grupo hidroxila (-OH), o ácido cítrico pode participar ativamente nas 

interações de ligações de hidrogênio com outras redes poliméricas e melhorar suas 

características (Aswathy et al., 2023; Salihu et al., 2021). 

Sendo assim, a análise morfológica dos hidrogéis elaborados à base de amido de 

sorgo, quitosana e diferentes concentrações de ácido cítrico, reticulados fisicamente, 

demonstrou a eficiência do processo de reticulação física em promover o 

desenvolvimento da rede tridimensional polimérica e a adição de ácido cítrico, 

potencializou essa formação, permitindo a elaboração de hidrogéis altamente porosos, 

com elevada capacidade de absorção e retenção de água. 

3.5 Análise do perfil de textura (TPA) 

Os perfis de textura dos hidrogéis à base de amido de sorgo, quitosana e diferentes 

concentrações de ácido cítrico estão apresentados na Tabela 5. As 6 amostras de 

hidrogéis, apresentaram comportamento semelhante quanto à resiliência e adesividade, 

não diferindo significativamente entre si (p > 0,05). Já em relação aos parâmetros dureza, 

coesividade, gomosidade e flexibilidade, houve diferença significativa entre as amostras. 

A textura dos géis é examinada por seus vários parâmetros, como dureza, coesão, 

gomosidade, resiliência, adesividade e flexibilidade. Destes, a dureza e a coesão 

determinam a integridade estrutural dos géis, enquanto os outros fatores são derivados 

deles. A dureza é definida como a força máxima necessária para deformar uma amostra 

durante a compressão inicial (Barrangou et al., 2006; Mahajan et al., 2021). 
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Tabela 5 - Perfil de análise em textura dos hidrogéis elaborados com amido de sorgo, quitosana e diferentes proporções de ácido cítrico (AC) 

Amostra 

Parâmetros 
S1 

(2% AC) 

S2 

(3% AC) 

S3 

(4% AC) 

S4 

(6% AC) 

S5 

(10% AC) 

S6 

(0% AC) 

Dureza 438,16 ± 194,70a 199,09 ± 44,22b 335,14 ± 79,39ab 261,72 ± 66,69ab 136,58 ± 12,29b 218,58 ± 46,86b 

Coesividade 0,34 ± 0,01b 0,40 ± 0,03b 0,37 ± 0,02b 0,36 ± 0,07b 0,56 ± 0,07a 0,38 ± 0,01b 

Gomosidade 144,81 ± 58,63a 80,00 ± 16,78b 122, 63 ± 22,97ab 93,00 ± 19,96ab 75,33 ± 5,09b 83,57 ± 15,11ab 

Resiliência 0,04 ± 0,01a 0,04 ± 0,00a 0,05 ± 0,00a 0,05 ± 0,01a 0,04 ± 0,00a 0,04 ± 0,01a 

Adesividade 124,36 ± 29,61a 129,37 ± 49,88a 177,57 ± 65,86a 96,02 ± 24,51a 138,12 ± 45,14a 102,50 ± 44,22a 

Flexibilidade 0,95 ± 0,02a 0,94 ± 0,02ab 0,95 ± 0,03a 0,90 ± 0,03b 0,94 ± 0,01ab 0,92 ± 0,01ab 

*Média ± desvio padrão. Médias seguidas da mesma letra minúscula nas linhas não diferem entre si pelo teste de comparação de médias (p ≤ 0,05). 
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Os valores de dureza dos hidrogéis variaram de 136,58 ± 12,29 a 438,16 ± 194,70. A 

amostra S1 com menor concentração de AC (2%), diferiu estatisticamente das amostras S2 (3% 

AC), S5 (10% AC) e S6 (0% AC), apresentando maior dureza. Isso demonstra que uma menor 

adição de AC foi suficiente para produzir um gel mais firme, devido ao processo de reticulação 

intensificado por esse ácido. No entanto, esse resultado também demonstrou que ao aumentar 

a concentração de ácido cítrico, isso não influenciou na firmeza dos hidrogéis, sendo os valores 

estatisticamente iguais entre as amostras S1, S3 e S4, com 2, 4 e 6% de AC, respectivamente. 

Esses valores foram maiores e estatisticamente iguais nas amostras S1 (2% AC), S3 (4% 

AC) e S4 (6% AC), isso demostra que essas amostras apresentaram um gel mais firme em 

relação às demais. Zhu et al. (2020), ao avaliarem a dureza em géis à base de amidos de batata, 

batata doce e quinoa, encontraram valores que variaram de 20,9 a 62,7, que foram inferiores 

aos encontrados no presente estudo, o que demonstra que, hidrogéis elaborados com amido de 

sorgo, apresentam-se mais firmes.  

Em estudo que avaliou o perfil de textura em hidrogéis de amido de arroz, nativos e 

intercruzados, por método de gelatinização por aquecimento, (Biduski et al., 2018) encontraram 

valores de dureza de 41,94 para o amido nativo e 563,24 para o intercruzado, demonstrando 

que o processo de intercruzamento permitiu a formação de hidrogéis mais rígidos. Esse 

resultado, corrobora ao encontrado no presente estudo para o mesmo parâmetro, demonstrando 

que, mesmo utilizando amido nativo de sorgo, a reticulação física por ciclos de congelamento-

descongelamento, foi eficiente para produzir géis firmes. Além disso, géis com alto valor de 

dureza são referidos como tendo alta integridade estrutural, enquanto o gel com menor dureza 

perde estrutura com o passar do tempo (Mahajan et al., 2021). 

O parâmetro textural de coesividade, também avaliado no TPA dos hidrogéis, está 

relacionado à medição das forças das ligações internas que constituem a estrutura final do 

produto. Este parâmetro pode ser utilizado como índice para avaliar a aceitabilidade global de 

produtos alimentares de amido. O menor grau de coesão indica uma alta plasticidade ou baixa 

elasticidade dos géis (Mahajan et al., 2021; Teng et al., 2013). 

Os valores de coesividade variaram de 0,34 ± 0,01 a 0,56 ± 0,07 entre as amostras 

analisadas. Em estudo que avaliou esse mesmo parâmetro, em hidrogéis de amido de arroz, 

nativos e intercruzados, por método de gelatinização por aquecimento, Biduski et al. (2018) 

encontraram valores de 0,56 para o amido nativo e 0,71 para o intercruzado, associando esse 

resultado à baixa coesividade dos hidrogéis do amido nativo, à fraca associação intermolecular.  

Este resultado foi similar ao encontrado neste estudo, em que o maior valor de 

coesividade (0,56 ± 0,07), foi da amostra S5, com maior concentração de ácido cítrico, em 



90 
 

relação às demais. Isso demonstra que, uma maior concentração de AC foi capaz de intensificar 

as ligações internas do amido de sorgo e quitosana, promovendo interações mais intensas entre 

as cadeias. Além disso, o valor de pH também pode ter influenciado esse resultado. A redução 

do pH, promovida pela maior adição de ácido cítrico no presente estudo, pode levar à formação 

de géis, que são difíceis de deformar (Hirashima et al., 2012). 

Zhu et al. (2020), ao avaliarem a coesividade em géis à base de amidos de batata, batata 

doce e quinoa, encontraram valores que variaram de 0,34 a 0,68, próximos aos encontrados no 

presente estudo.  

Em relação à gomosidade, este parâmetro textutal é importante para produtos 

alimentícios semissólidos, que é expresso pela multiplicação dos valores de dureza e 

coesividade. Valores mais elevados de gomosidade indicam maior dureza e menor coesão nos 

produtos alimentícios (Chandra & Shamasundar, 2015). 

Biduski et al. (2018) ao avaliarem esse mesmo parâmetro em hidrogéis de amido nativo 

de arroz, encontrou valor de 19,71, inferior ao relatado no presente estudo. Em outro estudo 

que desenvolveu hidrogéis à base de amido de milheto, Mahajan et al. (2021) encontraram 

valores de 11,81 a 52,01 para o parâmetro de textura gomosidade. Isso demonstra que os 

hidrogés à base de amido de sorgo, quitosana e diferentes concentrações de ácido cítrico, 

elaborados na presente pesquisa, resultaram em géis mais firmes. 

A gomosidade é a energia necessária para a desintegração do alimento e está diretamente 

relacionada ao teor de amilose do amido, ou seja, quanto maior o teor de amilose, maior é a 

força necessária para desintegração do gel. Isso se deve ao fato de que as cadeias lineares de 

amilose tendem a formar ligações intermoleculares mais fortes. O valor não deve ser muito 

elevado, pois tornará o produto inaceitável pelos consumidores (Mahajan et al., 2021). 

O amido se sorgo utilizado no presente estudo para a elaboração dos hidrogéis, contém 

uma média 26,88 %, caracterizando como médio teor de amilose (Vieira et al., 2020), o que 

justifica os altos valores de gomosidade encontrados nas amostras. Sendo assim, as amostras 

que obtiveram menores valores de gomosidade foram S2, S3, S4, S5 e S6, sendo estes, 

estatisticamente iguais. Isso demonstra que a adição de ácido cítrico não influenciou na 

gomosidade dos hidrogéis e foram as que apresentaram melhores resultados para o parâmetro 

de textura gomosidade. 

Quanto aos parâmetros texturais resiliência e adesividade, não houve diferença 

estatisticamente significativa entre as seis amostras de hidrogéis, demonstrando que o a 

concentração de ácido cítrico, também não influenciou nesses parâmetros. 
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A resiliência é a medida de recuperação da amostra após compressão, em termos de 

força derivada e velocidade, enquanto que a adesividade está relacionada à formação de uma 

estrutura mais resistente dos géis, ou seja, está relacionada à força que o gel exerce sobre a 

pobre do equipamento, impedindo que ele volte (Biduski et al., 2018).  

Esses resultados demonstram que os hidrogéis de amido de sorgo, quitosana, com 

diferentes concentrações de ácido cítrico, foram capazes de resistir às forças de compressão e 

recuperar o tamanho e a forma iniciais após os testes de TPA, evidenciando boa integridade e 

alta resistência, independentemente da concentração do ácido cítrico (Larrea-Wachtendorff et 

al., 2020). 

Ao analisar o parâmetro textural de flexibilidade, os valores encontrados foram de 0,92 

± 0,01 a 0,95 ± 0,02, apresentando diferença estatisticamente significativa apenas entre as 

amostras S1 (2% AC) e S4 (6% AC), sendo a primeira maior em relação à segunda. Os 

resultados indicaram que a concentração de ácido cítrico não influenciou na flexibilidade dos 

hidrogéis, visto que a amostra sem adição de ácido cítrico S6, apresentou resultado 

estatisticamente igual ao da amostra com a maior concentração de ácido cítrico S5 (10% AC). 

A flexibilidade corresponde à capacidade da amostra em retornar ao seu estado original após a 

compressão. 

3.6 Espectroscopia no Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR) 

Os espectros de ATR-FTIR das seis formulações de hidrogel elaboradas à base de amido 

de sorgo, quitosana e diferentes proporções de ácido cítrico (AC), estão apresentados na Figura 

9. 

A análise de infravermelho dos hidrogéis desenvolvidos possibilitou identificar 

características específicas do amido e do ácido cítrico. A identificação do amido se mostrou 

mais simples devido à sua maior proporção. 
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Figura 9 - Espectros de FTIR das seis amostras de hidrogéis elaborados com amido de sorgo, 

quitosana e diferentes proporções de ácido cítrico (AC) 

 

Legenda: S1: hidrogel elaborado com 2% AC; S2: hidrogel elaborado com 3% AC; S3: hidrogel elaborado com 

4% AC; S4: hidrogel elaborado com 6% AC; S5: hidrogel elaborado com 10% AC; S6: hidrogel elaborado com 

0% AC. 

A presença do amido se relacionou às seguintes bandas: 3308 cm-1, atribuída ao 

estiramento O-H, tendo elevada amplitude devido à interações intermoleculares; 3000 e 2800 

cm-1, atribuída ao estiramento C-H; 1637 cm-1, atribuída a uma banda de flexão do grupo 

hidroxila da água, indicando perfil hidroscópico do amido; 1459 e 1350 cm-1, atribuídas à 

deformação angular de grupos C-H; 1060 e 990 cm-1, sendo características de polissacarídeos 

e atribuídas a deformações do grupo C-O-C e flexão do grupo O-H; 1016 cm-1, atribuída ao 

estiramento C-OH; 575 cm−1, atribuída ao modo de vibração do anel pirano das unidades de 

glicoses do amido; 1639 cm-1, atribuída ao estiramento C=O e 994 cm-1, atribuída ao 

estiramento do grupo C-O-H (Odiongenyi et al., 2016; Ferreira-Villadiego et al., 2018). 

O ácido cítrico, por sua vez, foi identificado pela banda em 1696 cm-1, atribuída a um 

dos seus estiramentos de carbonila (C=O)4. A não identificação da quitosana foi relacionada à 

sua baixa proporção na mistura e a semelhança dos valores de parte das frequências de suas 

bandas com as do amido (Garcia et al, 2011). 

Por fim, ao comparar as proporções dos três constituintes das amostras e os resultados 

dos espectros de infravermelho, percebe-se que as amostras 4 e 5, de maior proporção de ácido 

cítrico, têm a banda em 1696 cm-1, atribuída ao estiramento de um dos seus grupos C=O. 

Portanto, misturas contendo 0,3 g ou mais de ácido cítrico em 5 g de amido e 0,5 g de quitosana 

podem ter esse ácido identificado via espectroscopia de infravermelho com amostrador de ATR. 
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4. CONCLUSÃO 

O amido de sorgo demonstrou ser uma matéria prima promissora no desenvolvimento 

de hidrogéis, utilizando a quitosana como agente gelificante e de ácido cítrico para promover o 

meio ácido e melhorar a gelatinização, com excelentes características, com formação de géis 

homogêneos, lisos, brilhantes e com elevada capacidade de absorção e retenção de água. A 

análise morfológica dos hidrogéis desenvolvidos, demonstrou a eficiência do processo de 

reticulação física, por ciclos de congelamento-descongelamento, formando uma rede 

tridimensional que foi intensificada pela adição do ácido cítrico. A análise de infravermelho 

das formulações de hidrogéis possibilitou identificar bandas inerente à composição da matéria 

prima.  

O perfil de textura dos hidrogéis, permitiu demonstrar que todas as formulações 

resistiram ao processo de compressão de 2 ciclos em 50% da sua altura inicial, o que demonstra 

a formação de géis firmes, coesos, com boa integridade e alta resistência. Foi possível perceber 

algumas diferenças entre as formulações, que podem ser requeridas a depender da aplicação ao 

qual o hidrogel será destinado. Dentre as 6 formulações desenvolvidas, as formulações que 

apresentaram as melhores características, como homogeneidade, valor de pH e ausência de 

grumos, foram as formulações F3 e F4, que são constituídas por concentrações intermediárias 

de ácido cítrico (4 e 6%), dentre as 6 formulações desenvolvidas, demonstrando que essas 

concentrações são suficientes para promover a melhora na gelatinização da suspensão de amido 

de sorgo e quitosana, bem como em intensificar a rede tridimensional promovida pela 

reticulação física. 

Por fim, o novo hidrogel elaborado neste estudo, reticulado fisicamente, é 

ecologicamente sustentável, pois não envolve a adição de reagentes químicos. Além disso, o 

uso do sorgo, como fonte não convencional de amido, promove a sustentabilidade. Dessa forma, 

o hidrogel desenvolvido revelou-se uma matriz promissora para diversas aplicações, 

contribuindo para o avanço da comunidade científica. 
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Avaliação do perfil químico e da capacidade antioxidante da própolis verde, marrom e 

preta 

 

RESUMO 

 

A composição química da própolis varia entre os diferentes tipos, devido à vegetação específica 

encontrada nas proximidades das colmeias e às condições climáticas e edafoclimáticas em todo 

o mundo. A propólis verde é exclusiva do Brasil, produzida por abelhas, com a resina da planta 

Baccharis dracunculifolia. A própolis marrom é uma variedade específica produzida 

principalmente no Nordeste do Brasil a partir da planta Hyptis divaricata, também conhecida 

como "maria miraculosa". A própolis preta é uma variedade de própolis produzida pelas abelhas 

a partir da resina da planta conhecida como Jurema Preta (Mimosa hostilis benth). Neste estudo, 

os extratos aquosos de própolis verde, marrom e preta foram analisados quanto à sua capacidade 

antioxidante usando ABTS, FRAP e DPPH, e seus perfis químicos foram determinados usando 

espectrometria de massa em spray de papel. Entre os três extratos, a própolis verde apresentou 

o maior teor de fenólicos totais (2741,71 ± 49,53 mg GAE. 100 g−1), seguida pela própolis 

marrom (1191,55 ± 36,79 mg GAE. 100 g−1), e a própolis preta teve o menor teor (901,79 ± 

27,80 mg GAE. 100 g−1). Os três tipos de própolis apresentaram alta capacidade antioxidante, 

sendo que a verde apresentou a maior capacidade antioxidante para os três métodos utilizados. 

Usando espectrometria de massa em spray de papel, foi possível sugerir a presença de 116 

substâncias, incluindo flavonoides (56), fenilpropanoides (30), terpenos (25), ácido carboxílico 

(1), derivado de ácido benzóico (1), ácido graxo (1), aminoácido (1) e alcalóide (1). As 

substâncias presentes nos extratos de própolis verde, marrom e escuro reforçam seu potencial 

bioativo para aplicação em produtos alimentícios e farmacêuticos desses extratos. 

Palavras-chave: extrato de própolis; substâncias bioativas; EM/PS; potencial antioxidante 
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1. INTRODUÇÃO 

A própolis, também chamada de "cola de abelha", é um produto natural coletado por 

diferentes espécies de abelhas, entre elas Apis mellifera. É produzida através dos exsudatos 

coletados de brotos e flores de diferentes espécies de plantas que crescem nas proximidades da 

colmeia (Bobiş, 2022; Schepetkin et al., 2022; Widelski et al., 2023). Esses exsudatos são 

transportados para a colmeia, mastigados pelas abelhas e misturados ao pólen e à saliva da 

abelha, contendo várias enzimas. Finalmente, após a adição de cera de abelha, forma-se a 

própolis bruta, composta por aproximadamente 50% de resinas, 30% de cera, 10% de óleos 

essenciais, 5% de pólen e 5% de outras substâncias e materiais, incluindo compostos orgânicos 

(Pellati et al., 2011; Seibert et al., 2019; Touzani et al., 2021).  

Os seres humanos fazem uso da própolis desde as primeiras civilizações. Os sacerdotes 

do antigo Egito usavam continuamente a própolis como substância medicinal e parte integrante 

das essências de creme de embalsamamento. Posteriormente, persas, romanos e incas 

empregavam a própolis para tratar infecções, como desinfetantes orais e como agente 

antisséptico e cicatrizante no tratamento de feridas (Cuesta-Rubio et al., 2022; Giampieri et al., 

2022; Karagecili et al., 2023; Soares et al., 2017). 

As propriedades físico-químicas (densidade, cor, odor), perfil químico e atividade 

biológica de uma determinada amostra de própolis são determinadas por alguns fatores, 

incluindo origem vegetal (precursora), clima, condições climáticas do ano de colheita e, às 

vezes, a época da colheita (Widelski et al., 2023). Também é classificado de acordo com a flora 

onde as abelhas coletam as resinas, representando a matéria-prima para a produção de própolis 

(Kurek-Górecka et al., 2022). 

A própolis verde brasileira vem da planta Baccharis dracunculifolia, também conhecida 

popularmente como "alecrim do campo". É nativa das regiões Sudeste e Sul do Brasil e tem 

sido objeto de vários estudos para fins medicinais, fitoquímicos e farmacológicos (Gazim et al., 

2022; Moise; Bobiş, 2020; Teixeira et al., 2023). 

Essa variedade de própolis possui mais de 200 compostos químicos identificados. Dentre 

eles, o polifenol artepillin C (ácido 3,5-diprenil-4-hidroxicinâmico) é considerado a principal 

substância bioativa, e os fenólicos bacarina e drupanina são descritos como marcadores 

químicos para esse tipo de própolis, originários da B. dracunculifolia (Altuntaş; Güzel; Özçelik, 

2023; Falcão et al., 2023; Moise; Bobiş, 2020). 

