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RESUMO 

SANTOS, Antonia Mônica Neres. Blendas de PVA – polímeros naturais carregados com 

Mel de Manuka, 2019. 66p. Dissertação (Mestrado em Engenharia Química, Tecnologia 

Química). Instituto de Tecnologia, Departamento de Engenharia Química, Universidade 

Federal Rural do Rio de Janeiro, Seropédica, RJ, 2019. 

Blendas de PVA combinados com polímeros naturais carregados com mel de Manuka foram 

desenvolvidos com intuito de tratamento de úlceras de pressão, visto que a maioria dos 

curativos voltados para esse tratamento são hidrogéis. O amido, carboximetil cellulose sódica 

(NaCMC) e a gelatina são atóxicos, biocompatíveis, biodegradavéis e apresentam baixo custo, 

estes por sua vez podem alterar as propriedades do PVA quando formam blendas. O mel de 

Manuka foi usado pois ele apresenta atividade antibacteriana e acelera a cicatrização do 

ferimento. Os hidrogéis deste trabalho foram desenvolvidos pelo método de casting, e 

caracterizados via FTIR, DSC, grau de intumescimento, cinética de liberação de mel e ensaio 

microbiológico. As análises de FTIR mostraram que houve interação física entre os polímeros 

em todas as blendas analisadas. Os maiores graus de intumescimento (GI) foram encontrados 

nas amostras de PVA/NaCMC e PVA/NaCMC/Mel e os menores nas amostras PVA/Amido e 

PVA/Mel. A diferença no GI pode ser correlacionada à formação de cristalitos, bem como à 

presença de mel, os quais podem atuar como impedimento à entrada de fluido. As amostras 

PVA/Amido e PVA/Gel/Mel apresentaram os maiores valores de fração gel e os menores 

valores de perda de massa. As análises de DSC mostraram que nas amostras com mel, o mel 

pode não só interferir no movimento das cadeias amorfas, como também no empacotamento 

das cadeias de PVA. Na análise de liberação de mel, observou-se que há o máximo de liberação 

em 48 h. No modelo cinético, observou-se expoente de difusão n<1, atestando que a reticulação 

física foi favorável, onde o desvio relativo médio (DRM) estava entre 2,5 % e 17,65 %. Os géis 

não apresentaram atividade contra S. aureus, porém o mel puro apresentou atividade 

antibacteriana e diluições de mel superiores à 25 % mel apresentaram atividade bacteriostática. 

 

Palavras-chaves: Hidrogéis, mel de Manuka, PVA, gelatina, NaCMC, amido.  
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SANTOS, Antonia Mônica Neres. PVA blends – natural polymers loaded with Manuka 

honey. 2019. 66 p. Thesis (Master of Chemical Engineering). Institute of Technology, 

Department of Chemical Engineering, Federal Rural University of Rio de Janeiro, Seropédica, 

RJ, 2019.  

 

ABSTRACT 

PVA blends with natural polymers loaded with Manuka honey were developed for the treatment 

of pressure ulcers/bed sores, since most bandages used for this treatment are hydrogels. Starch 

and sodium Carboxymethyl cellulose (NaCMC) and gelatin are non-toxic, biocompatible, 

biodegradable polymers that have low cost and they can alter the properties of PVA, when 

mixed to it. Manuka honey was used because it presents antibacterial activity and it accelerates 

the wound healing. The hydrogels were manufactured by the casting method and they were 

characterized by FTIR, DSC, swelling degree, honey release kinetics analysis, and 

microbiological analysis. The FTIR analysis showed that physical interaction occurred between 

the blends’ materials. The highest swelling rates were found in PVA/NaCMC and 

PVA/NaCMC/Honey samples and the lowest in PVA/Starch and PVA/Honey samples. The 

difference of the swelling degree can be related to the crystallites’ formation as well as to the 

presence of honey, both acting as barrier to fluid entrance. The PVA/Starch and 

PVA/Gel/Honey samples presented the highest values of gel fraction and the lowest values of 

weight loss. DSC analysis showed that in samples containing honey, the honey can not only 

interfere with the movement of amorphous chains, but also in the packaging of PVA chains. In 

honey release analysis, it was observed that there is a maximum release in 48 h. It was observed 

a diffusion exponent n<1 in the kinetic model, showing that physical cross-linking occurred, 

and the average relative deviation was between 2.5 % and 17.65 %. The gels showed no activity 

against S. aureus, but pure honey showed antibacterial activity and honey dilutions above 25 % 

presented bacteriostatic activity. 

