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1. INTRODUCAO

Os hidrogéis sdo materiais que apresentam uma rede tridimensional de
polimeros hidrofilicos reticulados, seja fisicamente ou quimicamente. Eles séo
precursores de diversos materiais, e sua desidratacdo pode ser realizada por meio
de diferentes técnicas, como a liofilizacdo. Esta é uma técnica ambientalmente
amigavel, resultando na producdo de materiais conhecidos como criogéis (ZHU,
2019). Os criogéis sao caracterizados por sua alta porosidade, baixa densidade e
grande éarea superficial, 0 que o0s torna capazes de absorver e reter grandes
guantidades de agua. Além disso, podem ser elaborados a partir de biopolimeros,
como o amido (FONSECA et al., 2021).

O amido € um homopolissacarideo formado por cadeias de amilose (linear) e
amilopectina (ramificada), constituidas por moléculas de D-glicose. Trata-se de um
carboidrato de baixo custo, abundante na natureza, renovavel e biodegradavel.
Suas propriedades biocompativeis o tornam adequado para a incorporacédo de uma
ampla gama de substancias bioativas (ZHENG et al.,, 2020). Uma aplicacdo
promissora para 0s criogéis a base de amido é sua utilizacdo como matrizes para
liberacdo de compostos bioativos, que podem ser introduzidos durante o processo
de formacéo do criogel (SILVA et al., 2020).

Entre os compostos bioativos de interesse, destacam-se 0s 0leos essenciais
(OEs), conhecidos por suas propriedades antimicrobianas e antioxidantes
(WESOLOWSKA et al., 2019). No entanto, devido a sua volatiidade e
susceptibilidade a fatores ambientais, € necessario utilizar estratégias que
aumentem sua estabilidade. A formacdo de complexos de inclusdo com
ciclodextrinas (CDs), que possuem uma estrutura macrociclica capaz de abrigar
compostos hidrofobicos, € uma dessas abordagens (FANG et al., 2022). As CDs
sdo oligossacarideos que, devido a sua superficie externa hidrofilica e cavidade
interna apolar, proporcionam um ambiente adequado para proteger e liberar
compostos bioativos (ZONGJIAN et al., 2021).

Nesse contexto, 0 objetivo deste estudo foi produzir criogéis bioativos a base
de amido de ervilha contendo complexos de inclusdo de B-ciclodextrina com dGleo
essencial de tomilho branco (B-CD/OETB). Esta abordagem visa o desenvolvimento
de materiais sustentaveis e biodegradaveis, em substituicdo aos derivados de
recursos fosseis.
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2. METODOLOGIA

2.1 Sintese do complexo de incluséo

O complexo de inclusédo entre a B-ciclodextrina (3-CD) e o 6leo essencial de
tomilho branco (OETB) foi denominado como B-CD/OETB e produzido por método
de precipitacdo segundo metodologia descrita por Kringel et al. (2017), com
modificacdes. Dissolveu-se em um béquer 2 g de B-CD em 50 mL de agua destilada
a 35°C em banho termostatico (Velp Scientifica, Enzymatic Digester-GDE, Italia) sob
agitacao (~400 rpm), logo adicionou-se lentamente 1,5 g de OETB a solucéo que foi
continuamente agitada e mantida por um periodo de 3 h a 35°C. Apds, a solucao
ficou em repouso até atingir a temperatura ambiente, para entdo ser armazenada
em refrigeracdo a 5°C por 12 h. Recuperou-se o material precipitado por filtracao
sob véacuo, este residuo foi lavado com etanol a 99% de pureza e seco em estufa
com circulacédo forcada de ar a 50°C durante 24 h. O 3-CD/OETB foi armazenado e
mantido refrigerado para posterior aplicacao.

2.2 Producdao dos criogéis

Para a producéo dos criogéis, inicialmente foram elaborados os hidrogéis de
acordo com metodologia proposta por Oliveira et al. (2020), com modificacdes. Para
este fim, 5 g de amido de ervilha comercial de alto teor de amilose foram misturados
com 100 mL de agua destilada, assim tendo-se a concentracdo equivalente a 5%
(p/v) de amido. Sequencialmente, foi realizado o tratamento térmico para promover
a gelatinizacdo do amido de ervilha, com o0 aquecimento da suspensédo a 120 °C em
um frasco Schott imerso em glicerina sob agitacdo (~400 rpm) em agitador
magnético com aquecimento por 30 min. A seguir houve o resfriamento da solucao
em temperatura ambiente até atingir 60 °C, assim realizando-se a incorporacao do
complexo de inclusdo de B-ciclodextrina e OE de tomilho branco (B-CD/OETB),
também se produziu amostras apenas com a adicdo do OETB livre e amostras
controle sem adicdo de componentes.

Entdo, para a homogeneizacdo eficaz da mistura utilizou-se o Ultra-Turrax
(IKA®, T18B, Werke, Alemanha) a 3,500 rpm por 1 min, e logo depois as solucées
foram transferidas para os recipientes esféricos (Placas de petri) com 35 mm x 10
mm (diametro x altura). Posteriormente, foram realizados cinco ciclos de
congelamento/descongelamento (-18 °C por 24 h / 4 °C por 12 h), com o intuito de
promover a reticulacédo fisica dos hidrogéis de amido de ervilha. ApGs este periodo
os hidrogéis foram colocados em ultrafreezer a -80 °C por 24 h com o propdésito de
gue toda a4gua contida na rede tridimensional se converte-se em cristais de gelo. Por
fim, as amostras foram liofilizadas, ou seja, removidos os cristais de gelo pela
técnica de liofilizacdo com temperatura de -100 °C no condensador e pressdo 100
MHg por 24 h. Os criogéis foram armazenados em local apropriado, evitando
umidade ou outros fatores indesejaveis por no minimo um periodo de 24 h, para
entdo serem submetidos as analises.