No que diz respeito à própolis marrom, ela é produzida principalmente no Nordeste do 

Brasil a partir de H. divaricata (Park; Alencar; Aguiar, 2002). Dembogurski et al., (2018) 
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descreveram em sua pesquisa a caracterização da própolis marrom, composta por flavonoides, 

ácidos graxos e ácido fenilpropanoide, e seus derivados prenilados, como a artepillin C. 

Este tipo de própolis é caracterizado por uma composição rica em flavonoides sem 

substituintes do anel B (por exemplo, pinocembrina, pinobanksina, galangina, crisina) e seus 

ésteres, juntamente com fenilpropanoides e seus ésteres (por exemplo, éster feniletil de ácido 

cafeico, CAPE) (Falcão et al., 2023). 

A própolis preta é produzida por abelhas a partir da resina da planta chamada Jurema 

Preta (Mimosa Hostilis benth), uma árvore nordestina do Brasil (APIS-BRASIL, 2018). Em sua 

pesquisa, Oliveira et al., (2016) revelam que o ácido 3,4-dihidroxibenzóico, a rutina e o ácido 

trans-cinâmico são os principais compostos químicos responsáveis pela capacidade 

antioxidante e antibacteriana. Evidências de estudos in vitro e in vivo corroboram seus efeitos 

farmacológicos: antioxidante, anti-inflamatório, antimicrobiano, antidiabético, antitumoral, 

neuroprotetor, gastroprotetor e imunomodulador (Shahinozzaman et al., 2020). 

Estudos recentes têm demonstrado a promissora capacidade antioxidante da própolis por 

meio dos mecanismos de eliminação, neutralização e remoção de espécies reativas após a 

indução do estresse oxidativo e pela prevenção da peroxidação lipídica (Berretta et al., 2023; 

Tzankova et al., 2019). 

Existem diferentes métodos de avaliação da capacidade antioxidante de um produto. 

Vários métodos in vitro têm sido aplicados para avaliar a capacidade antioxidante de produtos 

vegetais. Recomenda-se a combinação de pelo menos dois métodos in vitro para produzir 

informações mais confiáveis sobre a capacidade antioxidante total de um alimento. O método 

de redução de ferro FRAP (poder antioxidante redutor férrico), captura de radicais livres 

ABTS+ (2,2′-azinobis (ácido 3-etilbenzotiazolina-6-sulfônico) e captura de radicais livres 

DPPH DPPH (2,2-difenil-1-picril-hidrazil) são, de acordo com a literatura, os mais utilizados 

para determinar a capacidade antioxidante in vitro (Kurek-Górecka et al., 2022; Rufino et al., 

2010). 

Várias técnicas podem ser utilizadas para uma caracterização mais detalhada das 

substâncias antioxidantes presentes nas espécies vegetais, como a cromatografia gasosa e a 

cromatografia líquida, que quantificam os compostos, combinados ou não, com a 

espectrometria de massas (EM), que identifica o perfil dos compostos nas amostras. A ionização 

ambiente pa-per spray (PS) destaca-se entre as técnicas de identificação (Correia et al., 2023; 

Do Nascimento et al., 2021). 

A espectrometria de massa por pulverização de papel (EM-PS) é uma técnica eficiente e 

de baixo custo para analisar o perfil químico de substâncias em matrizes complexas. Permite a 
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rápida obtenção de impressões digitais de diferentes amostras sem gerar resíduos químicos. A 

técnica usa ionização ambiente de spray de alta tensão para registrar os analitos de um extrato 

de solvente em papel (Correia et al., 2023). 

O EM-PS é semelhante à técnica de ionização por eletrospray (ESI) e tem sido aplicado 

na detecção de fraudes, análise de pesticidas e caracterização fitoquímica de vários alimentos. 

Esta técnica fornece uma abordagem rápida e versátil para análise de amostras complexas, com 

uma ampla faixa de massa e preparação mínima de amostras (E Loyola et al., 2021). 

As vantagens da espectrometria de massa em spray de papel variam de maior 

replicabilidade a menor tempo de aquisição de dados para maior estabilidade do sinal. Neste 

método, um solvente extrai os compostos presentes na matéria-prima. Assim, o arrasto dos 

analitos extraídos é registrado em papel e uma ionização por spray é usada, devido à alta tensão 

aplicada (Ramos et al., 2020). 

A própolis é, portanto, uma importante fonte de substâncias bioativas, com potenciais 

efeitos benéficos à saúde humana. No entanto, não há relatos sobre a presença e dados 

comparativos dos tipos de substâncias fenólicas e capacidade antioxidante entre as diferentes 

variedades de própolis brasileiras. Assim, é essencial investigar a composição química de 

diferentes espécies e sua avaliação comparativa (E Loyola et al., 2021). Nesse contexto, ao 

avaliar a capacidade antioxidante e o perfil químico da própolis verde, marrom e preta da região 

da Serra da Canastra, Bambuí, Minas Gerais, o estudo busca contribuir para o conhecimento 

científico desses produtos naturais e sua possível aplicação em medicamentos e produtos de 

saúde e bem-estar. 
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2. MATERIAL E MÉTODOS  

2.1. Material 

As amostras de própolis (resinas) verde, marrom e preta utilizadas na pesquisa foram 

doadas pela empresa Bee Própolis Brasil, oriundas de apiários, cuja flora nativa é rica em 

alecrim do campo (Baccharis dracunculifolia), coletadas na Serra da Canastra no município de 

Bambuí, Minas Gerais, (Latitude: 20°1′17" Sul, Longitude: 45°57′39" Oeste) em 2022. Além 

disso, também foi realizado o registro da presente pesquisa no Sistema Nacional de Gestão do 

Patrimônio Genético e do Conhecimento Tradicional Associado (SisGen), com o código 

AA093FE. As amostras foram armazenadas separadamente em freezer a -18 °C até o momento 

das análises. 

2.2. Métodos 

2.2.1. Obtenção dos extratos 

O extrato aquoso foi escolhido para ser utilizado no presente estudo, devido à toxicidade 

do metanol e à necessidade de uma etapa adicional de evaporação rotativa para o extrato 

alcoólico. Isso reduz o número de etapas no processo de extração, além do fato de que o extrato 

aquoso é o mais adequado para ingestão. 

A extração dos compostos das amostras de própolis foi realizada de acordo com Rufino 

et al. (2010), com modificações, para determinar o teor de fenólicos, avaliar a capacidade 

antioxidante e analisar o perfil químico. Para a obtenção dos extratos de própolis, pesou-se 1,0 

g de cada amostra em tubo Falcon de 50 mL, ao qual foram adicionados 10 mL de água 

destilada. As amostras foram agitadas em agitador de tubos (Nova instruments, NI 1066, 

Piracicaba, SP, Brasil) por 30 s e mantidas em repouso por 1 h em temperatura ambiente (25 

°C). Posteriormente, a centrifugação foi realizada em uma centrífuga (Mod Jouan BR4) por 20 

min com rotação de 25.407 × g. O sobrenadante foi transferido para microtubos (2 mL), e os 

extratos foram armazenados em temperatura de congelamento (−18 °C) até o momento das 

análises. Todo o processo de extração e as análises da capacidade antioxidante foram realizadas 

ao abrigo de luz e em triplicata. 

2.2.2. Determinação do teor de compostos fenólicos totais  

O método espectrofotométrico de Folin-Ciocalteau foi utilizado (Singleton; Orthofer; 

Lamuela-Raventós, 1998), com algumas modificações, para determinar o teor total de 
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compostos fenólicos dos extratos de própolis verde, marrom e preta. Os extratos foram diluídos 

em solução de acetona a 70% (v/v) em tubos falcon de 10 mL cobertos com papel alumínio, e 

5 mL de solução de Folin-Ciocalteau a 10% foram adicionados. Essa mistura foi 

homogeneizada em um agitador de tubos (Nova instruments, NI 1066, Piracicaba, SP, Brasil) 

por 5 s, e mantida em repouso por 5 min. Após esse período, foram adicionados 4 mL de solução 

de carbonato de sódio a 7,5% (p/v) e os tubos foram incubados em temperatura ambiente por 

60 min. Após essa incubação, a amostra foi lida a 760 nm em um espectrofotômetro de absorção 

UV-visível (Analytik Jena, Spekol 1300, Jena, Alemanha), usando solução de acetona a 70% 

(v/v) como branco. O resultado foi expresso em equivalente de ácido gálico (mg GAE/100 g de 

amostra). 

2.2.3. Determinação da Capacidade Antioxidante Total 

Três métodos foram utilizados para determinar a capacidade antioxidante total dos 

extratos de própolis verde, marrom e preta: (1) reação com 2,2′-difenil-1-picrilhidrazil (DPPH); 

(2) captura do radical livre ABTS*+; e (3) reação de redução de ferro (FRAP, Ferric Reducing 

Antioxidant Power). 

Capacidade antioxidante por reação com o radical livre DPPH 

A análise do DPPH foi realizada de acordo com o método oficial 2012.04 da AOAC, 

(2012), com algumas adaptações. Três diluições diferentes em triplicata foram preparadas em 

tubos falcon de 10 mL: 20 μL, 40 μL e 60 μL de amostra para 980 μL, 960 μL e 940 μL de 

metanol. Posteriormente, uma alíquota de 0,1 mL de cada diluição do extrato foi transferida 

para tubos falcon de 10 mL com 3,9 mL do radical DPPH e homogeneizada em um agitador de 

tubos. As amostras foram lidas a 515 nm em um espectrofotômetro de absorção UV-visível 

(Analytik Je-na, Spekol 1300, Alemanha), após a redução da absorbância até a estabilização. O 

álcool metílico foi utilizado como branco para calibração do equipamento. Os resultados foram 

expressos em valores de EC50 em g de amostra/g de DPPH. 

Capacidade antioxidante pela captura do radical livre ABTS 

A técnica descrita por Rufino et al. (2010) foi empregada para determinar a capacidade 

antioxidante por meio da captura de ABTS*+. Três diferentes diluições de extratos de própolis 

verde, marrom e preta foram preparadas em triplicata: 20 μL, 40 μL e 60 μL de amostra para 

980 μL, 960 μL e 940 μL de álcool etílico. Em tubos falcon, uma alíquota de 30 μL de cada 
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diluição do extrato com 3,0 mL do radical ABTS·+ foi transferida e homogeneizada em um 

agitador de tubo. Após a incubação por 6 min, a leitura da absorbância foi realizada a 734 nm, 

utilizando-se álcool etílico para calibrar o equipamento. 

Capacidade antioxidante pela reação de redução de ferro (FRAP) 

O método FRAP foi realizado conforme descrito por Rufino et al. (2010). Foram 

preparadas três diferentes diluições em tubos falcon de 10 mL, em triplicata, de extratos de 

própolis verde, marrom e preta: 20 μL, 40 μL e 60 μL de amostra para 980 μL, 960 μL e 940 

μL de água destilada. Uma alíquota de 90 μL de cada diluição do extrato foi transferida para 

tubos falcon, e 270 μL de água destilada foi adicionado. Posteriormente, foram adicionados 2,7 

mL do reagente FRAP, e a mistura foi homogeneizada em um agitador de tubos e mantida em 

banho-maria a 37 °C por 30 min. A leitura da absorbância foi realizada a 595 nm em 

espectrofotômetro, e o reagente FRAP foi utilizado como branco para calibrar o equipamento. 

2.2.4. Perfil químico por espectrometria de massas por paper spray (EM/PS) 

O perfil químico dos extratos aquosos de própolis verde, marrom e preta foi analisado 

usando um espectrômetro de massas LCQ (Thermo Scientific, San Jose, CA, EUA) equipado 

com uma fonte de ionização por paper spray. Para a análise, foram aplicados 2 μL das amostras 

e 40 μL de metanol em papel cromatográfico, cortados em formato triangular (equivalente a 1,5 

cm) acoplados ao equipamento. As condições instrumentais de análise foram as seguintes: 

tensão da fonte EM-PS igual a −3,5 kV (modo de ionização negativa) e +4,5 kV (modo de 

ionização positiva), tensão capilar de 40 V, tensão da lente do tubo de 120 V, temperatura do 

tubo de transferência de 275 °C e faixa de massa de 100 a 1000 para os modos de ionização 

positiva e negativa. Foi feita uma comparação entre as razões massa/carga (m/z) obtidas no 

estudo com as encontradas na literatura por meio de fragmentação por espectrometria de massas 

sequencial, a fim de identificar os compostos em análise. A energia de colisão usada para 

fragmentar os compostos variou de 15 a 40 V (Campelo et al., 2020; García et al., 2021; Ramos 

et al., 2023). 
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3. RESULTADOS E DISCUSSÃO 

3.1. Compostos fenólicos totais e capacidade antioxidante 

O teor de compostos fenólicos totais e a capacidade antioxidante das amostras de própolis 

verde, marrom e preta, de acordo com os métodos ABTS, FRAP e DPPH, são apresentados na 

Tabela 1. 

Tabela 1 - Compostos Fenólicos Totais (CFT) e capacidade antioxidante da própolis 

Amostras 

Análise 

CFT  
(mg EAG/ 100g) 

ABTS  
(μM de Trolox/g) 

FRAP  
(μM de sulfato 

ferroso/g) 

DPPH  
(EC50 expresso 

em g de amostra/g 

de DPPH) 

Própolis Verde 2741,71 ± 49,53 293,90 ± 11,18 422,83 ± 21,42 491,68 ± 44,55 

Própolis Marrom 1191,55 ± 36,79 109,29 ± 10,37 179,54 ± 14,71 1054,38 ± 73,66 

Própolis Preta 901,79 ± 27,80 162,57 ± 20,77 161,29 ± 2,59 1090,72 ± 55,28 

EC50 = Quantidade de amostra necessária para reduzir a concentração inicial do radical DPPH em 50%. CFT = 

Compostos fenólicos totais. EAG = Equivalente de ácido gálico. Valores médios ± desvio padrão (n = 3). 

Diferentes testes foram aplicados para avaliar a capacidade antioxidante dos extratos de 

própolis verde, marrom e preta, o que possibilita uma avaliação abrangente do potencial 

antioxidante das amostras. 

A composição química da própolis é muito diversa e complexa. Essa composição depende 

de fatores como a flora ao redor da colmeia acessível às abelhas, o tempo de coleta e a 

diversidade de árvores e espécies vegetais coletadas pelas abelhas (Altuntaş; Güzel; Özçelik, 

2023; Bankova, 2005), o que justifica os diferentes teores de compostos fenólicos totais entre 

os três tipos de própolis estudados. 

Os teores de compostos fenólicos totais dos extratos de própolis foram de 2741,71 ± 49,53 

mg EAG/100 g para o extrato de própolis verde, 1191,55 ± 36,79 mg EAG/100 g para o extrato 

de própolis marrom e 901,79 ± 27,80 mg EAG/100 g para o extrato de própolis preta. 

Esses resultados demonstraram que o extrato de própolis verde apresentou o maior teor 

de compostos fenólicos entre os três extratos. Este tipo de própolis, de origem vegetal Baccharis 

dracunculifolia, é a principal fonte de própolis verde do Brasil, sendo caracterizada por seu alto 

teor de compostos fenólicos totais (Bankova, 2005; Cavalaro et al., 2019). 

Berretta et al., (2023), ao estudarem o teor de compostos fenólicos totais na própolis verde 

brasileira em três diferentes formulações de extrato de própolis (fração polar de própolis, extrato 

seco de própolis solúvel e extrato de própolis microencapsulado), encontraram valores variando 
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de 2258 a 6162 mg EAG/100 g. O presente estudo encontrou um valor de 2741,71 ± 49,53 mg 

EAG/100 g para o extrato de própolis verde. 

A diferença entre os teores de compostos fenólicos totais pode ser explicada devido às 

diferentes tecnologias utilizadas para produzir os extratos, que afetam seu perfil químico e 

atividade biológica. 

Barbosa et al., (2016) determinaram o teor de compostos fenólicos na própolis produzida 

em Roraima pela abelha Apis. Eles encontraram 639 e 4089 mg EAG/100 g para amostras de 

floresta e savana, respectivamente, nas quais os pesquisadores usaram o extrato etanólico de 

própolis. Isso pode explicar a diferença nos resultados quando comparados aos encontrados 

neste estudo, que utilizou o extrato aquoso de própolis. 

A região de coleta da própolis também pode influenciar sua composição. Devido à 

vegetação específica encontrada nas áreas próximas às colmeias e às condições climáticas e 

edafoclimáticas, a própolis de Roraima (região Nordeste do Brasil) não é proveniente da mesma 

região que a própolis deste estudo. 

Em relação ao teor de compostos fenólicos totais na própolis marrom, foi encontrado um 

valor intermediário (2741,71 ± 49,53 mg EAG/100 g), inferior à quantidade encontrada no 

extrato de própolis verde (1191,55 ± 36 79 mg EAG /100 g) e superior à quantidade encontrada 

no extrato de própolis preta (901,79 ± 27,80 mg EAG /100 g). 

Em um estudo que avaliou o teor de compostos fenólicos totais da própolis marrom do 

estado de Santa Catarina, o valor encontrado foi de 873,3 mg EAG/100 g, valor inferior ao 

encontrado no presente estudo para a própolis marrom, que foi de 1191,55 mg EAG/100 g 

(Meneghelli et al., 2013). 

Essa variação pode ser explicada pelas diferentes regiões de origem da própolis marrom 

entre os dois estudos e pela variação nos processos de extração utilizados pelos pesquisadores. 

No estudo analisado, os pesquisadores utilizaram um método no qual obtiveram um extrato 

hidroalcoólico como produto final. 

A própolis possui alta capacidade antioxidante, atribuída principalmente aos seus 

compostos fenólicos (Bobiş, 2022). 

Considerando diferentes origens botânicas, sazonalidade e diferentes métodos de extração 

entre o presente estudo e outros que avaliaram a capacidade antioxidante de diferentes tipos de 

própolis, verificou-se que os resultados da capacidade antioxidante descritos na literatura são 

variados, conforme apresentado a seguir. 

Em relação aos resultados da Tabela 1, a amostra de própolis verde apresentou a maior 

capacidade antioxidante entre as demais em todos os métodos aplicados. 
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A capacidade antioxidante da própolis pode variar dependendo de sua composição 

química, influenciada pelas plantas da região de origem. Portanto, cada variedade de própolis 

tem uma composição diferente, podendo haver tipos de própolis que apresentam uma maior 

capacidade antioxidante do que outras (Andrade et al., 2017). 

Estudos indicam que algumas variedades de própolis demonstraram uma capacidade 

antioxidante mais pronunciada. Por exemplo, a própolis verde brasileira, especialmente a 

proveniente da planta Baccharis dracunculifolia, é conhecida por ter um alto teor de artepillin 

C, um composto fenólico com intensa capacidade antioxidante (Andrade et al., 2017; Bankova, 

2005; Cottica et al., 2011). 

Andrade et al., (2017) também relataram maior capacidade antioxidante da própolis verde 

(ABTS: 2214,96 μM Trolox/g; FRAP: 604,20 μM de sulfato ferroso/g) quando comparado à 

própolis marrom (ABTS: 1868,45 μM Trolox/g; FRAP: 471,51 μM de sulfato ferroso/g). 

Em relação ao método DPPH, um valor de EC50 mais baixo indica uma capacidade 

antioxidante mais significativa, uma vez que uma menor massa de extrato é necessária para 

inibir 50% do radical DPPH (Cottica et al., 2011). O presente estudo encontrou uma maior 

capacidade antioxidante da própolis verde (491,68 ± 44,55 EC50 μg g−1 para DPPH) quando 

comparada à relatada por Skaba et al., (2013) que foi de 1230,07 EC50 μg g−1 para DPPH. 

Utilizando o método FRAP, o valor encontrado para a própolis verde foi de 422,83 μM 

de sulfato ferroso/g, Mello; Hubinger, (2012), ao estudarem a capacidade antioxidante da 

própolis verde brasileira no Estado de São Paulo, relataram valores que variaram de 180,95 a 

1038,09 para o extrato aquoso em diferentes faixas de pH. 