 

Key-words: Hydrogels, Manuka Honey, poly(vinyl alcohol), gelatin, NaCMC, Starch. 
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CAPÍTULO I - INTRODUÇÃO 

Os biomateriais são baseados em materiais naturais ou sintéticos biocompatíveis, bioinertes 

ou bioativos usados na área da saúde como dispositivos biomédicos (bio-sensores, sistemas de 

hemodiálise), materiais implantáveis (tendões, suturas), órgãos artificiais (coração, fígado, rim, 

pulmões), dispositivo para liberação de fármacos (na forma de filmes). 

Os biomateriais usados como curativos são eficazes, os quais apresentam 

biocompatibilidade, atoxicidade, baixo custo e podem proporcionar liberação controlada de 

fármaco. Os hidrogéis são usados em hospitais, clínicas, entre outros, para promover a 

umidificação das feridas, tanto superficiais como mais profundas, possivelmente prevenindo e 

controlando infecções (AJOVALASIT et al., 2017). 

Os hidrogéis são redes tridimensionais de polímeros ou copolímeros reticulados com alta 

capacidade de intumescimento em água, conservando sua estrutura. O hidrogel mantém o 

ferimento hidratado, libera fármaco moderadamente e absorve parcialmente exsudado do 

ferimento, permitindo a renovação celular (NG, 2014). 

Os hidrogéis de Poliálcool vinílico (PVA) são biocompatíveis, biodegradáveis, 

transparentes e possuem alta capacidade de absorção de água. Eles podem ser reticulados 

fisicamente pelo processo de congelamento – descongelamento (criogelificação) formando 

cristalitos que atuam como reticulações físicas (POPESCU, 2017). 

Outros polímeros que podem ser usados no tratamento de feridas são: amido (polímero 

natural, solúvel em água e biodegradável), carboximetil celulose sódica (NaCMC, polímero 

natural, atóxico, biocompatível, biodegradável, alta capacidade de intumescimento e baixo 

custo) e gelatina (polímero natural, biocompatível, biodegradável e de baixo custo). O PVA, ao 

ser combinado com esses polímeros naturais, pode ter suas propriedades melhoradas 

(BURSALI et al., 2011; HU et al., 2017; He et al., 2017). 

Diante disso, esse trabalho propõe o desenvolvimento de hidrogéis de PVA com polímeros 

naturais carregados com mel de Manuka. O mel de Manuka foi usado nos hidrogéis por 

apresentar propriedade antibacteriana contra organismos Gram-positivos e Gram-negativos, 

além de estimular o processo de cicatrização, manter a ferida úmida, proteger a ferida de 

infecções devido a sua alta viscosidade, atuar como anti-inflamatório e ajudar no crescimento 

de um novo tecido (WANG, 2013). 

Assim, o objetivo deste trabalho foi desenvolver hidrogéis de PVA com polímeros naturais 

carregados com o mel de Manuka por meio de blendas em camadas, reticulados fisicamente por 

criogelificação em três ciclos de 1 h de congelamento e 45 min de descongelamento. Para 

caracterizar as amostras, técnicas como o teste de intumescimento, espectroscopia do 

infravermelho (FTIR), calorimetria diferencial de varredura (DSC), Espectroscopia na faixa do 

UV-Visível para analisar a liberação de mel e ensaio microbiológico foram utilizadas. 
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CAPÍTULO II – REVISÃO BIBLIOGRÁFICA 

Neste capítulo será apresentada uma revisão da literatura sobre hidrogéis, hidrogéis de 

PVA com materiais naturais carregados com fármacos para o tratamento de feridas. 

Primeiramente, será apresentada uma revisão sobre o surgimento do hidrogel, suas 

aplicabilidades e estudos sobre o tratamento de feridas com hidrogéis. 