2.2Eficiéncia de carregamento

A eficiéncia de carregamento foi determinada seguindo a metodologia
descrita por Wen et al. (2016). Aproximadamente 30 mg do complexo de incluséo
foram pesados e misturados com 20 mL de 4gua destilada e 10 mL de acetato de
etila em um frasco de 50 mL com tampa. A mistura foi aquecida a 85 °C por 20 min
em banho termostatico (Velp Scientifica, Enzymatic Digester-GDE, Italia) e agitada a
300 rpm. Posteriormente, as solugdes foram centrifugadas a 3226 xg por 5 min a 4
°C (Centrifuga Eppendorf 5430 R, Alemanha). A fase organica contendo os
compostos volateis foi separada e analisada em um espectrofotometro UV-Vis
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(Tecnal modelo UV-5100, Metash Shangai, China), utilizando uma curva de
calibracdo de OETB. Para isso, diferentes concentragcbes de OETB (variando de
0,01 a 0,1 mg/mL) foram dissolvidas em acetato de etila, e a absorbancia das
solucdes foi medida a 275 nm. A eficiéncia de carregamento (EC) foi calculada
conforme a Equacéao 1:

Quantidade Total de OETB usado
EC (%)= x 1 1
c ( A)) Quantidade de OETB carregado 00 ( )

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

A eficiéncia de complexacdo do complexo de incluséao foi calculada com base
nos resultados da analise por espectrofotometria UV-Vis (Tabela 1). A eficiéncia de
carregamento do B-CD/OETB foi de 29,27 + 2,66%, ou seja, os complexos contendo
2 g de B-CD foram capazes de carregar 0,44 g de OETB. Nos criogéis preparados
com OETB livre nos niveis de 5% e 10%, as eficiéncias obtidas foram
respectivamente, 69,33% e 59,86%. No caso dos criogéis preparados com 5% e
10% de complexo, as eficiéncias de carregamento determinadas foram 65,77% e
47,86%, respectivamente.

Tabela 1 — Eficiéncia de carregamento (EC) do complexo de inclusdo e dos criogéis
contendo OETB.

Amostra Eficiéncia de carregamento (%)
Complexo de incluséo (B-CD/OETB) 29,27 + 2,66
Criogel com 5% de OETB livre 69,33 + 2,042
Criogel com 10% de OETB livre 59,86 + 4,66"
Criogel com 5% de B-CD/OETB 65,77 + 4,002
Criogel com 10% de B-CD/OETB 47,86 + 2,50°

Resultados expressos em média + desvio padréo. Letras iguais ndo diferem significativamente entre
si pelo teste de Tukey (p=<0,05).

Esses resultados sdo consistentes com outros estudos que investigaram a
eficiéncia de carregamento de Oleos essenciais. Chaux-Gutiérrez et al. (2024)
observaram que a eficiéncia de carregamento é diretamente relacionada a
capacidade do material de parede em reter o OETB. No estudo deles, a eficiéncia
de carregamento dos criogéis variou entre 59,6% e 77,4%, com maiores valores
para criogéis contendo maiores proporcdes de proteinas em relacdo aos outros
polimeros.

A variacdo na eficiéncia de carregamento observada no presente estudo
reflete a influéncia da proporcdo de OETB em relacdo ao amido. O aumento da
proporcdo de B-CD/OETB e OETB livre resultou em menores eficiéncias de
carregamento, provavelmente devido a saturacdo da capacidade de carregamento.
Por outro lado, a maior eficiéncia observada nos criogéis contendo OETB livre (5%)
pode estar relacionada a maior disponibilidade de moléculas de 6leo para interagir
com a matriz.

Além disso, as propriedades bioativas do OETB, como as atividades
antimicrobiana e antioxidante, amplamente relatadas na literatura (WESOLOW SKA
et al., 2019), reforcam o potencial do criogel como material promissor para
aplicagcbes em embalagens alimenticias, visando a conservacdo e a extensdo da
vida util de produtos pereciveis.
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4. CONCLUSOES

Os criogéis de amido de ervilha demonstraram afinidade tanto pelo complexo
de inclus&o quanto pelo 6leo essencial de tomilho branco (OETB) livre. Além disso, o
complexo de inclusdo (B-CD/OETB) apresentou uma eficiéncia de carregamento de
29,27%, enquanto os criogéis incorporados com o complexo de inclusdo ou com
OETB livre mostraram uma eficiéncia de carregamento superior a 47,86%. Dessa
forma, os criogéis tém potencial para aplicagcbes em alimentos, sendo capazes de
liberar os compostos bioativos de maneira eficaz. Vale ressaltar que esses materiais
tém a capacidade de absorver grandes quantidades de liquidos e exsudados (dados
ndo mostrados), o que é especialmente relevante para produtos que apresentam
expressiva liberacdo de exsudado. Essa propriedade permite que 0s criogéis
retenham o liquido e liberem gradativamente os compostos bioativos, contribuindo,
assim, para a ampliacdo da vida util dos produtos alimenticios.
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