Essa diferença pode ser explicada pela região de origem da própolis e pela influência do 

método de extração com modificação do pH. 

Em um estudo que avaliou a capacidade antioxidante da própolis verde brasileira pelo 

método FRAP, Casagrande et al., (2018) encontraram um valor de 458,75 μM de sulfato 

ferroso/g, muito próximo ao relatado no presente estudo. 

Andrade et al., (2018), ao aplicarem o método FRAP para avaliar a capacidade 

antioxidante da própolis verde e marrom, encontraram 293,49 μM de sulfato ferroso/g e 213,76 

μM de sulfato ferroso/g, respectivamente. No presente estudo, os resultados foram 422,83 μM 

de sulfato ferroso/g para própolis verde e 179,54 μM de sulfato ferroso/g para própolis marrom. 

Outro estudo, que avaliou a capacidade antioxidante de 47 amostras de própolis coletadas 

em diferentes locais, na região do Mar Negro da Turquia, incluindo própolis preta, encontrou 

um valor médio de 112,98 μM de sulfato ferroso/g. Este resultado foi inferior ao encontrado 
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neste estudo para própolis preta, utilizando o método FRAP (161,29 ± 2,59 μM de sulfato 

ferroso/g) (Guzelmeric et al., 2021). 

Salgueiro e Castro, (2016), ao estudarem extratos de própolis verde in natura e comercial, 

relataram os seguintes valores: 84,86 ± 0,01 a 246,83 ± 0,05 μM de Trolox/g para ABTS. O 

presente estudo encontrou um valor de 293,90 μM de Trolox/g, utilizando este mesmo método. 

Vários fatores podem explicar a diferença entre os resultados encontrados no presente 

estudo e os relatados na literatura, como fonte botânica, região de origem da própolis, 

sazonalidade e método de extração. 

O tipo de própolis é denominado com base na fonte vegetal e exerce influência em sua 

composição. Assim, dependendo do tipo de própolis, sua composição química difere, o que 

pode resultar em diferenças na capacidade antioxidante (Guzelmeric et al., 2021). 

A concentração e a composição do extrato de própolis dependem da escolha e eficácia do 

método de extração utilizado. Parâmetros de processamento, como proporção amostra-solvente, 

temperatura e tempo de extração, afetam significativamente a diversidade e a concentração de 

compostos presentes no extrato final (Bittencourt et al., 2015; Bulduk; Gezer; Cengiz, 2015). 

3.2. Perfil químico por espectrometria de massas por paper spray (EM/PS) 

Os extratos de própolis verde, marrom e preta foram analisados por espectrometria de 

massa com ionização por paper spray (EM-PS) nos modos de ionização positivo e negativo. A 

análise dos espectros dos extratos aquosos de própolis verde, marrom e preta, indicou que o 

modo de ionização negativo proporcionou um nível de sensibilidade maior que o positivo, 

permitindo a identificação de diversos compostos. O modo de ionização positivo permitiu a 

possível identificação de 18 compostos (Tabela 2) e 98 compostos no modo de ionização 

negativo (Tabela 3), sendo um total de 116 compostos possivelmente identificados. 

A varredura completa nos modos positivo e negativo dos extratos aquosos de própolis 

verde, marrom e preta, bem como dos principais compostos provisoriamente identificados, 

pode ser encontrada no Apêndice A deste trabalho. 

Os íons e seus fragmentos obtidos nesta análise foram identificados com base nos dados 

descritos na literatura. Os possíveis compostos identificados pertencem às seguintes classes 

químicas: flavonoides (56), fenilpropanoides (30), terpenos (25), ácidos carboxílicos (1), 

derivados do ácido benzóico (1), ácidos graxos (1), aminoácidos (1) e alcaloides (1). 
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Tabela 2 - Perfil químico dos extratos de própolis verde, marrom e preta por espectrometria de massas por paper spray no modo positivo 

m/z Tentativa de identificação Classe química MS/MS 
Tipo de Própolis 

Referência 
Verde Marrom Preta 

285 

Biochanina A Flavonoide 
213, 225, 229, 242, 253, 257, 

270, 285 
X  X 

Frozza et al., (2013); Dos 

Santos et al., (2019) 

Galangina-5-metil-éter Flavonoide 239, 270 X  X Pellati et al., (2011) 

Metoxi-crisina Flavonoide 242, 257, 270 X  X Pellati et al., (2011) 

Galangina-5-metil-éter Flavonoide 270 X  X Pellati et al., (2011) 

Homopterocarpina Flavonoide 149, 163, 257, 270, 285 X  X Dos Santos et al., (2019) 

7,3′-Dihidroxi-5′-Metoxi-isoflavona Flavonoide 225, 229, 253, 257,  X  X Zhang et al., (2014) 

Éster feniletetílico do ácido cafeico (CAPE) Fenilpropanoide 163 X  X Pellati et al., (2011) 

301 Artepillin C Fenilpropanoide 203, 245, 269 X X  Bonin et al., (2020) 

317 

Quercetina-3-metil-éter Flavonoide 285, 302 X X  Pellati et al., (2011) 

Isorhamnetina Flavonoide 257, 285, 302 X X  Pellati et al., (2011) 

Quercetina-7-metil-éter Flavonoide 167, 243, 261, 271, 302 X X  Pellati et al., (2011) 

(3S)- violanona Flavonoide 271, 289, 299 X X  Dos Santos et al., (2019) 

Ácido 7-hidroxi-desidroabiético Terpeno 215, 243, 271, 275, 299 X X  Cisilotto et al., (2018) 

331 Quercetina-dimetiléter Flavonoide 316 X   Pellati et al., (2011) 

340 Lobelanidina Alcaloide 202, 322   X Cisilotto et al., (2018) 

371 Pinobanksina-3-O-hexanoato Flavonoide 227, 255, 273 X   Pellati et al., (2011) 

771 Escopolósido II Terpeno 762 X X  Mohamed et al., (2022) 

Os fragmentos MS/MS representados na mesma linha que os íons m/z referem-se ao mesmo íon. 
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Dos possíveis compostos identificados nos extratos de própolis verde, marrom e escuro 

com o modo de ionização positiva, a maioria pertence à classe dos flavonoides (12), mas 

também existem compostos pertencentes ao terpeno (2), fenilpropanoide (2) e alcaloides (1). 

Dentre essas classes, os flavonoides estiverem em maior número nos três extratos 

analisados: 13 na própolis verde, 7 na preta e 4 na marrom. 

Os flavonoides são importantes por suas propriedades antioxidantes, ou seja, podem se 

ligar a radicais livres e proteger as células da peroxidação lipídica. Eles também exibem 

propriedades anti-inflamatórias (Righi; Negri; Salatino, 2013). 

Em estudo comparativo da própolis verde de diferentes estados brasileiros, Righi; Negri; 

Salatino, (2013) relataram compostos fenólicos e flavonoides como as principais classes 

químicas, o que corrobora ao perfil químico deste estudo. 

Os flavonoides e outros compostos fenólicos protegem as células dos danos causados pela 

oxidação, agindo como potentes inibidores do estresse oxidativo, que está envolvido na 

patogênese de doenças neurodegenerativas (Zheng et al., 2017). 

Além disso, as capacidades intracelulares de eliminação de radicais livres dos compostos 

fenólicos podem proteger as membranas celulares contra a peroxidação lipídica (Daleprane; 

Abdalla, 2013). Os compostos fenólicos exercem capacidade antioxidante ao doar átomos de 

hidrogênio de um grupo hidroxila aromático, levando ao sequestro de radicais livres (Amorati 

et al., 2017). 

De Funari; Ferro; Mathor, (2007) determinaram o perfil químico da própolis verde 

brasileira. Os flavonoides e os compostos fenólicos totais foram determinados por 

espectrofotometria e a composição química, por HPLC, foi caracterizado principalmente por 

flavonoides e ácidos aromáticos. Os compostos identificados no extrato etanólico e no extrato 

metanólico da própolis foram artepillin C, ácido p-cumárico, ácido ferúlico, ácido 

transcinâmico, ácido clorogênico, ácido cafeico, kaempferol, kaempferida e isosakuranetina. A 

maioria desses compostos também foi identificada neste estudo. 

Berretta et al., (2023), ao estudarem a própolis verde brasileira, relataram a presença de 

galangina, artepillin C e bacarina, compostos que também foram possivelmente identificados 

no extrato de própolis verde analisado neste estudo. 

O ácido fenólico a m/z 301, artepillin C, é um derivado prenilado do ácido p-cumárico, 

isolado da espécie Baccharis, é um dos principais compostos fenólicos encontrados na própolis 

verde brasileira, que agrega alto valor a este produto apícola. É um componente importante e 

único deste tipo de própolis. É responsável por várias propriedades benéficas para a saúde, 

como efeitos antioxidantes, anti-inflamatórios, antidiabéticos, neuroprotetores, 
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gastroprotetores, imunomoduladores e anticancerígenos (Shahinozzaman et al., 2020). As 

abelhas coletam exsudatos de Baccharis dracunculifolia para produzir própolis verde, que 

contém uma alta concentração desse composto (Paulino et al., 2008). 

Embora a própolis verde contenha o maior nível de artepillin C como principal composto 

da Baccharis dracunculifolia, concentrações elevadas também foram relatadas na própolis 

marrom brasileira (Machado et al., 2016). Esses relatos na literatura corroboram o resultado 

encontrado no estudo apresentado, que identificou artepillin C como possível composto 

presente nos extratos de própolis verde e marrom. 

O composto artepillin C ganhou imensa atenção globalmente e, portanto, a própolis verde 

alcançou um alto valor comercial no mercado global. A própolis contendo este composto é 

considerada de alta qualidade (Machado et al., 2016; Paulino et al., 2008). 

No presente estudo, dois compostos pertencentes à classe dos terpenos foram 

identificados no modo de ionização positiva no extrato de própolis marrom: sugiol (m/z 301) e 

ácido 7-hidroxi dehidroabiético (m/z 317), e em um estudo que analisou o perfil químico da 

própolis marrom brasileira, os constituintes mais abundantes pertenciam à classe dos terpenos 

(Olegário et al., 2019). 

A própolis do tipo álamo, predominante no hemisfério norte, contém vários componentes 

fenólicos, incluindo aldeídos aromáticos, flavonoides e ácidos fenólicos, e seus ésteres, como 

os ésteres fenílicos do ácido cafeico (Guzelmeric et al., 2023). 

Em um estudo que avaliou o perfil químico da própolis do tipo choupo da região do Mar 

Negro (Turquia), o ácido cafeico, a quercetina e o CAPE foram identificados como compostos 

dominantes. Os autores também enfatizaram que o CAPE é o marcador característico da 

própolis de choupo preto, além das agliconas flavonoides (Jug; Končić; Kosalec, 2014). Este 

composto também foi identificado na própolis preta no presente estudo. 

Em um estudo que determinou o perfil químico dos óleos essenciais de própolis polonesa 

e choupo preto, os autores encontraram como principais classes químicas ácidos fenólicos 

livres, flavonoides e monoésteres de ácidos fenólicos e flavonoides (Okińczyc et al., 2018), 

perfil semelhante ao encontrado no presente estudo para própolis preta. 
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Tabela 3 - Perfil químico dos extratos de própolis verde, marrom e preta por espectrometria de massas por paper spray no modo negativo 

m/z Tentativa de identificação Classe química MS/MS 
Tipo de própolis 

Referência 
Verde Marrom Preta 

163 

Ácido p-cumárico Fenilpropanoide 119   X Pellati et al., (2011) 

Ácido m-cumárico Fenilpropanoide 119   X Guzelmeric et al., (2023) 

Ácido 2-hidroxicinâmico Fenilpropanoide 119   X Guzelmeric et al., (2023) 

173 Ácido chiquímico Ácido carboxílico 93 X   Guzelmeric et al., (2023) 

179 Ácido cafeico Fenilpropanoide 179,135 X  X 
Chaib Saliba et al., (2023(; Cuesta-rubio et al., 

(2022) 

191 Ácido quínico Fenilpropanoide 59, 85, 93, 127, 176, 191 X X X 
Cuesta-Rubio et al., (2022); Guzelmeric et al., 

(2023) 

231 
Drupanina Fenilpropanoide 132, 187, 231 X  X Moura et al., (2011) 

Éster de prenil p-cumárico Fenilpropanoide 163 X  X Pellati et al., (2011) 

247 Éster de prenil de ácido cafeico Fenilpropanoide 179 X  X Pellati et al., (2011) 

253 

Crisina Flavonoide 165, 181, 209, 253   X Pellati et al., (2011) 

Isômero de crisina (I) Flavonoide 209, 253   X Chaib Saliba et al., (2023) 

Éster benzílico p-cumárico Fenilpropanoide 162, 145   X Pellati et al., (2011) 

255 

liquiritigenina —

Isoliquiritigenin  
Flavonoide 193, 200, 227, 255 X X X De Alencar et al., (2023); Rufatto et al., (2018) 

Pinocembrina Flavonoide 171, 211, 227, 255 X X X Castro et al., (2014); Cuesta-Rubio et al., (2022) 

267 
Formononetina Flavonoide 267, 268   X De Alencar et al., (2023) 

Crisina-5-metil-éter Fenilpropanoide 195, 224   X Pellati et al.,  (2011) 

269 

Medicarpina Flavonoide 
197, 225, 241, 251, 254, 

269 
X X X De Alencar et al., (2023); Rufatto et al., 2018) 

Apigenina Flavonoide 
181, 183, 197, 201, 225, 

227 
X X X Cuesta-Rubio et al., (2022) 

Éster benzílico de ácido cafeico Fenilpropanoide 134, 225 X X X Cuesta-Rubio et al., (2022) 

271 

Pinobanksina Flavonoide 
107, 151, 169, 185, 209, 

215, 225 
X  X 

Castro et al., (2014); Pellati et al., (2011); Sartori et 

al., (2022) 

Naringenina Flavonoide 
93, 107, 121, 151, 177, 

225, 253 
X  X 

Chaib Saliba et al., (2023); Cuesta-Rubio et al., 

(2022) 

Neovestitol Flavonoide 271 X  X De Alencar et al., (2023) 

Vestitol Flavonoide 271 X  X De Alencar et al., (2023) 

283 

Biochanina A Flavonoide 227, 255, 268, 269, 284 X  X De Alencar et al., (2023); Rufatto et al., (2018) 

Galangina-5-metil-éter Flavonoide 211, 239, 240, 268 X  X Pellati et al., (2011); Sartori et al., 2022) 

Metoxi-crisina Flavonoide 211, 239, 268 X  X Pellati et al., (2011) 

Éster feniletetílico do ácido 

cafeico (CAPE) 
Fenilpropanoide 135, 179 X  X Sartori et al., (2022) 
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m/z Tentativa de identificação Classe química MS/MS 
Tipo de própolis 

Referência 
Verde Marrom Preta 

285 

Luteolina Flavonoide 132, 151, 285 X X X Sartori et al., (2022) 

Vestitone Flavonoide 151, 270, 285 X X X De Alencar et al., (2023) 

Sakuranetina Flavonoide 150, 165 X X X Cuesta-Rubio et al., (2022) 

289 
(+)-Catequina—(±)-Epi-

catequina 
Flavonoide 245   X Guzelmeric et al., (2023) 

295 Éster cinnamyl do ácido cafeico Fenilpropanoide 159, 251 X  X Cuesta-Rubio et al., (2022) 

299 

Kaempferol Flavonoide 200, 255, 256, 284 X X X Carvalho et al., (2011); Cuesta-Rubio et al., (2022) 

Luteolina-metil-éter Flavonoide 255, 256, 284, 285, 299 X X X 
Castro et al., (2014); Pellati et al., (2011); Sartori et 

al., 2022) 

Diosmetina Flavonoide 284, 285, 299 X X X SartorI et al., (2022) 

Ácido desidroabiético Terpeno 299, 300 X X X Sartori et al., (2022) 

301 

Dihidrokaempferol Flavonoide 
107, 125, 151, 152, 180, 

255 
X X X Carvalho et al., (2011) 

Quercetina Flavonoide 
107, 151, 179, 229, 245, 

257 
X X X Cuesta-Rubio et al., (2022); Pellati et al., (2011) 

Hesperetina Flavonoide 151, 257, 268, 286 X X X Sartori et al., (2022) 

Ácido trans-cumárico Terpeno  301, 302 X X X Sartori et al., (2022) 

Esterubina Flavonoide 
 165, 223, 239, 255, 268, 

283 
X X X Cuesta-Rubio et al., (2022) 

Ácido diterpeno Terpeno 257, 268, 273, 283, 286 X X X Cuesta-Rubio et al., (2022) 

Ácido elágico 
Derivado do ácido 

benzóico 
229, 284 X X X Guzelmeric et al., (2023) 

Ácido eicosapentaenoico Ácido graxo 301 X X X Surek et al., (2021) 

303 Taxifolina Flavonoide 125   X Guzelmeric et al., (2023) 

305 Epigalocatequina Flavonoide 125, 219  X  Guzelmeric et al., (2023) 

311 
Ácido cafeico 4-O-arabinosídeo Fenilpropanoide 183 X  X Righi; Negri; Salatino, (2013) 

Derivado ao ácido cumárico Fenilpropanoide 119, 163, 267 X  X Cuesta-Rubio et al., (2022) 

313 
Pinobanksina-3-O-acetate Flavonoide 185, 225, 254 X X X 

Chaib Saliba et al., (2023); Cuesta-Rubio et al., 

(2022) 

Ermanina Flavonoide 255, 283, 298 X X X Castro et al., (2014) 
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m/z Tentativa de identificação Classe química MS/MS 
Tipo de própolis 

Referência 
Verde Marrom Preta 

315 

 

Isorhamnetina Flavonoide 
163, 241, 243, 253, 255, 

271, 300 
X X X 

Cuesta-Rubio et al., (2022(; Guzelmeric et al., 

(2023); Righi; Negri; Salatino, (2013) 

Quercetina-3-metil-éter Flavonoide 243, 245, 271, 300 X X X Castro et al., (2014); Pellati et al., (2011) 

Quercetina-7- metil-éter Flavonoide 243, 271, 300 X X X Castro et al., (2014) 

Rhamnetina Flavonoide 271, 287, 300 X X X Cuesta-Rubio et al., (2022) 

5,4′-dihidroxi-7,3′-

dimethoxyflavanona 
Flavonoide 271, 300 X X X Cuesta-Rubio et al., (2022) 

Derivado do ácido cafeico Fenilpropanoide 271 X X X Cuesta-Rubio et al., (2022) 

Ácido diterpeno Terpeno 253, 297 X X X Cuesta-Rubio et al., (2022) 

Isómero ácido 

hidroxideshidroabiético (I) 
Terpeno 253, 315, 316 X X X Sartori et al., (2022) 

Isômero do ácido 

hidroxidehidroabiético (II) 
Terpeno 297, 315, 316 X X X Chaib Saliba et al., (2023) 

316 3-O-metilquercetina Flavonoide 187, 301 X  X Guzelmeric et al., (2023) 

317 

Miricetina Flavonoide 179 X  X Guzelmeric et al., (2023) 

Isômero do ácido 

hidroxiisopimárico (I) 
Terpeno 225, 317, 318 X  X Sartori et al., (2022) 

Isômero do ácido 

hidroxiisopimárico (II) 
Terpeno 299, 300, 317, 318 X  X Sartori et al., (2022) 

Isômero do ácido 

hidroxiisopimárico 4 
Terpeno 317, 318 X  X Sartori et al., (2022) 

319 

Isômero do ácido cupressico 1 Terpeno 319, 320   X Sartori et al., (2022) 

Isômero do ácido cupressico 2 Terpeno 287, 319, 320   X Sartori et al., (2022) 

Ácido diterpeno Terpeno 275, 301   X Cuesta-Rubio et al., (2022) 

327 

Pinobanksina-5-metil-éter-3-O-

acetato 
Flavonoide 165, 195 X  X Pellati et al., (2011) 

Pinobanksina-3-O-propionato Flavonoide 
165, 197, 199, 209, 227, 

253, 254 
X  X 

Cuesta-Rubio et al., (2022); Pellati et al., (2011); 