 

Ainda neste capítulo serão abordadas as blendas de polímeros sintéticos com polímeros 

naturais, os tipos de reticulações, as propriedades dos hidrogéis, assim como, hidrogéis 

carregados com mel afim de acelerar a cicatrização do ferimento. Em adição, será apresentada 

revisão sobre a caracterização dos filmes, grau de intumescimento, FTIR, DSC, UV-Visível e 

ensaios microbiológicos. 

2.1 Hidrogéis 

Em 1950, Wichterle e Lim sintetizaram o primeiro hidrogel para aplicações biomédicas, 

primeiramente usado como lentes de contato. Após alguns anos, outros hidrogéis foram 

desenvolvidos para outras aplicações como: suturas sorvíveis, medicação da asma, neoplastia e 

osteoporose (GIBAS, 2010). Na década de 1980, Lim e Sun desenvolveram microcápsulas de 

alginato de cálcio para a engenharia celular e, anos mais tarde, Yannas fez modificações em 

hidrogéis sintéticos adicionando polímeros naturais e colágeno para desenvolvimento de 

materiais para curativos com ótimas condições biofísicas de cicatrização de queimaduras e 

curativos para feridas (LIM, 1980; YANNAS et al., 1981).  

Os hidrogéis apresentam alta capacidade de absorção e retenção de água ou fluidos sem 

desestabilização da rede tridimensional. São capazes de sorver liquido adicional devido 

resíduos hidrofílicos (exudatos) que propiciam intumescimento adicional do hidrogel sem 

modificar a sua estrutura gelatinosa, os quais funcionam como absorventes úmidos (SPRUNG 

et al., 1998; VERNON, 2000). O uso do hidrogel como curativo, protegerá a ferida de 

ressecamento proporcionando o equilíbrio da hidratação na superfície do ferimento, absorvendo 

o excesso de exsudato e mantendo a umidade da ferida. Outra característica significativa dos 

hidrogéis é que, após a aplicação no local do ferimento, eles permanecem in loco por longo 

período, mantendo a forma e consistência no interior da ferida para melhor cicatrização do 

machucado (EISENBUD et al., 2003). 

Os hidrogéis são redes tridimensionais obtidas por meio da reticulação de materiais 

poliméricos hidrofílicos. Os hidrogéis são usados em área farmacêutica por apresentarem alta 

capacidade de absorção de água (HOFFMAN, 2012). Estão aptos a umidificar o tecido 

desidratado e absorver exsudados de ferimentos, mantendo o ambiente úmido e proporcionando 

a cicatrização da ferida (NG, 2014). São usados em aplicações médicas, como feridas crônicas, 

traumas, queimaduras, fraturas ou defeitos ósseos, das quais milhões de pessoas sofrem 

anualmente e muitas vão a óbito pela falta de tratamentos alternativos (PIGHINELLI, 2012; 

AJOVALASIT et al., 2017).  

O trabalho de Paukkonen et al. (2017) indica que hidrogéis de fibras aniônicas de celulose 

(ANFC) à base de biopolímero natural de celulose e polpa de madeira ajudam no controle de 

liberação de fármacos para o meio do ferimento. Visto que a celulose retém a umidade, é 

biocompatível e biodegradável, os hidrogéis de ANFC foram investigados para tratamento de 

feridas que demandavam cicatrização rápida e eficaz. O trabalho mostrou que a presença das 

fibras de celulose interfere no mecanismo de liberação de fármaco dos géis, provavelmente pela 
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alta densidade de carga superficial presente nas fibras AFNC que foram oxidadas com o tempo, 

assim, havendo liberação controlada de fármaco. 

Winter, em 1962, apresentou ao mundo o primeiro curativo polimérico com informações 

sobre as condições adequadas para a cicatrização da ferida. A partir dessa descoberta, 

membranas poliméricas foram estudadas para o desenvolvimento de curativos sintéticos. Por 

volta de 1978, foram estudados curativos de materiais poliméricos à base de quitina, com o 

intuito de auxiliar a cura de feridas de difícil cicatrização, visto que as propriedades biológicas 

da quitina, como atividade antimicrobiana, natureza adesiva, antifúngica, resistência a 

condições ambientais e excelente permeabilidade ao oxigênio eram relevantes. Em adição, a 

quitina atua como um agente acelerador para o tratamento de feridas profundas com difícil 

cicatrização. O desenvolvimento de curativos para feridas usando hidrogéis, sendo esses à base 

de blendas ou compósitos, poderia promover o controle de propriedades desses materiais 

(KAMOUN et al., 2017). 