Sartori et al., (2022) 

Derivado do ácido cafeico Fenilpropanoide 133, 283 X  X Cuesta-Rubio et al.,  (2022) 

329 

Quercetina-dimetil-éter  Flavonoide 
239, 255, 271, 285, 286, 

299, 300 
X X X 

Castro et al., (2014); Cuesta-Rubio et al., (2022); 

Pellati et al., (2011) 

Éster di-hidroxifenílico etílico 

do ácido ferúlico 
Fenilpropanoide 285, 299, 314 X X X Righi; Negri; Salatino, (2013) 

Derivado do artepillin C Fenilpropanoide 255, 299 X X X Surek et al., (2021) 
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m/z Tentativa de identificação Classe química MS/MS 
Tipo de própolis 

Referência 
Verde Marrom Preta 

331 

Laricitina Flavonoide 229, 261, 287, 313 X X X Righi; Negri; Salatino, (2013) 

3,5,4′-trihidroxy-7,3′-

dimetoxiflavanone 
Flavonoide 

179, 271, 273, 288, 303, 

313 
X X X Cuesta-Rubio et al., (2022) 

Isômero do ácido di-hidroxide-

hidroabiético (I) 
Terpeno 331, 332 X X X Chaib Saliba et al., (2023) 

Isômero do ácido di-hidroxide-

hidroabiético (II) 
Terpeno 313, 314, 331, 332 X X X Chaib Saliba et al., (2023) 

333 

Isômero (I) do ácido agático Terpeno 333, 334   X Chaib Saliba et al., (2023) 

Isômero (II) do ácido agático Terpeno 333, 334   X Chaib Saliba et al., (2023) 

Isômero (III) do ácido agático Terpeno 315, 333, 334   X Chaib Saliba et al., (2023) 

Isômero (I) do ácido agático Terpeno 333, 334   X Sartori et al., (2022) 

Isômero (IV) do ácido agático Terpeno 333, 334   X Sartori et al.,  (2022) 

345 Eupatolitina Flavonoide 
223, 237, 285, 286, 287, 

301, 312 
X X X Cuesta-Rubio et al., (2022) 

347 Ácido diterpeno Terpeno 201, 271, 273, 315 X X X Cuesta-Rubio et al., (2022) 

353 Ácido clorogênico Fenilpropanoide 173, 179, 191 X X X Guzelmeric et al., (2023) 

355 Pinobanksina-3-O-pentanoato Flavonoide 180, 181   X Sartori et al., (2022) 

357 Matairesinol Fenilpropanoide 342, 357   X Chaib Saliba et al., (2023) 

361 
(-)-Secoisolariciresinol Fenilpropanoide 346, 361 X  X Chaib Saliba et al., (2023) 

Ácido 15-acetoxi-cupressico Terpeno 361, 362, X  X Sartori et al., (2022) 

469 Ácido triterpeno cicloartano Terpeno 
351, 383, 391, 407, 408, 

423, 425 
 X  Cuesta-Rubio et al., (2022) 

471 Ácido triterpeno cicloartano Terpeno 
339, 359, 391, 393, 403, 

407, 409 
 X  Cuesta-Rubio et al., (2022) 

515 

Isômero do ácido dicafeoilquínico 1 Fenilpropanoide 179, 191, 353 X X X Sartori et al., (2022) 

Isômero do ácido dicafeoilquínico 2 Fenilpropanoide 179, 191, 353 X X X Sartori et al., (2022) 

Isômero do ácido dicafeoilquínico 3 Fenilpropanoide 173, 179, 191, 353 X X X Sartori et al., (2022) 

Ácido dicafeoilquínico Fenilpropanoide 
173, 179, 191, 203, 255, 

299, 335 
X X X Cuesta-Rubio et al., (2022) 

Isômero do ácido dicafeoilquínico Fenilpropanoide 
173, 179, 191, 203, 299, 

353 
X X X Cuesta-Rubio et al., (2022) 

677 Ácido tricafoilquínico Fenilpropanoide 299, 317, 353, 497, 515 X X X Righi; Negri; Salatino, (2013) 

747 Leucina-aspartato-lisina Aminoácido 419, 567 X   Mohamed et al., (2022) 

Os fragmentos MS/MS representados na mesma linha que os íons m/z referem-se ao mesmo íon.
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Os possíveis compostos identificados nos extratos de própolis verde, marrom e preta com 

o modo de ionização negativo, pertencem principalmente às classes de flavonoides (42), 

fenilpropanoides (28) e terpenos (19). 

Em relação a essas classes entre os três tipos de própolis estudados, elas são divididas da 

seguinte forma: própolis verde: 36 flavonoides, 22 fenilpropanoides e 13 terpenos; própolis 

marrom: 26 flavonoides, 12 fenilpropanoides e 11 terpenos; e própolis preta: 42 flavonoides, 

28 fenilpropanoides e 21 terpenos. 

Guimarães et al., (2012) investigaram as propriedades antioxidantes da propólis verde 

brasileira e identificaram principalmente polifenóis. Foram identificados ácidos cafeico, p-

cumárico, transcinâmico, éter aromadendrina-4-O-metílico, isossakuranetina, quercetina e 

kaempferol. 

Dentre estes, ácido cafeico, ácido p-cumárico, ácido cinâmico, quercetina e kaempferol 

também foram possivelmente identificados no presente estudo para o modo de ionização 

negativo, referentes ao extrato de própolis verde. O perfil químico apresentado neste estudo 

corrobora a similaridade entre os compostos identificados em outros estudos de própolis verde 

(De Sousa et al., 2011; Guimarães et al., 2012; Park et al., 2004). 

Berretta et al., (2023), ao estudarem a própolis verde brasileira, relataram a presença dos 

compostos ácido cafeico e ácido p-cumárico, ácido descafeoilquínico, drupanina, crisina, e 

galangina na amostra analisada, compostos também provisoriamente identificados no extrato 

de própolis verde analisado no presente estudo. 

Falcão et al., (2023), ao analisarem o perfil químico da própolis verde brasileira, 

identificaram 21 compostos fenólicos, sendo seis ácidos fenólicos (dos quais ácido p-cumárico; 

m/z 163, e ácido dicaffeoilquínico; m/z 515, foram os mais representativos) e quatro flavonoides 

(que incluíram kaempferol; m/z 285, e kaempferida e seu isômero de kaempferide; m/z 299). O 

perfil químico relatado por esses pesquisadores mostrou-se semelhante ao encontrado no 

presente estudo, para o mesmo tipo de própolis. 

A própolis verde é amplamente pesquisada em relação aos demais tipo de própolis, devido 

a isso, os dados disponíveis desse tipo de própolis são maiores quando comparados aos da 

própolis marrom e preta. 

Falcão et al., (2023), ao avaliarem o perfil químico da própolis marrom, relataram uma 

alta quantidade de compostos pertencentes às classes dos flavonoides e fenilpropanoides, o que 

corrobora o resultado encontrado no presente estudo, onde as principais classes químicas do 

extrato de própolis marrom foram flavonoides, terpenos e fenilpropanoides. 
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No presente estudo, 11 compostos pertencentes à classe dos terpenos foram identificados 

provisoriamente no modo de ionização negativo no extrato de própolis marrom, a saber: ácido 

desidroabiético (m/z 299); ácido transcomúnico e ácido diterpênico (m/z 301); isómero do ácido 

hidroxissidroabiético (I); isómero do ácido hidroxisidroabiético (II) e ácido diterpênico (m/z 

315); isómero do ácido hidroxisidroabiético (I) e isómero do ácido hidroxisidroabiético (II) (m/z 

331); ácido diterpênico (m/z 347); triterpenos de ácido cicloartano (m/z 469) e triterpenos de 

ácido cicloartano (m/z 471). 

Em um estudo que analisou o perfil químico da própolis marrom brasileira, a classe mais 

prevalente foi a dos terpenos (Olegário et al., 2019). 

As plantas produzem terpenos para interações com outros organismos. Os terpenos 

protegem as plantas contra patógenos como mofo, fungos e bactérias, e podem atrair insetos 

polinizadores ou repelir herbívoros (Nuutinen, 2018). Quando ingeridos através de suas fontes 

botânicas por humanos, eles fornecem várias propriedades medicinais, incluindo 

antimicrobiana, antioxidante, anticancerígeno, antiarrítmica, anestésica, anti-inflamatória, anti-

histamínica, antiespasmódica, antitumoral e antidiabética (Koziol et al., 2015). 

Alguns terpenos, como limoneno, linalol e beta-cariofileno, têm propriedades anti-

inflamatórias. Eles podem ajudar a reduzir a produção de mediadores inflamatórios e modular 

a resposta do sistema imunológico, diminuindo a inflamação em várias condições (Mizushina 

et al., 2000). 

Muitos terpenos exibem propriedades antioxidantes, o que significa que podem 

neutralizar os radicais livres e reduzir o estresse oxidativo no corpo. Essas propriedades podem 

ajudar a proteger células e tecidos dos danos causados pelos radicais livres, contribuindo para 

a saúde geral e a prevenção de doenças (López Carreras; Miguel; Aleixandre, 2012). 

Em um estudo que avaliou a própolis marrom, foram relatados 39 compostos fenólicos 

identificados. Entre eles, o éster benzílico de ácido cafeico e apigenina (m/z 269), quercetina-

3-metil-éter e isorhamnetina (m/z 315), kaempferol (m/z 299), galangina-5-metil-éter (m/z 283, 

éster benzílico de ácido cafeico (m/z 269), pinocembrina (m/z 255) e pinobaskin-3-o-acetato 

(m/z 313) foram possivelmente identificados (Falcão et al., 2023). O presente estudo também 

identificou esses mesmos compostos ao analisar o extrato de própolis marrom. 

A própolis preta é uma variedade específica de própolis que apresenta um perfil químico 

distinto em comparação com outras variedades. Seu perfil químico pode variar dependendo de 

fatores como a região de origem, as plantas fontes da resina e as condições ambientais. No 

geral, a própolis preta é rica em compostos fenólicos, incluindo flavonoides, ácidos fenólicos e 

seus respectivos derivados. 
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No presente estudo, foram possivelmente identificados compostos encontrados 

exclusivamente na própolis preta, como lobelanidina, ácido p-cumárico, ácido 2-

hidroxicinâmico, ácido m-cumárico, crisina, éster benzílico p-cumárico, isômero de crisina (I), 

éter metílico de crisina-5, formononetina, (+)-catequina—(±)-epicatequina, taxifolina, isômero 

1 do ácido cupressico, isômero 2 do ácido cupressico, ácido diterpeno, isômero (I) do ácido 

agático (I), isômero do ácido agático (II), isômero do ácido agático (III), isômero de ácido 

agático 4, pinobanksina-3-O-pentanoato e matairesinol. 

Esses compostos são divididos em flavonoides, terpenos, ácidos carboxílicos, ácidos 

fenólicos, alcaloides, fenilpropanoides e ácidos hidroxinâmicos. 

Dentre estes, o ácido p-cumárico (m/z 163), provisoriamente identificado no modo de 

ionização negativo, apresenta propriedades anti-inflamatórias. Em um estudo que avaliou os 

efeitos do ácido p-cumárico em vários parâmetros inflamatórios, concluiu-se que o tratamento 

com ácido p-cumárico não apenas reduziu os níveis de mediadores inflamatórios (citocinas e 

lipídios), mas também aumentou a produção da citocina anti-inflamatória IL-10 (Ferreira et al., 

2021). 

Em outro estudo, a origem botânica da própolis brasileira foi investigada usando 

cromatografia em camada fina de fase reversa de alta eficiência (RP-HPTLC), cromatografia 

líquida de fase reversa de alta eficiência (RP-HPLC) e espectrometria de massa de 

cromatografia gasosa (GCMS) (Park; Alencar; Aguiar, 2002). Vários compostos foram 

identificados, incluindo derivados do ácido hidroxicinâmico (ácido cumárico e ácido ferúlico - 

m/z 119) e flavonoides (pinobanksina - m/z 271 e kaempferol - m/z 313), compostos também 

identificados no presente estudo, para a própolis preta. 
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4. CONCLUSÃO 

Os extratos de própolis verde, marrom e preta apresentaram capacidade antioxidante 

significativa e a presença de variados polifenóis, sendo o extrato de própolis verde o que 

demonstrou o maior teor de compostos fenólicos totais e capacidade antioxidante, seguido pela 

própolis marrom e preta. 

O perfil químico desses extratos utilizando espectrometria de massas por paper spray 

(EM-PS) permitiu a possível identificação de 116 compostos, dentre eles o artepillin C, um dos 

principais componentes fenólicos biologicamente ativos da própolis. 

Os perfis químicos encontrados neste estudo foram semelhantes aos relatados na literatura 

para os três tipos de própolis. No entanto, a própolis preta não é extensivamente estudada, 

demonstrando a relevância desta pesquisa ao analisar seu perfil químico e identificar compostos 

encontrados apenas neste tipo de própolis. 

Além disso, a espectrometria de massas por paper spray para análise do perfil químico 

dos extratos de própolis verde, marrom e preta, juntamente com a análise da capacidade 

antioxidante e dos compostos fenólicos totais desses extratos, mostrou-se eficiente na avaliação 

de seus perfis químicos, demonstrando o potencial bioativo dos três extratos estudados para 

aplicação em produtos alimentícios e farmacêuticos. 

O estudo da composição química da própolis é essencial para compreender sua atividade 

biológica, estabelecer correlações com seus benefícios à saúde e promover o desenvolvimento 

de produtos de qualidade de qualidade com base científica. Esse resultado contribui para o uso 

adequado e seguro da própolis como recurso terapêutico natural. 
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CAPÍTULO IV 

 

Extratos de própolis verde, marrom e preta: perfil de fenólicos, incorporação em um 

hidrogel à base de amido de sorgo e análise da bioacessibilidade 

RESUMO 

A própolis é uma resina natural formada por material vegetal coletado pelas abelhas (Apis 

mellifera) pela coleta de diferentes partes de plantas e exsudatos misturados com cera de abelha 

e secreções salivares na colmeia. Sua composição química é complexa e depende das fontes 

botânicas disponíveis na região geográfica de produção da própolis. A própolis Verde, 

exclusiva do Brasil, é feita com a resina da planta Baccharis dracunculifolia, a própolis 

marrom, originária no Nordeste do brasileiro, a partir da planta Hyptis divaricata. Já a própolis 

preta brasileira, tem como provável origem botânica, a resina da planta Jurema Preta (Mimosa 

hostilis benth). Esses três tipos de própolis são ricos principalmente em compostos fenólicos, 

que apresentam, entre outras, ação antioxidante no organismo. Para comprovar esse efeito, é 

importante conhecer a bioacessibilidade desses compostos fenólicos e se os mesmos resistem 

ao processo de digestão, o que aumentaria sua biodisponibilidade. Diante desse contexto, o 

objetivo do presente estudo foi avaliar o perfil de compostos fenólicos e a sua bioacessibilidade 

em extratos de própolis verde, marrom e preta, incorporados em uma matriz hidrogel de amido 

de sorgo, antes e após o processo de digestão gastrointestinal in vitro. Para isso, após a 

incorporação dos extratos no hidrogel, as amostras foram avaliadas quanto à atividade de água, 

sinérese, pH, morfologia, perfil de textura (através da compressão de 2 ciclos em 50% da sua 

altura), características químicas por espectroscopia no infravermelho por transformada de 

Fourier (FTIR) e identificação e quantificação dos compostos fenólicos por Cromatografia 

Líquida de Ultra Eficiência (UPLC), antes e após processo de digestão gastrointestinal in vitro. 

A incorporação dos extratos ao hidrogel, apresentou-se eficiente, com baixas taxas de liberação 

de água (0,05 a 0,15 g), além de morfologias internas que demonstraram a retenção dos extratos 

na rede tridimensional do hidrogel. O perfil de textura dos hidrogéis incorporados com os 

extratos de própolis demonstrou que todas as formulações resistiram ao processo de compressão 

de 2 ciclos em 50% da sua altura inicial, o que demonstra géis firmes, coesos, com boa 

integridade e elevada resistência. A espectroscopia no infravermelho por transformada de 

Fourier (FTIR) identificou os grupos funcionais característicos do amido e do ácido cítrico 

empregados na formulação. O perfil de fenólicos dos extratos de própolis verde, preta e 

marrom, comprovou a diversidade dos compostos fenólicos presentes nos três tipos de própolis. 

A identificação do ácido clorogênico e ácido cafeico na fração bioacessível do hidrogel 

incorporado com extrato de própolis marrom, ácido cafeico na fração bioacessível do hidrogel 

incorporado com própolis preta e ácido ferúlico nas frações bioacessíveis de hidrogel com 

extrato de própolis verde, marrom e preta, comprovou a ação protetora promovida pelo 

hidrogel, durante o processo de digestão in vitro, demonstrando ser uma matriz polimérica, para 

a incorporação de compostos bioativos. 

Palavras-chave: produto apícola; polifenóis; gel polimérico; digestão gastrointestinal. 
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1. INTRODUÇÃO 

A própolis é um uma resina produzida pelas abelhas melíferas (Apis mellifera), através 

da coleta de diferentes partes de plantas e exsudatos misturados com cera de abelha e secreções 

salivares na colmeia (Ribeiro et al., 2023). Sua composição está diretamente relacionada com 

a sua origem botânica e geográfica, ou seja, diferentes fontes de própolis podem influenciar em 

suas substâncias funcionais (Pu et al., 2023). 

Pelo menos 500 compostos químicos já foram identificados na própolis, incluindo 

polifenóis, terpenos, aldeídos, álcoois aromáticos, ácidos graxos e esteróides, que são 

compostos orgânicos essenciais comumente encontrados como metabólitos secundários de 

plantas (Šuran et al., 2021). Essas propriedades tornam a própolis uma candidata ideal para uso 

como ingrediente funcional em alimentos, além de seu conhecido uso como nutracêutico 

(Franchin et al., 2024). 

A própolis pode apresentar diferentes cores (verde, marrom e preta), apresentando 

composições químicas e propriedades biológicas distintas (Ribeiro et al., 2023). Os 

constituintes químicos apresentados na própolis brasileira são principalmente flavonoides, 

ácidos clorogênicos, terpenos, ácidos fenólicos e derivados, ácidos graxos, benzofenonas 

preniladas e ácidos fenilpropanoides prenilados (Dembogurski et al., 2018).  

Minas Gerais é o maior estado brasileiro produtor de própolis, responsável por 70% de 

toda a produção de própolis no Brasil da produção total estimada de 120 toneladas por ano, 

sendo 85% de própolis verde e 15% de própolis marrom (Ribeiro et al., 2023). 

Comercialmente, a própolis verde do Sudeste, produzida principalmente nos estados de 

Minas Gerais e São Paulo, é a mais importante. A principal planta utilizada para a produção 

desta é a Baccharis dracunculifolia. A própolis verde possui uma composição química 

característica, contendo principalmente compostos fenólicos prenilados, como artepillina C, 

bacarina e drupanina, além de ácidos fenólicos como seu precursor biossintético ácido p-

cumárico. Os compostos fenólicos, incluindo os prenilados, são conhecidos por apresentarem 

diversos efeitos biológicos (Arruda et al., 2020). 

A própolis marrom é o segundo tipo de própolis mais produzido no Brasil e tem 

importância econômica e medicinal. É produzida principalmente a partir da resina da planta H. 

divaricata. É comumente composta por flavonoides, ácidos graxos, ácido fenilpropanoide e 

seus derivados prenilados, como a artepillina C (Dembogurski et al., 2018; Vieira et al., 2023a). 

A própolis preta brasileira é pouco estudada, tendo como provável origem botânica a 

resina da planta chamada Jurema Preta (Mimosa Hostilis benth), uma árvore nordestina do 
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Brasil. É rica em compostos fenólicos, incluindo flavonoides, ácidos fenólicos e seus derivados 

(Vieira et al., 2023a). 

Portanto, a composição química da própolis é variável e complexa, dependendo de 

fatores como a origem da amostra, que está intimamente relacionada com a flora que circunda 

a colmeia, as características geográficas e climáticas do local, espécies de abelhas, fatores 

botânicos e geográficos (Ozdal et al., 2019).  

Estudos recentes têm demonstrado os efeitos antioxidantes da própolis, a aplicação da 

própolis como alimento funcional e nutracêutico nas indústrias alimentícia e farmacêutica 

(Ribeiro et al., 2023). A fim de se justificar o crescente uso da própolis, é importante determinar 

como o processo de digestão no trato gastrointestinal afeta a estabilidade dos compostos 

químicos, bem como sua bioacessibilidade para absorção intestinal. Sabendo-se que a 

bioacessibilidade depende de vários fatores, como o estado químico do composto, sua liberação 

da matriz alimentar, possíveis interações com outros componentes alimentares, a presença de 

supressores ou cofatores, a determinação analítica torna-se importante e cada vez mais 

necessária (Ozdal et al., 2019). 

É crucial entender a bioacessibilidade dos compostos fenólicos da própolis, pois isso 

possibilita observar os efeitos benéficos para a saúde mencionados anteriormente. Métodos de 

digestão in vitro foram desenvolvidos como uma alternativa aos estudos in vivo e são 

considerados ferramentas simples, econômicas e reprodutíveis para avaliar a estabilidade 

digestiva de diversos constituintes alimentares (Ozdal et al., 2019). 

Considerando a própolis como uma fonte promissora de compostos bioativos, 

consumida amplamente em forma de extrato, torna-se necessária a busca de opções que possam 

aumentar a bioacessibilidade dos compostos bioativos presentes, visando protegê-los durante o 

processo de digestão gastrointestinal e também melhorando a palatabilidade e aceitação desse 

produto (Habryka; Socha; Juszczak, 2020). Sendo assim, o estudo de novas matrizes para 

incorporação de extratos de própolis torna-se necessário, dentre as quais podemos citar os 

hidrogéis (Vieira et al., 2023b). 

Os hidrogéis de amido são definidos como uma matriz polimérica com estrutura 

tridimensional altamente hidrofílica, capaz de absorver e reter grandes quantidades de água sem 

se dissolver (Medha et al., 2024). Essa capacidade decorre da formação de uma rede 

tridimensional reticulada, onde a água penetra nos grânulos do polímero, criando estruturas 

interligadas fortes e estáveis. Nos últimos anos, o uso de hidrogéis à base de amidos 

convencionais e não convencionais para a liberação de compostos bioativos aumentou 

significativamente (dos Santos et al., 2023). 
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A utilização de amidos não convencionais para a fabricação de hidrogéis vem ganhando 

destaque, sendo uma estratégia alternativa para valorizar a biodiversidade (Kishore et al., 2024). 

Dentre essas fontes, destaca-se o amido de sorgo, por ser mais econômico que o amido de milho, 

ocupando o 5º lugar no mundo como ingrediente alimentar com maior teor de amido (70–80%) 

e está incluído na categoria como fonte alternativa de amido (de Carvalho et al., 2024; Ishaq et 

al., 2024). 

Recentemente, nosso grupo de pesquisa desenvolveu um hidrogel à base de amido de 

sorgo utilizando a quitosana como agente gelificante e o ácido cítrico para promover o meio 

ácido e melhorar a gelatinização, com excelentes características, formando géis homogêneos, 

lisos, brilhantes e com elevada capacidade de absorção e retenção de água.  

Esse hidrogel desenvolvido, demonstrou ser uma matriz promissora para diversas 

aplicações, permitindo a incorporação de extratos ricos em compostos bioativos e contribuindo 

para o avanço da comunidade científica.  

Diante desse contexto, o objetivo do presente estudo, foi avaliar o efeito de um hidrogel 

à base de amido de sorgo, quitosana e 4% de ácido cítrico, como matriz para incorporação de 

extratos de própolis verde, marrom e preta e analisar a bioacessibilidade dos compostos 

fenólicos, após o processo de digestão in vitro. 
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2. MATERIAL E MÉTODOS 

2.1 Material  

As amostras de própolis (resinas) verde, marrom e preta utilizadas na pesquisa, foram 

coletadas na Serra da Canastra no município de Bambuí, Minas Gerais, em 2022 e doadas pela 

empresa Bee Própolis Brasil. Além disso, também foi realizado o registro da presente pesquisa 

no Sistema Nacional de Gestão do Patrimônio Genético e do Conhecimento Tradicional 

Associado (SisGen), com o código AA093FE. As mesmas foram armazenadas em embalagens 

plásticas de polipropileno e mantidas sob congelamento (-25 °C), até o momento das análises.  

Figura 1 - Fotos das resinas de própolis verde, marrom e preta 

 
Fonte: Fotografia da autora, 2024. PV: própolis verde; PM: própolis marrom; PP: própolis preta. 

Os grãos de sorgo [Sorghum bicolor (L.) Moench] do genótipo BR 501 (pericarpo 

branco e sem tanino), foram doados pelo Centro Nacional de Pesquisa de Milho e Sorgo 

(CNPMS) pela EMBRAPA Milho e Sorgo, localizado em Sete Lagoas, estado de Minas Gerais, 

Brasil. O amido de sorgo utilizado na pesquisa, foi extraído de acordo com método descrito por 

Vieira et al. (2020). 

Figura 2 - Fotos dos grãos e amido extraído do sorgo branco (cultivar BR 501) 

 
Fonte: Autora, 2024 
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2.2 Métodos 

2.2.1 Teor de lipídeos da própolis verde, marrom e preta 

O teor de lipídeos das amostras brutas de própolis verde, marrom e preta, foi 

determinado utilizando o método de extração a frio descrito por Bligh & Dyer (1959). Em 

média, 2 g das amostras em triplicata foram pesadas em erlenmeyer e acrescidas de 15 mL de 

clorofórmio, 30 mL de metanol e 12 mL de água destilada. Posteriormente, foram agitadas por 

30 min em incubadora shaker (Labinfarma Scientific, modelo LIF650S) e após esse tempo, 

foram adicionados 15 mL de clorofórmio e de solução de sulfato de sódio 1,5%, seguido de 

agitação por 2 min. Essas soluções foram transferidas individualmente a um funil de separação, 

aguardando por aproximadamente 2 min a separação das camadas. A camada inferior foi 

recolhida e uma alíquota de 5 mL foi recolhida e transferida em placa de petri previamente 

tarada e pesada. O excesso de solvente foi evaporado e a placa de petri foi pesada novamente. 

2.2.1 Obtenção dos extratos 

A extração dos compostos fenólicos das amostras de própolis verde, marrom e preta foi 

realizada conforme descrito por Vieira et al. (2023a). Os extratos foram armazenados em 

temperatura de congelamento (-18 °C) até a o momento das análises. O processo de extração 

foi realizado em triplicata, ao abrigo da luz e as amostras foram cobertas com papel alumínio 

para evitar a fotodegradação dos compostos.  

Figura 3 - Fotos dos extratos obtidos a partir das resinas de própolis verde, marrom e preta 

 
Fonte: Autora, 2024 

2.2.2 Elaboração dos hidrogéis de amido 

https://www.sciencedirect.com/topics/biochemistry-genetics-and-molecular-biology/photodegradation
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A formulação de hidrogel de amido de sorgo a ser utilizada nesta etapa da pesquisa, foi 

determinada conforme os resultados obtidos no capítulo II. Sendo assim, foi utilizada a 

formulação F3, elaborada com 5 g de amido de sorgo, 0,5 g de quitosana e 4% de ácido cítrico. 

O hidrogel foi elaborado por método de gelatinização por aquecimento e submetidos ao 

processo de reticulação física, por 5 ciclos de congelamento e descongelamento, conforme 

descrito no capítulo II. 

2.2.3 Incorporação dos extratos de própolis verde, marrom e preta ao hidrogel 

Os extratos de própolis verde, marrom e preta foram incorporados ao hidrogel de amido 

de sorgo, conforme método descrito por Meng et al. (2020), com algumas modificações. 

Amostras de hidrogel de amido de sorgo, quitosana e ácido cítrico foram pesadas em béqueres, 

obtendo-se 30 g em triplicata. Os extratos aquosos de própolis verde, marrom e preta foram 

então adicionados gota a gota ao hidrogel, até a obtenção de uma proporção de 10:1 (g hidrogel: 

g extrato de própolis). Essa proporção foi determinada através de pré-testes, simulando a 

ingestão de uma porção de hidrogel, de acordo coma posologia de extratos de própolis. As 

misturas foram mantidas por 1 hora em agitador magnético, até a completa dissolução dos 

extratos no hidrogel. Para evitar a fotodegradação dos compostos presentes nos extratos, os 

béqueres foram cobertos com papel alumínio. 

2.2.4 Capacidade de incorporação dos extratos de própolis verde, marrom e preta ao 

hidrogel 

A capacidade de incorporação dos extratos aquosos de própolis verde, marrom e preta 

foi determinada segundo método descrito por Alavi et al. (2018), com algumas modificações. 

Assim 2 g de hidrogel incorporado com os extratos aquosos de própolis verde, marrom e preta 

(concentração 100 mg de própolis/mL de água), foi diluído em 10 mL de etanol absoluto, 

seguido por sonicação (Ultrassom Sanders, SoniClear 2 modelo Thornton T14) por 2 min. A 

mistura foi então agitada em agitador de tubos (Novainstruments, NI 1066, Piracicaba, SP) por 

2 min e centrifugadas (Centrífuga Excelsa II, Fanem, 206BL, São Paulo) a 3500 rpm por 20 

min. O sobrenadante foi recolhido e levado para leitura da absorbância a 426 nm, em 

espectrofotômetro (Analytik Jena, Spekol 1300, Alemanha). A mesma quantidade do extrato 

puro que foi incorporada ao hidrogel, foi diluída em 10 mL de etanol absoluto e foi realizada a 

leitura em espectrofotômetro a 426 nm. As leituras dos extratos puros e incorporados ao 

hidrogel foram comparadas para determinar a capacidade de incorporação dos extratos de 

https://www.sciencedirect.com/topics/agricultural-and-biological-sciences/aluminum-foil
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própolis verde, marrom e preta ao hidrogel. A concentração de própolis foi determinada 

utilizando uma curva padrão estabelecida de própolis, em 6 pontos, variando de 0 a 25 µL dos 

extratos. 

2.3 Caracterização do hidrogel à base de amido de sorgo incorporado dos extratos de 

própolis verde, marrom e preta 

2.3.1 Determinação da atividade de água, sinérese e capacidade de retenção de água 

Atividade de água (aw) 

A análise de atividade de água (aw) das amostras foi realizada de acordo com método 

descrito por Shroti; Saini, (2022), por meio da leitura direta das amostras, através do 

equipamento AquaLab Lite 2T, da Decagon Devices Inc, (Pullman, EUA), operando-se à 

temperatura de 25°C. A análise foi realizada em triplicata. 

Sinérese (%) 

A sinérese foi determinada de acordo com o método descrito por Li et al. (2023), com 

algumas modificações. A sinérese foi medida gravimetricamente como a quantidade de água (g 

de água/100 g de gel) liberada após centrifugação a 1500 x g por 15 min. A análise foi realizada 

em triplicata. 

Capacidade de retenção de água (CRA) 

A capacidade de retenção de água (CRA) foi determinada de acordo com método 

descrito por Li et al. (2023), com algumas modificações. A CRA foi calculada de acordo com 

a Equação 3. 

 

𝐸𝑞𝑢𝑎çã𝑜 3:  

𝐶𝑅𝐴 =  𝑤1 − 𝑤2                                                                                                              (3) 

2.3.2 Potencial hidrogeniônico (pH) 

 A leitura de pH foi realizada utilizando-se pHmetro de bancada (Bante, modelo 920). A 

leitura foi realizada em triplicata. 

2.3.3 Avaliação morfológica  
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A morfologia dos hidrogéis foi avaliada utilizando Microscópio Eletrônico de Varredura 

(JEOL JSM - 6360LV), no Centro de Microscopia da UFMG. Os parâmetros utilizados para 

análise, foram de acordo com o estudo de Biduski et al., (2018). Para isso, as amostras foram 

previamente liofilizadas e posteriormente, uma pequena fração de cada amostra foi coletada, 

fixada em fita de carbono, pulverizada e revestida com ouro. A análise de visualização foi feita 

usando ampliação variando de 50 a 350 × com uma voltagem de 5.0 V. 

2.3.4 Anáilise do perfil de textura (TPA) 

 O TPA dos hidrogéis foi determinado de acordo com método descrito por Biduski et al. 

(2018) com algumas modificações. Para isso, utilizou-se um analisador de textura texturômetro 

TAXTPLUS (Stable Micro Systems) e os dados coletados por meio do programa Exponent Lite, 

versão 5.1.1.0, 2010, utilizando dois ciclos de compressão. Foram analisados os atributos 

dureza, coesividade, gomosidade, resiliência e adesividade. 

2.3.5 Espectroscopia no Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR) 

Os espectros dos hidrogéis incorporados com os extratos de própolis verde, marrom e 

preta foram adquiridos em um Espectrofotômetro de Infravermelho com Transformada de 

Fourier (Shimadzu, modelo IR-Prestige 21) equipado com amostrador de Refletância Total 

Atenuada (ATR). Este recurso possibilitou a inserção direta de cada amostra para análise, sem 

preparo prévio. O equipamento foi configurado para realizar 20 varreduras, com resolução igual 

a 1 cm-1, entre 4000 e 400 cm-1. 

2.4 Digestão gastrointestinal in vitro 

Um modelo simulado de digestão gastrointestinal, consistindo nas fases oral gástrica e 

intestinal, foi realizado conforme o método estático, harmonizado, proposto por Minekus et al. 

(2014) e aprimorado por Brodkorb et al. (2019).  

Fase oral 

O fluido salivar simulado (SSF), contendo (15,10 mmol/L KCl; 3,70 mmol/L KH2PO4; 

13,60 mmol/L NaHCO3; 0,15 mmol/L MgCl2(H2O)6; 0,06 mmol/L (NH4)2CO3; 1,50 mmol/L 

CaCl2(H2O)2; pH 6,5±0,1) na proporção 1:2, por 15 minutos, foi utilizado para hidratar as 

amostras de hidrogel com extratos de própolis. Posteriormente, adicionou-se 5 mL de fluido 

salivar simulado composto por α-amilase (75 U/mL Sigma-Aldrich A3176-500KU) e as 
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amostras foram incubadas (Incubadora Tecnal TE- 424) sob agitação (122 rpm) e temperatura 

(37°C) constantes por 2 minutos. 

 

Fase gástrica 

Em seguida, para iniciar a fase gástrica, 5 mL de fluido gástrico simulado (6,90 mmol/L 

KCl; 0,90 mmol/L KH2PO4; 25,00 mmol/L NaHCO3; 47,20 mmol/L NaCl; 0,10 mmol/L 

MgCl2(H2O)6; 0,50 mmol/L (NH4)2CO3; 0,15 mmol/L CaCl2(H2O)2; pH 3,0±0,1) contendo 

pepsina (2000 U/mL Sigma-Aldrich P7000), foi adicionado às amostras e o pH foi ajustado 

para 3,0 ± 0,1 (HCl 1 mol/L) e a amostra incubada por 2 horas sob as mesmas condições da 

fase oral.  

Fase do intestino delgado 

Após esse período, a fase do intestino delgado foi inicializada pela adição de 5 mL de 

fluido intestinal simulado (6,80 mmol/L KCl; 0,80 mmol/L KH2PO4; 85,00 mmol/L NaHCO3; 

38,40 mmol/L NaCl; 0,33 mmol/L MgCl2(H2O)6; 0,60 mmol/L CaCl2(H2O)2; pH 7,0±0,1) 

contendo bile (1,40 µmol/mg Sigma-Aldrich B8631) e 5 mL de fluido intestinal simulado 

contendo pancreatina (3,60 U/ mL Sigma-Aldrich P1750). O pH foi ajustado para 7,0±0,1 

(NaOH 1 mol/L) e a amostra incubada por 2 horas. 

Para finalizar o processo de digestão gastrointestinal in vitro a amostra foi centrifugada 

por 30 minutos a 8.790 ×g, a 4°C (Novatecnica - NT 825). A fração bioacessível foi recolhida 

e armazenada a -18°C, até o momento das posteriores análises. Todo o procedimento foi 

realizado em triplicata, juntamente com uma amostra controle (branco). 

2.5 Perfil de fenólicos 

Identificação e quantificação de fenólicos 

O perfil de fenólicos dos extratos aquosos brutos e incorporados ao hidrogel, de própolis 

verde, marrom e preta, antes e após o processo de digestão gastrointestinal in vitro, foi 

determinado conforme o método cromatográfico descrito por Felix Ávila et al. (2024). As 

análises de cromatografia líquida de ultra-desempenho acoplada à detecção de arranjo de diodos 

(UPLC-DAD) dos compostos fenólicos nas amostras foram realizadas em um cromatógrafo 

líquido de ultra eficiência Waters ACQUITY UPLC (Waters Corporation, Milford, MA, USA), 

constituído de uma bomba quartenária, desgaseificador on-line, amostrador automático, 
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controlador de temperatura da coluna (35ºC) e um detector de arranjo. A separação ocorreu em 

uma coluna Acquity BEH, C18 (1,7 µm x 2,1 x 100mm). 

Portanto, foram construídas duas curvas padrões, ambas em triplicata, uma composta 

por três padrões (ácido gálico, catequina e ácido clorogênico) diluídos em metanol e outra com 

nove padrões (ácido caféico, epicatequina, ácido p-coumárico, ácido ferúlico, rutina, miricetina, 

quercetina, apigenina e campferol) também diluídos em metanol. As absorbâncias (nm) obtidas 

foram: 271 (ácido gálico), 277 (epicatequina), 279 (catequina), 309 (ácido p-coumárico), 322 

(ácido caféico), 322 (ácido ferúlico), 325 (ácido clorogênico), 338 (apigenina), 354 (rutina), 

366 (campferol) 372 (miricetina), 372 (quercetina). 

Para o primeiro método, foram utilizadas as seguintes condições cromatográficas, 

volume de injeção de 1 µL; a fase móvel era composta por água/ácido fórmico (99,75:0,25 v/v) 

como eluente A e acetonitrila/ácido fórmico (99,75:0,25, v/v) como eluente B utilizando os 

seguintes gradientes: 0-3,5 min, 100% A; 3,5 a 4 min, 100-92% A, 0-8% B; 4-10 min, 92% A, 

8% B, com vazão de 0,30 mL/min. Para o segundo método, foram utilizados os mesmos 

eluentes, vazão e volume de injeção do primeiro método. Com as seguintes condições de 

gradiente das fases móveis: 0-10 min, 90% A, 10% B; 10 a 10,5 min, 90-82% A, 10-8% B; 

10,5-16 min, 82% A, 18% B; 16-16,5 min, 82-75% A, 18-25% B; 16,5 a 25 min, 75% A, 25% 

B. 

Para ambas as condições analíticas, os compostos fenólicos foram quantificados por 

interpolação em curvas analíticas externas (R2 > 0,993) utilizando sete pontos de padrões (1–7 

µg/mL), em triplicata. Os dados foram processados no software Empower® e os resultados 

foram expressos em mg.g-1 de extrato. 

2.6 Análise estatística 

Os resultados foram submetidos à análise de variância (ANOVA) e comparação de 

médias pelo teste de Tukey a um nível de significância de 5%, após avaliação da normalidade 

e homogeneidade. Todas as análises foram realizadas com o auxílio do programa SPSS 15.0 

(SPSS Inc., EUA). 
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3. RESULTADOS E DISCUSSÃO 

3.1 Teor de lipídeos da própolis verde, marrom e preta 

Os teores de lipídeos (%) das amostras brutas de própolis verde, marrom e preta, estão 

representados na Figura 4. Como é possível observar, houve diferença estatisticamente 

significativa do teor de lipídeos entre as amostras. 

Figura 4 - Teor de lipídeos das amostras brutas de própolis verde, marrom e preta 

 
Legenda: Legenda: HV: hidrogel + extrato de própolis verde; HM: hidrogel + extrato de própolis marrom; HP: 

hidrogel + extrato de própolis preta 

*Médias seguidas da mesma letra minúscula não diferem entre si pelo teste de comparação de médias (p ≤ 0,05). 

A própolis preta apresentou o maior teor de lipídeos entre as três amostras analisadas. 

Essa variação no teor de lipídeos entre os três tipos de própolis é esperada, pois diferentes tipos 

de própolis exibem composições químicas distintas, principalmente devido às suas origens 

botânicas diferentes  

Existem dados limitados disponíveis sobre a composição centesimal de própolis bruta e 

consequentemente, sobre o teor de lipídeos (Pant et al., 2024). Entretanto, os valores obtidos 

neste estudo (33,59 a 62,27%) corroboram aos encontrados na literatura, que apresentaram uma 

variação de 29,27 a 64,14% em alguns estudos, que utilizaram o mesmo método de extração de 

lipídeos, realizado no presente estudo (Barbosa, 2017; Machado et al., 2015; Nunes, 2019). 

O maior percentual da composição química da própolis consiste em lipídeos, um alto teor 

justificado por se tratar de um recurso natural produzido a partir de resinas, bálsamos e ceras, 

que são ricas em lipídeos (Barbosa, 2017). 

A dificuldade na comparação dos dados referentes aos teores de lipídeos de diferentes 

tipos de própolis, está relacionada à influência exercida pela fonte botânica de coleta das 

abelhas, região de origem da própolis, sazonalidade e método de análise utilizado. Sua 
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composição química apresenta uma grande variedade, dependendo do tipo de própolis, o que 

pode resultar em diferenças em seu teor de lipídeos (Guzelmeric et al., 2021). 

3.2 Capacidade de incorporação dos extratos de própolis verde, marrom e preta ao 

hidrogel de amido de sorgo 

 As leituras das absorbâncias à 426 nm das amostras de extrato de própolis verde, 

marrom e preta, antes e após incorporação ao hidrogel, estão representadas na Figura 5. As 

comparações das médias foram realizadas para o mesmo tipo de própolis, antes e após a 

incorporação dos extratos ao hidrogel. 

Figura 5 - Capacidade de incorporação dos extratos de própolis ao hidrogel 

 
Legenda: representação gráfica das médias das absorbâncias das amostras de extrato de própolis verde, marrom e 

preta, antes e após incorporação ao hidrogel.  

*Médias seguidas da mesma letra minúscula não diferem entre si para o mesmo tipo de própolis, pelo teste de 

comparação de médias (p ≤ 0,05). 

Sobre o extrato de própolis verde, os valores das leituras das absorbâncias antes da 

incorporação ao hidrogel de amido de sorgo foi de 0,013 ± 0,003 e após a incorporação ao 

hidrogel foi de 0,013 ± 0,001, valores iguais estatisticamente. O mesmo ocorreu em relação à 

própolis marrom, em que os valores das leituras das absorbâncias antes da incorporação ao 

hidrogel foi de 0,008 ± 0,002 e a absorbância do extrato após incorporação ao hidrogel foi 0,009 

± 0,001.  

Esses resultados demonstram que houve a incorporação dos extratos ao hidrogel de 

amido de sorgo, evidenciando a capacidade desta matriz polimérica em incorporar os extratos 

aquosos de própolis, utilizados no presente estudo, como fonte de substâncias bioativas. 

Como é possível observar na Figura 5, houve diferença estatisticamente significativa 

entre os valores de absorbância, para a própolis preta, antes (0,023 ± 0,002) e após a 
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incorporação do extrato ao hidrogel (0,012 ± 0,002), sendo que o valor da leitura da absorbância 

desse extrato, antes da incorporação ao hidrogel, foi maior do que após a incorporação.  

Esse resultado demonstra que, a própolis preta, por apresentar maior teor de lipídeos em 

relação às própolis verde e marrom, ou seja, por característica mais lipofílica, apresenta uma 

afinidade elevada por ambientes apolares, devido à sua estrutura química predominantemente 

hidrofóbica. Essas substâncias geralmente contêm longas cadeias de hidrocarbonetos ou grupos 

funcionais apolares que não interagem favoravelmente com moléculas de água, que são polares, 

dificultando assim a sua incorporação no hidrogel, que apresenta característica altamente 

hidrofílica (Dahal; Janaswamy, 2024; Liu et al., 2018). 

As substâncias bioativas apresentam as características de serem degradáveis e sensíveis, 

sendo altamente suscetíveis à oxidação e outros fatores externos, como alta temperatura e 

presença de luz e oxigênio, e podem ter sabor e aroma indesejáveis, o que pode limitar seu uso 

na indústria (Gomes Sá et al., 2023; Tavares et al., 2022). Devido a isso, encontrar alternativas 

que possam mantes a estabilidade dessas substâncias, torna-se relevante, como a incorporação 

em hidrogéis, que, devido às suas propriedades de retenção ou liberação de compostos bioativos 

(Soares et al., 2021). 

Diante desse contexto, incorporar extratos de própolis em matrizes poliméricas, como 

em hidrogéis de amido, torna-se uma alternativa promissora para promover a proteção desses 

compostos, ampliando assim a gama de aplicações desses extratos, garantindo e mantendo seus 

efeitos bioativos (Cui et al., 2022; Medha et al., 2024; Meng et al., 2020). 

3.2 Caracterização do hidrogel à base de amido de sorgo incorporado de extratos de 

própolis verde, marrom e preta 

3.2.1 Determinação da atividade de água, sinérese e capacidade de retenção de água 

Os valores de atividade de água (aw), taxa de liberação de água expressos em grama de 

água/100 g de gel e capacidade de retenção de água (CRA), estão apresentados na Tabela 1.  

Tabela 1 - Atividade de água (aw), sinérese e capacidade de retenção de água (CRA) 

das amostras de hidrogel incorporado dos extratos de própolis verde, marrom e preta 

Amostra aw Sinérese (%) CRA (g) 

HV 0,932 ± 0,03b 8,45 ± 1,07b 0,09 ± 0,07a 

HM 0,980 ± 0,02ab 3,75 ± 0,72b 0,05 ± 0,00a 

HP  0,996 ± 0,00a 21,50 ± 3,97a 0,15 ± 0,09a 

HV: hidrogel incorporado com extrato de própolis verde; HM: hidrogel incorporado com extrato de própolis 

marrom; HP: hidrogel incorporado com extrato de própolis preta. 

* Média ± desvio padrão. Médias seguidas da mesma letra minúscula na coluna não diferem entre si pelo teste de 

comparação de médias (p ≤ 0,05). 
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Atividade de água (aw) 

A atividade da água é uma propriedade física medida na indústria alimentícia que ajuda 

a prever a vida útil e a atividade microbiana. Trata-se de uma representação das propriedades 

coligativas: pressão de vapor, depressão do ponto de congelamento, elevação do ponto de 

ebulição e pressão osmótica, todas as quais são medidas únicas e quantitativas do potencial 

químico de uma solução em uma dada concentração, temperatura e pressão (Subbiah; Blank; 

Morison, 2020). 

Em uma solução ideal, essa proporção é igual à fração molar de água na solução, mas 

normalmente é menor que isso, então o coeficiente de atividade da água é introduzido. É 

avaliada em uma escala de 0 a 1, onde 1 representa a água pura (Subbiah; Blank; Morison, 

2020; Sun et al., 2024). 

Os valores de aw das amostras de hidrogel, incorporado dos extratos de própolis verde, 

marrom e preta, foram de 0,932 ± 0,03 para o hidrogel com extrato de própolis verde, 0,980 ± 

0,02 para o hidrogel com extrato de própolis marrom e de 0,996 ± 0,00 para o hidrogel com 

extrato de própolis preta, conforme demonstrado na Tabela 1, caracterizando uma elevada aw, 

visto que esses valores ficaram bem próximos de 1. 

A aw foi maior e estatisticamente igual para as amostras HM e HP e a amostra HV 

apresentou uma menor aw em relação à amostra HP. A adição de diferentes tipos de extratos, 

podem influenciar na atividade de água do hidrogel, visto que o número médio de moléculas de 

água pode ser afetado pelas interações entre o soluto e o solvente, resultando assim em mais ou 

menos água livre na solução (Burakowski; Gliński, 2012). 

As diferenças observadas indicam que o tipo de própolis influenciou na aw. As amostras 

HV e HP podem ter apresentado maior aw devido aos extratos mais fluidos e ao maior teor de 

água livre. Esta variação pode ser explicada pela composição química dos três tipos de própolis, 

especialmente pelo teor de lipídeos. A análise dos lipídeos totais revelou que a própolis preta 

possui o maior teor (61,27%), seguida pela própolis marrom (52,22%) e pela própolis verde, 

que apresentou o menor teor (33,59%). 

As diferenças no teor de lipídeos entre os três tipos de própolis conferem à própolis 

preta características mais lipofílicas. Quando misturada com água, ocorre uma segregação 

espontânea devido à natureza polar da água e à natureza apolar dos lipídios, resultando em um 

maior teor de água livre. Isso acontece porque a interação entre as moléculas de água é mediada 

por fortes ligações de hidrogênio, enquanto as moléculas lipofílicas interagem entre si por meio 
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de forças de van der Waals e interações hidrofóbicas, formando ligações mais fracas (Das; 

Mitra, 2014; Van Balen et al., 2004). 

Valores elevados de atividade de água em hidrogéis são esperados, considerando que se 

trata de uma suspensão de polímero, neste caso, o amido, com alta capacidade de retenção de 

água. Além disso, os hidrogéis de amido são definidos como uma matriz polimérica hidrofílica 

com uma estrutura tridimensional reticulada por processos físicos ou químicos. Essa 

configuração estrutural permite a absorção significativa de água ou soluções aquosas, mantendo 

a integridade do gel sem dissolução (Cui et al., 2022; Larrea-Wachtendorff; Sousa; Ferrari, 

2020). 

Ai incorporar extratos que apresentem atividade antimicrobiana, como a própolis, esta 

limitação de elevada atividade de água do hidrogel, que favorece a proliferação de 

microrganismos, pode ser minimizada, visto que essa substância apícula apresenta uma notável 

atividade antimicrobiana e antifúngica, amplamente documentada em diversos estudos 

científicos. Este efeito é atribuído à presença de substâncias bioativas como flavonoides, ácidos 

fenólicos e ésteres (Bouchelaghem, 2022; Çelekli; Akhras; Bozkurt, 2024; Queiroga et al., 

2023). 

Sinérese (%) 

Em relação à sinérese das amostras de hidrogel, incorporado com os extratos de própolis 

verde, marrom e preta, os valores foram de 8,45 ± 1,07 % para HV, 3,75 ± 0,72 % para HM e 

21,50 ± 2,97 % para HP. Dentre esses valores, a amostra HP foi a que apresentou a maior 

sinérese, em relação à HV e HM, que foram iguais estatisticamente. 

Sinérese é um fenômeno comum em géis, caracterizado pela liberação de líquido da 

estrutura do gel. Esse processo ocorre quando o gel se contrai e libera parte da água ou solvente 

que estava retido inicialmente. A sinérese pode ser influenciada por vários fatores, como a 

composição química do gel, a quantidade de polímeros, as condições de armazenamento e as 

interações entre as moléculas presentes na matriz do gel. Em contextos alimentícios, a sinérese 

pode impactar a textura, aparência e estabilidade dos produtos, sendo um aspecto crucial a ser 

considerado no desenvolvimento e fabricação de géis alimentares (Ako, 2015; Panja; Dietrich; 

Adams, 2022; Wu et al., 2023b). 

O hidrogel de amido de sorgo, quitosana e ácido cítrico, incorporado com o extrato de 

própolis preta, apresentou maior sinérese, ou seja, teve a maior quantidade de água liberada 

após 24 h de armazenamento. Isso demonstra que esse extrato aquoso, formou menos interações 

intermoleculares ou interações mais fracas, quando comparado às amostras HV e HM, o que 
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pode ser associado à característica mais lipofílica da própolis preta. Em estudo que avaliou a 

sinérese de hidrogéis à base de trigo, Maniglia et al. (2020), encontraram valores que variaram 

de 3,62 ± 0,13 a 7,38 ± 0,71 g água/100 g gel, valores semelhantes aos encontrados neste estudo, 

nas formulações com menor sinérese (HV e HM). 

Wu et al., (2022), ao avaliarem a sinérese de um hidrogel de copolímero de acrilamida 

de cloreto de acriloiloxietil trimetilamónio (AM/DAC), encontraram um valor de sinérese de 

40,5%, ou seja, superior ao relatado neste estudo, onde o maior valor de sinérese foi de 21,50% 

para a amostra HP. Isso demonstra que as amostras de hidrogel, incorporado com extratos de 

própolis verde, marrom e preta, apresentaram uma baixa sinérese (HV e HM) e intermediária 

para a amostra HP. 

A sinérese em géis de amido é um fenômeno que ocorre quando há a expulsão de água 

da rede tridimensional do gel. Esse processo é influenciado principalmente pela retrogradação, 

que é a reorganização das moléculas de amido, especialmente a amilose, após a gelatinização. 

Durante o resfriamento dos géis de amido, as moléculas de amilose e amilopectina se 

reassociam, formando uma rede mais ordenada e densa, o que resulta na expulsão de água 

anteriormente retida na matriz do gel (Costa et al., 2020; Tovar et al., 2002). 

Esse processo complexo é influenciado por múltiplos fatores, incluindo a composição 

do amido, as condições de armazenamento, o pH e a presença de solutos, bem como o método 

de gelificação utilizado. A compreensão detalhada desses fatores é essencial para controlar e 

minimizar a sinérese em aplicações industriais, garantindo a estabilidade e a qualidade dos 

produtos alimentícios (Costa et al., 2020). 

Capacidade de retenção de água (WHC) 

A capacidade de retenção de água das amostras de hidrogel incorporado com extratos 

de própolis verde, marrom e preta, foi determinada através do valor de perda de água (WL) em 

gramas, conforme apresentado na Tabela 1. Os valores foram de 0,09 ± 0,07 g para HV, 0,05 ± 

0,05 g para HM e 0,15 ± 0,09 g para HP. Esses valores não diferiram entre si estatisticamente. 

Esses resultados demonstraram que a adição de extratos de própolis, provenientes de 

fontes diferentes, não influenciou na capacidade de retenção de água do hidrogel, apresentando 

as três amostras, baixos valores de perda de água. 

Durante o resfriamento dos géis de amido, as moléculas de amilose e amilopectina se 

reassociam, formando uma rede mais ordenada e densa, resultando na expulsão de água 

anteriormente retida na matriz do gel. Este processo é chamado retrogradação e resulta na 
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liberação de água que estava previamente ligada às cadeias de amilose e amilopectina (Costa et 

al., 2020).  

A retrogradação é responsável pela formação de géis de amido mas também pela 

separação de líquido (água) do sólido (amido). Essa característica inerente aos géis de amido, 

pode ser prejudicial à qualidade de produtos alimentícios, pois essa liberação de água pode 

influenciar na aparência e na textura desses produtos (Li et al., 2023). 

Avaliar a capacidade de retenção de água em hidrogéis à base de amido é, portanto, um 

parâmetro extremamente importante para avaliar a estabilidade do gel formado. Os resultados 

encontrados no presente estudo, demonstraram que a formulação de hidrogel à base de amido 

de sorgo, quitosana e ácido cítrico, apresentou boa estabilidade e baixa taxa de liberação de 

água, sendo promissora para a incorporação de extratos ricos em substâncias bioativas, como a 

própolis. 

3.2.2 Potencial hidrogeniônico (pH) 

As amostras de hidrogel de amido de sorgo, quitosana e 4% de ácido cítrico, 

incorporados com extratos aquosos de própolis verde (HV), marrom (HM) e preta (HP), 

apesentaram valor de pH de 4,26 ± 0,03, 4,26 ± 0,03 e 4,30 ± 0,05 respectivamente, sendo 

iguais estatisticamente entre si, conforme apresentado na Figura 6. 

Figura 6 - Potencial Hidrogeniônico (pH) das amostras de hidrogel incorporado dos extratos 

de própolis verde, marrom e preta 

 
Legenda: Potencial hidrogeniônico (pH) das amostras de de hidrogel de amido de sorgo, quitosana e 4% de ácido 

cítrico, incorporados com extratos aquosos de própolis verde (HV), marrom (HM) e preta (HP). 

*Médias seguidas da mesma letra minúscula não diferem entre si pelo teste de comparação de médias (p ≤ 0,05). 
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Esses resultados demonstram que a adição dos extratos aquosos de própolis não 

influenciou no pH do hidrogel. Conforme apresentado no capítulo III, devido a formulação 

desenvolvida ter a adição de 4% de ácido cítrico, justifica-se o pH de caráter ácido das amostras. 

Meng et al. (2020) desenvolveram hidrogéis à base de amido de tapioca esterificado, 

encontraram valores de pH que variaram de 3 a 8, concluindo que quando o pH era menor que 

6, o grau de inchaço dos hidrogéis aumentou significativamente. O grau de inchaço em 

hidrogéis está relacionado à capacidade desses materiais de absorver e reter água ou fluidos 

biológicos sem dissolver o polímero. 

Em estudo que desenvolveu hidrogel à base de amido modificado de milheto, Mahajan; 

Bera; Panesar, (2021) relataram que a reticulação aumentou em pH baixo e diminuiu 

gradualmente ao aumentar o pH. Os autores atribuíram esse resultado aos altos íons H+ em 

condições de pH baixo que se ligam às cadeias de amido intramolecularmente, isolando as 

moléculas de água. 

Wang et al. (2023) avaliaram o impacto do pH em hidrogel de proteína de ervilha e os 

resultados mostraram que o pH afetou significativamente o processo de gelificação do hidrogel 

desenvolvido, formando uma estrutura lamelar em pH 3, uma estrutura de rede de agregação de 

grânulos em pH 5 e estruturas porosas em pH 7. A variação do pH alterou a microestrutura do 

hidrogel e apresentou a maior força de gel e autorrecuperação em pH 3. 

O pH ácido é importante para a formação de géis de amido, por protonação dos grupos 

carboxílicos, diminuindo a repulsão eletrostática entre as moléculas e estabilizando o gel 

(Hirashima; Takahashi; Nishinari, 2012). 

Esses resultados demonstram que a adição de um meio ácido, como o ácido cítrico 

dissolvido em água, utilizado na formulação do hidrogel de amido de sorgo e quitosana no 

presente estudo, pode ajudar no desenvolvimento de hidrogéis sensíveis ao pH, com potencial 

para para incorporação de compostos bioativos e além disso, reduzir o crescimento de 

microrganismos (de Lima et al., 2016; Wu et al., 2023a). 

3.2.3 Avaliação morfológica  

A morfologia das amostras de hidrogel de amido de sorgo, quitosana e ácido cítrico, 

com incorporação dos extratos aquosos de própolis verde, marrom e preta, está apresentada na 

Figura 7. 
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Figura 7 - Morfologia dos hidrogéis de amido de sorgo, incorporados com os extratos de 

própolis verde, marrom e preta 

 
Morfologia dos hidrogéis de amido de sorgo, quitosana e 4% de ácido cítrico, incorporado com os extratos de 

própolis verde, preta e marrom. Figura (a): X500 de ampliação e figura (b): X1000 de Ampliação. HV: hidrogel + 

extrato de própolis verde; HM: hidrogel + extrato de própolis marrom; HP: hidrogel + extrato de própolis preta 
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A morfologia deste hidrogel foi apresentada no capítulo III deste trabalho, na qual foi 

possível observar a presença de poros, o que facilita a penetração de água ou outras soluções 

aquosas, que pode ser aprisionada em sua rede tridimensional (Chang et al., 2010). 

Na Figura 7, HV, HM e HP (a) e (b), nota-se que esses poros anteriormente formados 

estão aparentemente preenchidos com os extratos aquosos de própolis verde, marrom e preta, 

que foram incorporados à formulação de hidrogel. Observas-se que a amostra HP apresenta 

uma maior quantidade de poros ocos, em relação às amostras HV e HM, o que pode significar 

que o extrato de própolis preta pode não ter sido bem aprisionado na estrutura tridimensional 

do hidrogel, o que pode ser explicado pela natureza mais lipofílica da própolis preta.  

Essa diferença também pode ser confirmada na análise de sinérese, apresentada na 

Tabela 1, em que a amostra HP apresentou uma maior porcentagem de perda de água (21,50%) 

em relação às amostras HV e HP, que apresentaram uma perda de água de 8,45 e 3,75%, 

respectivamente. Essa sinérese mais intensa, demonstra que esse extrato aquoso, formou menos 

ou mais fracas interações intermoleculares com o hidrogel, quando comparado às amostras HV 

e HM.  

 No entanto, a formação de uma estrutura porosa, tridimensional em hidrogéis é ideal 

para a permeabilidade de líquidos, aumentando sua capacidade de absorção e facilitando a 

penetração de soluções aquosas (Biduski et al., 2018; Mousavi et al., 2019). 

Estas características, que puderam ser observadas na morfologia do hidrogel 

desenvolvido no presente estudo, no capítulo III, comprovam que a formulação desenvolvida 

representa uma excelente matriz polimérica, para a incorporação de extratos com propriedades 

bioativas, como os utilizados neste estudo. 

3.2.4 Análise do perfil de textura (TPA) 

Os perfis de textura das amostras de hidrogel de amido de sorgo, quitosana e 4% de 

ácido cítrico, com incorporação dos extratos aquosos de própolis verde (HV), marrom (HM) e 

preta (HP), estão apresentados na Tabela 2. A análise de textura é uma ferramenta importante 

para avaliar a qualidade sensorial de produtos alimentícios. Ela permite medir a resistência 

mecânica de um material quando submetido a forças de compressão, cisalhamento ou 

penetração (Chen; Opara, 2013). No presente estudo, os parâmetros texturais avaliados foram 

dureza, coesividade, gomosidade, resiliência, adesividade e flexibilidade. 
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Tabela 2 – Análise do perfil de textura (TPA) das amostras de hidrogel de amido de sorgo, 

quitosana e 4% de ácido cítrico, incorporado com extratos de própolis verde, marrom e preta 

 Amostra 

Parâmetros HV HM HP 

Dureza 1,62 ± 0,18a 1,49 ± 0,34a 1,49 ± 0,06a 

Coesividade 0,70 ± 0,01a 0,72 ± 0,00a 0,68 ± 0,01b 

Gomosidade 1,14 ± 0,11a 1,07 ± 0,25a 1,01 ± 0,04a 

Resiliência 0,03 ± 0,00a 0,03 ± 0,00a 0,03 ± 0,00a 

Adesividade -194,81 ± 7,93a -155,83 ± 26,13a -179,56 ± 23,64a 

Flexibilidade 0,93 ± 0,01a 0,95 ± 0,00a 0,93 ± 0,02a 
Legenda: HV: hidrogel + extrato de própolis verde; HM: hidrogel + extrato de própolis marrom; HP: hidrogel + 

extrato de própolis preta 

*Média ± desvio padrão. Médias seguidas da mesma letra minúscula na linha não diferem entre si pelo teste de 

comparação de médias (p ≤ 0,05). 

De acordo com os resultados apresentados na Tabela 2, é possível observar que as três 

amostras apresentaram comportamento semelhante quanto à dureza, gomosidade, resiliência, 

adesividade e flexibilidade, não diferindo significativamente entre si (p > 0,05). Já em relação 

ao parâmetro coesividade, houve diferença significativa para a amostra HP, que apresentou o 

menor valor em relação as amostras HV e HM. 

O parâmetro “dureza” no perfil de textura (TPA), está relacionado com a força máxima 

de compressão extraída da curva força vs. tempo. O valor de força de pico está relacionado à 

força máxima de compressão (uniaxial), designada como “dureza” na profundidade 

especificada no teste. Devido à rede estrutural contínua que forma os géis, valores de dureza 

mais altos se traduzem em uma área maior sob a curva força vs tempo, correspondendo a uma 

maior quantidade total de força necessária para executar o processo de cisalhamento (Martins 

et al., 2019). 

No presente estudo, os valores de dureza (HV: 1,62 ± 0,18, HM: 1,49 ± 0,34 e HP: 1,49 

± 0,06) não diferiram entre si, demonstrando que a incorporação de extratos de diferentes tipos 

de própolis, não influenciou neste parâmetro de textura. Esses resultados demonstram que a 

adição dos extratos aquosos de diferentes tipos de própolis, não afetou a compressibilidade dos 

hidrogéis nas concentrações utilizadas nas amostras. 

Martins et al. (2019), desenvolveram hidrogéis à base de alginato de sódio e diferentes 

concentrações de cera de abelha, relataram valores de dureza que variaram de 0,213 ± 0,001 a 

12,60 ± 0,60. Os autores atribuíram essa diferença em relação à dureza dos géis, à concentração 

de cera de abelha, que diminuía, conforme aumentava essa concentração. 

Em outro estudo que avaliou a dureza de hidrogéis à base de isolado de proteína de soja 

com diferentes concentrações de goma de fibra de milho, Yan et al. (2021) encontraram valores 
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que variaram de 0,5 a 1,8 em média, demonstrando que conforme a concentração de goma de 

fibra de milho aumentava, o valor de dureza dos géis também aumentou. 

Para aplicações alimentares, como objetivado no presente estudo, géis muito firmes, 

com elevados valores de dureza, não seriam interessantes, pois quanto maior a dureza, mais 

difícil torna-se comprimir ou mastigar o produto alimentício, o que poderia ocasionar em uma 

baixa aceitação dos consumidores. Portanto, géis mais fluidos, com menores valores de dureza, 

como o do presente estudo, seriam mais convenientes. 

Na análise do perfil de textura, a sonda é comprimida duas vezes na amostra de gel e a 

coesividade é definida como a razão da área sob a curva força-tempo produzida no segundo 

ciclo de compressão para aquela produzida no primeiro ciclo de compressão com compressões 

sucessivas sendo separadas por um período de recuperação definido (Hurler et al., 2012). 

A coesividade é a medida da força das ligações internas que compõem a estrutura. Desta 

forma, a baixa coesividade das amostras de hidrogel com incorporação de extratos de própolis 

verde, marrom e preta, pode ser devido a fraca associação intermolecular. Destaca-se neste 

sentido, que a amostra HP apresentou menor valor de coesividade (0,68 ± 0,01) em relação às 

amostras HV e HM.  

Este resultado demonstra maior fraqueza nas ligações intermoleculares do extrato 

aquoso de própolis preta, com o hidrogel de amido de sorgo, quitosana e ácido cítrico. Essa 

diferença para este extrato também foi apresentada em relação à análise de sinérese no presente 

estudo, comprovando a formação de menos interações intermoleculares ou interações mais 

fracas, quando comparado às amostras HV e HM, devido à natureza mais lipofílica da própolis 

preta. 

Biduski, (2018) ao desenvolver hidrogéis à base de amido de arroz, com adição de óleo 

essencial de alecrim, relatou valores de coesividade entre 0,74 ± 0,02 e 0,78 ± 0,00, resultados 

muito próximos ao encontrado no presente estudo para as amostras analisadas. 

O parâmetro textural “gomosidade”, refere-se à densidade que persiste durante a 

mastigação de um produto semi-sólido, ou seja, é a energia necessária para mastigar o alimento. 

A gomosidade é calculada como o produto da dureza pela coesividade (Chandra; Shamasundar, 

2015). 

As amostras de hidrogel adicionadas com os extratos de própolis verde, marrom e preta, 

apresentaram baixos valores de gomosidade, sem diferença estatisticamente significativa entre 

si, conforme apresentado na Tabela 2. Este resultado foi satisfatório, tendo em vista que 

produtos alimentícios “gomosos” podem ser pegajosos ou difíceis de mastigar. 
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Quanto aos parâmetros texturais resiliência e adesividade, não houve diferença 

estatisticamente significativa entre as três amostras analisadas, demonstrando que o tipo de 

própolis (verde, marrom e preta) dos extratos adicionais ao hidrogel, não influenciou nesses 

parâmetros. 

A resiliência é a medida de recuperação da amostra após compressão, em termos de 

força derivada e velocidade. Embora não seja mencionada diretamente, a resiliência está 

relacionada à capacidade do alimento de recuperar sua forma original após a aplicação de força. 

Alimentos resilientes retornam à sua forma rapidamente, enquanto alimentos menos resilientes 

podem permanecer deformados (Biduski et al., 2018). 

Durante a última etapa do teste textural, a sonda cônica retira a amostra e qualquer 

adesividade demonstrada por uma região de força negativa na curva mostrada é registrada, o 

que está relacionado com o trabalho de adesão (Kamboj; Rana, 2014). 

O perfil de adesividade de hidrogéis é uma indicação da resposta do material e sua 

consequente resistência à separação da base do cone. Quanto mais pegajosa for a amostra, mais 

negativo será o valor (Martins et al., 2019). 

Ao analisar o parâmetro textural de flexibilidade, os valores encontrados foram de 0, 

93± 0,01, 0,95 ± 0,00 e 0,93 ± 0,01, para as amostras HV, HM e HP, respectivamente, não 

apresentando diferença estatisticamente significativa entre si. Em estudo que desenvolveu 

hidrogéis à base de amido de arroz, com adição de óleo essencial de alecrim, Biduski (2018) 

relatou valores de flexibilidade entre 0,52 ± 0,01 e 0,62 ± 0,00, resultados próximos aos 

encontrados no presente estudo. Esses resultados demonstram que a adição de extratos de 

diferentes tipos de própolis, não influenciou na flexibilidade das amostras analisadas. 

A flexibilidade é determinada pela altura que as amostras recuperam durante o tempo 

entre as compressões e corresponde à capacidade da amostra em retornar ao seu estado original 

após a compressão (Biduski et al., 2018). 

Sendo assim, o perfil de análise em textura (TPA) das amostras de hidrogel de amido 

de sorgo, quitosana e 4% de ácido cítrico, com a incorporação de extrato aquoso de própolis 

verde, marrom e preta, demonstrou que os diferentes tipos de própolis presentes nos extratos 

adicionados, não influenciou significativamente na textura das amostras, sendo diferente apenas 

para a coesividade, para a amostra HP, que demonstrou uma coesividade um pouco menor em 

relação às amostras HV e HM. 
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3.2.5 Espectroscopia no Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR) 

Os espectros de ATR-FTIR das três amostras de hidrogel à base de amido de sorgo, 

quitosana e 4% de ácido cítrico, com incorporação dos extratos aquosos de própolis verde (HV), 

marrom (HM) e preta (HP) estão apresentados na Figura 8. 

Figura 8 - Espectros de FTIR do hidrogel incorporado com extratos de própolis verde, 

marrom e preta 

 
Legenda: HV: hidrogel + extrato de própolis verde; HM: hidrogel + extrato de própolis marrom; HP: hidrogel + 

extrato de própolis preta 

De modo geral, as três amostras apresentaram as mesmas bandas, 

independenteindependentemente de sua constituição. Possivelmente as bandas evidenciadas 

estão vinculadas aos componentes majoritários das amostras, no caso, o hidrogel de amido de 

sorgo com quitosana e ácido cítrico. A banda em 3293 cm-1 é atribuída ao estiramento de 

grupos hidroxila (OH) e a banda em 2922 cm-1 às vibrações de alongamento C-H do amido 

(Lin, 2016).  

Em 1638 cm-1 há uma banda de flexão do grupo hidroxila da água, indicando que o 

polímero é higroscópico. Em 1364 cm-1 há uma banda relacionada à deformação angular de 

ligações C-H. As bandas entre 1050 e 991 cm-1 são características de polissacarídeos e são 

atribuídas a deformações do grupo C-O-C e flexão do grupo OH (Ferreira-Villadiego et al., 

2018). 

As bandas características de ácido cítrico, relacionadas ao estiramento dos seus grupos 

carbonila (C=O), com frequência acima de 1704 cm-1 (Garcia et al., 2011) não foram 

visualizadas. 
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Esses resultados demonstram que a adição dos extratos de própolis verde, marrom e 

preta não influenciou nos grupos funcionais do hidrogel à base de amido, quitosana e ácido 

cítrico. 

3.3 Perfil de compostos fenólicos 

Identificação e quantificação de compostos fenólicos 

Os compostos identificados e quantificados durante a análise, nos extratos aquosos 

brutos de própolis verde (V), marrom (M) e preta (P), antes do processo de digestão 

gastrointestinal in vitro e suas respectivas as frações bioacessíveis, verde (BV), marrom (BM) 

e preta (BP), bem como as frações bioacessíveis dos extratos incorporados ao hidrogel (própolis 

verde: HV, própolis marrom: HM, própolis preta: HP), estão apresentados na Tabela 3. 

Observa-se que o perfil de compostos fenólicos nos extratos de diferentes tipos de 

própolis e suas frações bioacessíveis, incorporados ou não ao hidrogel, diferem 

significativamente entre si. Isso evidencia que a disponibilidade dos compostos analisados, e 

consequentemente sua degradação, é influenciada pelo processo de digestão no trato 

gastrointestinal. Sendo assim, os compostos consumidos não necessariamente são os que 

efetivamente exercerão ação no organismo (Rodrigues et al., 2022). 

Vale ressaltar que as médias das concentrações referentes aos compostos identificados, 

foram comparadas apenas para o mesmo tipo de própolis, ou seja, o extrato bruto, com suas 

respectivas frações bioacessíveis, com e sem hidrogel. 

De acordo com esses resultados (Tabela 3), os compostos que apresentaram uma maior 

concentração na fração bioacessível dos extratos incorporados ao hidrogel, quando comparada 

à fração bioacessível do extrato bruto, foram o ácido clorogênico e ácido cafeico, na própolis 

marrom, o ácido p-cumárico, que se manteve igual em termos de concentração na amostra BM 

e HM e o ácido ferúlico que manteve sua concentração na própolis verde (amostras HB e HM) 

e apareceu apenas nas amostras HM e HP. 
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Tabela 3 - Perfil de compostos fenólicos (mg.g-1 de extrato) nos extratos de própolis verde, marrom e preta, antes e após o processo de digestão 

in vitro 

COMPOSTOS 
VERDE MARROM PRETA 

V BV HV M BM HM P BP HP 

Ácido gálico 
λ (nm): 271  

RT (min): 2,86 

0,0017 ± 0,0000 

a 
ND ND ND ND ND 

0,0019 ± 0,0001 

a 
ND ND 

Catequina 
λ (nm): 279 

RT (min): 8,84 

0,0028 ± 0,0000 

a 
ND ND 

0,0013 ± 0,0003 

a 
ND ND 

0,0010 ± 0,0003 

a 
ND ND 

Ácido clorogênico 
λ (nm): 325 

RT (min): 9,20 

0,2153 ± 0,0031 
a 

0,0108 ± 0,0013 
B 

0,0001 ± 0,0001 
c 

0,0270 ± 0,0005 
a 

ND 
0,0006 ± 0,0001 

b 
0,1624 ± 0,0401 

a 
0,0109 ± 0,0003 

b 
0,0003 ± 0,0002 

c 

Ácido cafeico 
λ (nm): 322 

RT (min): 3,77 

0,0144 ± 0,0002 

a 

0,0031 ± 0,0006 

B 
ND 

0,0003 ± 0,0000 

a 
ND 

0,0001 ± 0,0000 

b 

0,0053 ± 0,0027 

a 

0,0008 ± 0,0001 

b 
ND 

Epicatequina 
λ (nm): 277 

RT (min): 4,55 

0,0037 ± 0,0007 

a 

0,0018 ± 0,0003 

B 
ND ND ND ND ND ND ND 

Ácido p-cumárico 
λ (nm): 309 

RT (min): 6,95 

0,3019 ± 0,0022 

a 

0,0183 ± 0,0036 

B 

0,0007 ± 0,0002 

c 

0,1022 ± 0,0022 

a 

0,0052 ± 0,0004 

b 

0,0024 ± 0,0002 

b 

0,0215 ± 0,0002 

a 

0,0034 ± 0,0002 

b 

0,0003 ± 0,0000 

c 

Ácido Ferúlico 
λ (nm): 322 

RT (min): 9,93 

0,0050 ± 0,0003 
a 

0,0003 ± 0,0001 
B 

0,0002 ± 0,0000 
b 

ND ND 
0,0002 ± 0,0000 

a 
ND ND 

0,0001 ± 0,0000 
a 

Rutina 
λ (nm): 354 

RT (min): 12,98 

0,0011 ± 0,0001 

a 
ND ND 

0,0003 ± 0,0000 

a 
ND ND ND ND ND 

Miricetina 
λ (nm): 372 

RT (min): 15,48 

0,0020 ± 0,0001 

a 
ND ND 

0,0003 ± 0,0001 

a 
ND ND 

0,0005 ± 0,0001 

a 
ND ND 

Quercetina 
λ (nm): 372 

RT (min): 19,85 

ND ND ND ND ND ND 
0,0007 ± 0,0005 

a 
ND ND 

Apigenina 
λ (nm): 338 

RT (min): 23,1 

0,0006 ± 0,0000 
a 

ND ND ND ND ND ND ND ND 

Campferol 
λ (nm): 366 

RT (min): 23,91 

ND ND ND ND ND ND ND ND ND 

Legenda: V; M; P: extratos brutos de própolis verde, marrom e preta. BV; BM; BP: fração bioacessível dos extratos de própolis verde, marrom e preta. HV; HM; HP: fração bioacessível dos 

extratos de própolis verde, marrom e preta incorporados ao hidrogel. λ (nm): comprimento de onda; RT (min): tempo de retenção. 

* Valor médio ± desvio padrão; n = 3. Letras iguais na mesma linha (mesmo tipo de própolis) não diferem significativamente entre si a 5%, pelo teste de Tukey (p < 0,05).
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Os perfis cromatográficos dos extratos brutos de própolis verde, marrom e preta, nos 

métodos A e B, estão representados na Figura 9 e os cromatogramas das frações bioacessíveis 

dos extratos brutos e incorporados aos hidrogéis, bem como dos padrões utilizados nos métodos 

A e B, encontram-se no Apêndice B deste trabalho. 

Figura 9 - Cromatogramas dos fenólicos identificados nos extratos brutos de própolis verde 

(a), marrom (b) e preta (c), pelos métodos de separação A e B 

 
Perfis cromatográficos dos extratos aquosos brutos de própolis verde (a), mrrom (b) e preta (c). (Método A) 1: 

ácido gálico; 2: catequina e 3: ácido clorogênico. (Método B) 4: ácido cafeico; 5: epicatequina; 6: ácido p-

cumárico; 7: ácido ferúlico; 8: rutina; 9: miricetina; 10: quercetina; 11: apigenina e 12: campferol. 
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Em relação ao perfil de fenólicos do extrato de própolis verde, conforme apresentado na 

Tabela 3 e na Figura 9 (a), os compostos fenólicos presentes no extrato bruto de própolis verde 

(V), foram ácido gálico, catequina, ácido clorogênico, ácido cafeico, epicatequina, ácido p-

cumárico, ácido ferúlico, rutina, miricetina e apigenina. 

Em estudo anterior realizado por Vieira et al. (2023a), que analisou o perfil químico do 

extrato aquoso de própolis verde, da mesma origem ao utilizado no presente estudo, os autores 

identificaram como possíveis compostos presentes no extrato analisado, ácido cafeico, 

apigenina, miricetina, ácido clorogênico e derivado do ácido ferúlico. Estes compostos 

fenólicos, além de terem sido também identificados, foram quantificados no presente estudo, 

no extrato aquoso de própolis verde. 

Chen et al. (2019), estudaram o perfil de fenólicos da própolis verde brasileira, tendo 

quantificado o ácido cafeico (0,86 ± 0,08 mg/g), ácido p-cumárico: (11,28 ± 0,79 mg/g) e ácido 

ferúlico (0,69 ± 0,05 mg/g), perfil semelhante ao encontrado no presente estudo.  

Em outro estudo que também estudou a própolis verde brasileira, Osés et al. (2020) 

encontraram compostos como o ácido gálico (0,3 ± 0,0 mg/g), ácido cafeico (0,8 ± 0,0 mg/g), 

catequina (20,8 ± 0,1 mg/g), ácido clorogênico (0,2 ± 0,0 mg/g), ácido ferúlico (0,4 ± 0,0 e 0,3 

± 0,0 mg/g). Já em estudo que avaliou o perfil de fenólicos em amostras de própolis de 

diferentes regiões do Brasil, Marcucci et al., (2000) identificaram e quantificaram os compostos 

ácido cafeico (0,17 mg/g), ácido p-cumárico (0,15 mg/g) e ácido ferúlico (0,11 mg/g). 

Dentre estes, o ácido clorogênico foi o que mais se aproximou em relação à sua 

concentração, ao resultado encontrado no presente estudo, que foi de 0,2153 ± 0,0031 mg/g e 

o ácido p-cumárico apresentou maior concentração (0,3019 ± 0,0022 mg/g) no extrato de 

própolis verde avaliado. 

O ácido clorogênico (ácido 5- O -cafeoilquínico) é um composto fenólico da família do 

ácido hidroxicinâmico. Este polifenol possui muitas propriedades promotoras da saúde, a 

maioria delas relacionadas ao tratamento da síndrome metabólica, incluindo atividades 

antioxidantes, anti-inflamatórias, antilipidêmicas, antidiabéticas e anti-hipertensivas (Berretta 

et al., 2023; Santana-Gálvez; Cisneros-Zevallos; Jacobo-Velázquez, 2017). 

Já em relação ao ácido p-cumárico, este fenilpropanoide apresenta propriedades 

antioxidantes e antibacterianas. Além disso, ele tem como derivado, o artepillin C, que é um 

dos principais compostos fenólicos encontrados na própolis verde brasileira, agregando alto 

valor a este produto apícola. É um componente principal e único deste tipo de própolis, sendo 

responsável por várias propriedades benéficas à saúde, como efeitos antioxidantes, anti-
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inflamatórios, antidiabéticos, neuroprotetores, gastroprotetores, imunomoduladores e 

anticancerígenos (Liu et al., 2024; Vieira et al., 2023a). 

Sobre as frações bioacessíveis do extrato bruto de própolis verde (BV) e incorporado ao 

hidrogel (HV), é possível observar na Tabela 3, que para todos os compostos analisados, a 

concentração diminuiu ou zerou após o processo de digestão gastrointestinal in vitro e manteve-

se igual estatisticamente, apenas a concentração de ácido ferúlico na amostra sem (BV) e com 

hidrogel (HV).  

Esses resultados demonstram que o processo de digestão gastrointestinal interfere na 

disponibilidade dos compostos fenólicos, levando à degradação dos compostos analisados. A 

bioacessibilidade é a fração do composto que é liberada da matriz alimentar no TGI e então se 

torna disponível para absorção (Park; Mun; Kim, 2018). 

O ácido ferúlico, quimicamente conhecido como ácido (2E)-3(4-hidroxi-3-metoxifenil) 

prop-2enoico, pertence aos derivados do ácido cinâmico. O ácido ferúlico, usado na medicina 

e na indústria farmacêutica, apresenta potencial no tratamento de doenças cardiovasculares, 

distúrbios neurológicos como Alzheimer e Parkinson, certos tipos de câncer, diabetes e doenças 

de pele (Shelar et al., 2024). 

A não identificação do ácido cinâmico no extrato de própolis verde antes do processo 

de digestão gastrointestinal in vitro, pode estar relacionada ao método de identificação proposto 

na presente pesquisa, tendo em vista que Vieira et al. (2023a) identificaram este como provável 

composto presente na própolis verde brasileira. 

A presença do ácido ferúlico na fração bioacessível do extrato de própolis verde 

incorporado ao hidrogel, pode indicar que o hidrogel à base de amido de sorgo, protegeu o âcido 

cinâmico, indicativamente presente na amostra, durante o processo de digestão in vitro, visto 

que uma das funções essenciais de hidrogéis é baseada na retenção ou liberação de compostos 

bioativos (dos Santos et al., 2023; Soares et al., 2021). 

Em relação ao perfil de fenólicos do extrato de própolis marrom, conforme apresentado 

na Tabela 3 e na Figura 9 (b), os compostos presentes no extrato bruto de própolis marrom (M), 

foram catequina, ácido clorogênico, ácido cafeico, ácido p-cumárico, rutina e miricetina. 

Em estudo que traçou o perfil químico de extrato de própolis marrom, utilizando o 

mesmo tipo de própolis e mesma origem do avaliado no presente estudo, Vieira et al. (2023a) 

identificaram como possíveis compostos presentes no extrato aquoso de própolis marrom, os 

compostos fenólicos ácido clorogênico e ácido cafeico, também identificados no presente 

estudo. 
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Andrade et al., (2017), avaliaram o perfil de fenólicos da própolis marrom brasileira, 

relataram a identificação e quantificação por UPLC dos compostos ácido cafeico (0,01 ± 0,00 

mg/g), ácido clorogênico (1,76 ± 0,03 mg/g), catequina (0,01 ± 0,00 mg/g mg/g), ácido p-

cumárico (2,64 ± 0,22 mg/g), rutina (0,13 ± 0,02 mg/g) e ácido ferúlico (0,06 ± 0,00 mg/g). 

Este perfil foi semelhante ao encontrado no presente estudo. Assim como descrito no extrato de 

própolis marrom avaliado, esses autores também relataram maiores concentrações para ácido 

clorogênico e ácido p-cumárico. 

Em relação às frações bioacessíveis do extrato bruto de própolis marrom (BM) e 

incorporado ao hidrogel (HM), as concentrações de ácido clorogênico e ácido cafeico foram 

maiores na amostra com, enquanto que sem o hidrogel (BM), essas concentrações foram não 

detectáveis (ND). Esses resultados demonstram que o hidrogel foi eficaz na proteção desses 

compostos, durante o processo de digestão in vitro. 

O ácido clorogênico é um ácido polifenólico natural da família do ácido 

hidroxicinâmico e atua como agente antioxidante, hepatoprotetor, cardioprotetor e 

neuroprotetor. Além disso, ele apresenta atividades anti-inflamatórias, antimicrobianas, 

antivirais e anti-hipertensivas (Singh et al., 2023). 

Sobre o ácido cafeico, é um fenilpropanoide com propriedades antioxidantes e anti-

inflamatórias. Tem o efeito de proteger os cardiomiócitos de danos oxidativos e seu mecanismo 

de ação está relacionado à proteção de enzimas antioxidantes, inibindo a peroxidação lipídica, 

reduzindo o Ca 2+ e promovendo a apoptose (Cui et al., 2022). 

Ao que concerne às concentrações de ácido ferúlico na fração bioacessível do extrato 

de própolis marrom, com hidrogel (HM), essa concentração foi maior, quando comparada à 

fração bioacessível do extrato bruto (BM), que foi “não detectável” (ND), como apresentado 

na Tabela 3, assim como ocorreu na fração bioacessível da própolis verde com hidrogel, 

podendo estar relacionado ao mesmo mecanismo de ação apresentado. 

Quanto ao perfil de fenólicos do extrato de própolis preta, conforme apresentado na 

Tabela 3 e na Figura 9 (c), os compostos presentes no extrato bruto de própolis preta (P), foram 

ácido gálico, catequina, ácido clorogênico, ácido cafeico, ácido p-cumárico, miricetina e 

quercetina. 

Perfil de fenólicos semelhante foi relatado por Guzelmeric et al. (2023), em amostras 

de própolis preta de diferentes regiões da Turquia, no qual foram identificados e quantificados 

os compostos ácido cafeico (8,25 ± 0,57 e 5,22 ± 0,36 mg/g), ácido ferúlico (0,40 ± 0,07 mg/g), 

ácido p-cumárico (2,70 ± 0,48 e 5,40 ± 0,10 mg/g) e quercetina. 
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Em outro estudo, desenvolvido por Ristivojević et al., (2020), os autores avaliaram o 

perfil de fenólicos da própolis preta, destacando-se ácido gálico, ácido clorogênico, catequina, 

ácido cafeico, rutina, ácido p-cumárico, quercetina e ácido ferúlico, corroborando os dados do 

presente estudo. 

Em relação às frações bioacessíveis do extrato de própolis preta sem (BP) e com 

hidrogel (HP), de acordo com a Tabela 3, foi possível observar que apenas o ácido ferúlico se 

mostrou presente em maior concentração na amostra HP, sendo que foi “não detectável” (ND), 

tanto nas amostras P e BP. 

Esse resultado pode ser justificado, assim como ocorreu para as amostras HV e HM, 

visto que o ácido cinâmico foi identificado como possível composto presente na própolis preta 

em ou estudo (Vieira et al., 2023a). Devido ao ácido ferúlico ser um derivado desse composto, 

sugere-se que, após a ação enzimática durante o processo de digestão gastrointestinal, ocorreu 

uma possível proteção desse composto, pelo hidrogel (Shelar et al., 2024). 

Existem poucos estudos na literatura que caracterizem o perfil de fenólicos da própolis 

preta, principalmente a brasileira. Devido a isso, o presente trabalho torna-se ainda mais 

relevante por trazer essa contribuição científica. 

Os compostos fenólicos são metabólitos secundários, produzidos por plantas, sendo os 

principais componentes responsáveis pela propriedade funcional da própolis, como atividades 

antioxidantes, antiinflamatórias, antitumorais, antibacterianas, antivirais, antifúngicas, 

antiparasitárias, analgésicas, antidiabéticas, antiaterogênicas, antiproliferativas, bem como 

cardio e neuroprotetoras (Andrade et al., 2017; Becerra-Herrera et al., 2018; Mihaylova; 

Dimitrova-Dimova; Popova, 2024). 

Apesar das semelhanças em relação ao perfil de fenólicos relatados no presente estudo, 

para os três tipos de própolis analisados e aos encontrados na literatura, diferenças diversas 

foram encontradas, principalmente em relação à concentração desses compostos presentes em 

diferentes tipos de própolis. 

Essas diferenças podem ser explicadas pela influência exercida pela fonte botânica de 

coleta das abelhas, região de origem da própolis, sazonalidade e método de extração dos 

polifenois presentes na resina. Dependendo do tipo de própolis, sua composição química difere, 

o que pode resultar em diferenças na concentração de compostos fenólicos (Guzelmeric et al., 

2021). 

A maioria dos estudos aqui apresentados, utilizaram o etanol como solvente de extração 

dos compostos fenólicos presentes na própolis, que é o solvente mais eficaz para este objetivo. 

No entanto, no presente estudo, foi utilizada a água como solvente, devido à toxicidade do 
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metanol e à necessidade de uma etapa adicional de evaporação rotativa para o extrato alcoólico. 

Isso reduz o número de etapas no processo de extração, além do fato de que o extrato aquoso é 

o mais adequado para ingestão, visto que a aplicação pretendida neste estudo, foi a incorporação 

dos extratos em um hidrogel, para fins alimentícios. 

Em relação à bioacessibilidade dos extratos de própolis verde, marrom e preta, 

incorporados ao hidrogel de amido de sorgo, quitosana e ácido cítrico, apesar de ter sido 

reduzida, houve a proteção de alguns polifenois presentes nos três tipos de própolis, exercida 

pelo hidrogel. Esses resultados podem estar associados à complexidade da própolis, que é uma 

matriz rica em substâncias bioativas diversas. 

Isso demonstra que, essa proteção menor exercida pelo hidrogel desenvolvido no 

presente estudo, pode estar mais associada à complexidade da própolis, do que ao hidrogel, 

visto que em estudos que avaliaram o efeito de hidrogéis de amido na proteção e libração 

controlada de compostos bioativos isolados, foram obtidos resultados satisfatórios, como para 

o ácido fumárico (Doosti et al., 2019), beta-caroteno (Gómez-Mascaraque et al., 2017; Mun et 

al., 2016; Mun; Kim; Mcclements, 2015) e curcumina (Kang et al., 2021), comprovando o 

potencial do uso de hidrogéis para essa finalidade (Vieira, et al., 2023b). 
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CONCLUSÃO 

As amostras de própolis verde, marrom e preta, originárias de Bambuí, Minas Gerias, 

demonstraram serem fontes importantes de polifenóis, detacando-se os ácido gálico, catequina, 

ácido clorogênico, ácido cafeico, epicatequina, ácido p-cumárico, ácido ferúlico, rutina, 

miricetina e apigenina, na próopolis verde, catequina, ácido clorogênico, ácido cafeico, ácido 

p-cumárico, rutina e miricetina, na própolis marrom e ácido gálico, catequina, ácido 

clorogênico, ácido cafeico, ácido p-cumárico, miricetina e quercetina, na própolis preta. 

O hidrogel desenvolvido no presente estudo, demonstrou ser uma matriz promissora 

para a incorporação dos extratos dos três tipos de própolis, demonstrando baixas taxas de 

sinérese e elevada retenção de água. Estes resultados puderam ser observados pela análise 

morfológica das amostras de hidrogel que demonstrou a eficiência da retenção dos extratos na 

rede tridimensional do hidrogel. Além disto, o hidrogel incorporado com os extratos de própolis 

apresentaram-se como géis firmes, coesos, com boa integridade e alta resistência 

Em relação à bioacessibilidade dos extratos dos três diferentes tipos de própolis 

incorporados ao hidrogel, observou-se a proteção de alguns polifenóis, como ácido ferúlico, 

ácido cafeico e ácido clorogênico, proporcionada pelo hidrogel. No entanto, são necessários 

mais estudos para que essa proteção se torne mais efetiva. Esses resultados demonstram o 

potencial dessa matriz polimérica desenvolvida e avaliada no presente estudo para ser utilizada 

na incorporação de produtos fontes de substâncias bioativas. 
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CONSIDERAÇÕES FINAIS 

 

O amido de sorgo demonstrou ser uma matéria-prima promissora para o 

desenvolvimento de hidrogéis, especialmente quando combinado com quitosana e ácido cítrico, 

resultando em géis homogêneos, lisos, brilhantes e com elevada capacidade de absorção e 

retenção de água. A elaboração de hidrogéis fisicamente reticulados, à base de amido de sorgo, 

sem o uso de reagentes químicos, destaca-se por sua sustentabilidade e pela utilização de uma 

fonte não convencional de amido, promovendo avanços ecológicos e científicos. 

A incorporação dos extratos de própolis verde, marrom e preta ao hidrogel resultou em 

géis firmes, coesos, com baixa sinérese e alta resistência, demonstrando a eficiência da matriz 

para a retenção e proteção de substâncias bioativas. Os extratos de própolis, especialmente o 

verde, evidenciaram uma capacidade antioxidante significativa e alto teor de polifenóis, 

reforçando a importância do estudo químico da própolis para o desenvolvimento de produtos. 

Embora o hidrogel tenha mostrado potencial para proteger polifenóis como ácido 

ferúlico, ácido cafeico e ácido clorogênico, são necessários mais estudos que possam melhorar 

essa proteção, incluindo outras fontes de substâncias bioativas e outros métodos de 

incorporação dessas substâncias. Em suma, o hidrogel desenvolvido neste estudo representa 

uma matriz polimérica promissora para a incorporação de extratos ricos em substâncias 

bioativas, contribuindo para o avanço no uso sustentável e eficaz de recursos naturais como o 

amido de sorgo e a própolis. 
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APÊNDICES 

 

APÊNDICE A - Representação dos espectros de massas por Paper nos modos positivo e 

negativo dos extratos aquosos de própolis verde, marrom e preta 

 

A.1 PS(+)MS do extrato aquoso da própolis preta 

 

A.2 PS(+)MS do extrato aquoso da própolis verde 

 

A.3 PS(+)MS do extrato aquoso da própolis marrom 
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A.4 PS(-)MS do extrato aquoso da própolis preta 

 

A.5 PS(-)MS do extrato aquoso da própolis verde 

 

A.6 PS(-)MS do extrato aquoso da própolis marrom 
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A.7 Espectro de massa de íons do produto (MS / MS) do íon de m/z 301 (atribuído como 

Artepillin C protonado)

 

A.8 Espectro de massa de íons do produto (MS/MS) do íon de m/z 317 (atribuído como ácido 

7-hidroxidesidroabiético prototonado) 

 

A.9 Espectro de massa de íons de produto (MS/MS) do íon de m/z 340 (atribuído como 

Lobelanidina protonada) 
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A.10 Espectro de massa de íons do produto (MS/MS) do íon de m/z 163 (atribuído como p-

ácido cumárico desprotonado 

 

A.11 Espectro de massa de íons do produto (MS/MS) do íon de m/z 179 (atribuído como 

ácido cafeico desprotonado) 

 

A.12 Espectro de massa de íons do produto (MS/MS) do íon de m/z 231 (atribuído como 

Drupanina desprotonada) 
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A.13 Espectro de massa de íons do produto (MS / MS) do íon de m/z 253 (atribuído como 

crisina desprotonada) 

 

A.14 Espectro de massa de íons do produto (MS / MS) do íon de m/z 255 (atribuído como 

Pinocembrina desprotonada). 

 

A.15 Espectro de massa de íons de produto (MS / MS) do íon de m/z 267 (atribuído como 

apigenina desprotonada). 
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A.16 Espectro de massa de íons do produto (MS/MS) do íon de m/z 269 (atribuído como éster 

benzílico de ácido cafeico desprotonado) 

 

A.17 Espectro de massa de íons de produto (MS/MS) do íon de m/z 271 (atribuído como 

Naringenina desprotonada) 

 

A.18. Espectro de massa de íons do produto (MS/MS) do íon de m/z 283 (atribuído como 

galangina-5-metiléter desprotonado) 
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A.19. Espectro de massa do íon produto (MS / MS) do íon de m/z 289 (atribuído como 

epicatequina desprotonada) 

 

A.20. Espectro de massa de íons do produto (MS/MS) do íon de m/z 295 (atribuído como 

Kaempferide desprotonado) 

 

A.21. Espectro de massa de íons do produto (MS/MS) do íon de m/z 301 (atribuído como 

quercetina desprotonada) 
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A.22 Espectro de massa de íons do produto (MS/MS) do íon de m/z 303 (atribuído como 

Taxifolina desprotonada) 

 

A.23 Espectro de massa de íons de produto (MS/MS) do íon de m/z 311 (atribuído como acetato 

de pinobanksina-3 desprotonado). 

 

A.24 Espectro de massa de íons do produto (MS/MS) do íon de m/z 313 (atribuído como éter 

3-metílico de quercetina desprotonado) 
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A.25 Espectro de massa de íons do produto (MS / MS) do íon de m/z 319 (atribuído como ácido 

cupressico desprotonado). 

 

A.26 Espectro de massa de íons de produto (MS/MS) do íon de m/z 333 (atribuído como ácido 

atagônico desprotonado). 

 

A.27 Espectro de massa de íons do produto (MS / MS) do íon de m/z 353 (atribuído como ácido 

clorogênico desprotonado). 
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A.28 Espectro de massa de íons de produto (MS/MS) do íon de m/z 357 (atribuído como 

Matairesinol desprotonado) 

 

A.29 Espectro de massa de íons de produto (MS / MS) do íon de m/z 515 (atribuído como ácido 

dicafeoilquínico desprotonado) 
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APÊNDICE B - Perfis Cromatográficos obtidos por UPLC e dos padrões utilizados nos 

métodos A e B e das frações bioacessíveis dos extratos brutos e incorporados ao hidrogel 

 

B.1 Perfis cromatográficos dos padrões utilizados nos métodos A (1: ácido gálico; 2: catequina 

e 3: ácido clorogênico) e B (4: ácido cafeico; 5: epicatequina; 6: ácido p-cumárico; 7: ácido 

ferúlico; 8: rutina; 9: miricetina; 10: quercetina; 11: apigenina e 12: campferol) 

 

 
 

B.2 Perfis Cromatográficos (métodos A e B) das frações bioacessíveis do extrato bruto de 

própolis verde (BV) e incorporado ao hidrogel (HV) 
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B.3 Perfis Cromatográficos (métodos A e B) das frações bioacessíveis do extrato bruto de 

própolis marrom (BM) e incorporado ao hidrogel (HM) 

 

 
 

B.4 Perfis Cromatográficos (métodos A e B) das frações bioacessíveis do extrato bruto de 

própolis preta (BP) e incorporado ao hidrogel (HP) 

 

 