2.2 Hidrogéis de PVA 

O PVA (Figura 1) é proveniente da reação do acetato vinílico e álcool polivinílico de 

polimerização e hidrólise parcial (BISPO, 2009).  

 

Figura 1. Formula estrutural do PVA. Adaptada de (Bispo, 2009). 

O PVA é um material solúvel em água, apresenta excelentes: resistência química, 

propriedades físicas e ópticas, biodegradabilidade, entre outras. A fim de aperfeiçoar seu 

comportamento e suas propriedades, geralmente o PVA é combinado com outros polímeros 

(POPESCU, 2017). 

Os hidrogéis de PVA podem ser reticulados por meio de duas rotas: física ou química. Para 

reticulação química há a necessidade de usar agentes de reticulação, como o glutaraldeído, que 

é um formaldeído (Figura 2). Esses reticulantes reagem com o PVA por meio de seu grupo 

hidroxila (OH) com o grupo aldeído do glutaraldeído, formando ligações covalentes 

(OLIVEIRA, 2015). 

A reticulação química usando agentes reticulantes, depende da utilização de moléculas de 

baixo peso molecular com grupos reativos que reagem com as cadeias poliméricas produzindo 

reticulações entre elas (JODAR, 2014). A reticulação química por radiação gama seria limitada 

para esses géis, devido à segurança e alto custo. Por isso, a radiação UV é mais usada pelo seu 

baixo custo, eficiência, rapidez para a formação de gel e baixa toxidade. O processo de 
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reticulação por radiação UV acontece pelo crescimento de radicais livres por meio da absorção 

de luz pelo polímero. A junção de dois polímeros forma ligação cruzada em uma rede 

tridimensional (Figura 3). Assim, os polímeros absorvem luz na faixa ultravioleta visível (250-

550 nm), convertendo a energia em forma de intermediários reativos. A concentração do 

polímero, temperatura, tempo de reação, tipo de agente reticulante e de polímero e metodologia 

adotada são fatores importantes que influenciam o rendimento das reações (TEIXEIRA, 2013). 

 
Figura 2. Reação do PVA e Glutaraldeído catalisada por ácido. Retirada de (SADAHIRA, 2012). 

 
Figura 3. Esquema da reação no processo de fotoreticulação. Adaptado de (TEIXEIRA, 2013). 

O PVA também pode ser reticulado fisicamente pelo processo de criogelificação, 

melhorando assim as propriedades mecânicas e de intumescimento, bem como esse método é 

notório pela sua atoxicidade. A criogelificação forma microcristais poliméricos que atuam 

como pontos de reticulação, resultando em alta resistência mecânica. A técnica de 

criogelificação consiste em ciclos de congelamento e descongelamento (às temperaturas abaixo 

de 0 ºC e à temperatura ambiente respectivamente). A criogelificação permite que o filme se 

torne insolúvel em água (devido à formação de cristalitos), bem como apresente um alto grau 

de intumescimento. Quando o polímero é semicristalino, há a formação de cristais que podem 

ancorar as cadeias da parte amorfa (Figura 4). Os cristalitos são características de hidrogéis 

reticulados fisicamente (RODRIGUES, 2012).  
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Figura 4. Fases em forma de cristais e amorfo. Adaptado de (RODRIGUES, 2012). 

Charernsriwilaiwat et al. (2012), prepararam blendas de PVA com quitosana (CS) por meio 

da técnica de electrospinning. A CS foi dissolvida com hidroxibenzotriazol (HOBT), 

pirofosfato de tiamina (PFT) e ácido etilenodiamino tetracético (EDTA) em água destilada livre 

de solventes tóxicos. A morfologia e suas propriedades mecânicas, assim como o grau de 

intumescimento, foram investigados. O teste de citotoxidade mostrou que as blendas de 

CS/PVA não eram tóxicas à pele humana. A mistura de CS – HOBT/PVA e CS-EDTA/PVA 

provaram ter atividade antibacteriana satisfatória contra a S. aureus e E. coli, e o teste in vivo 

mostrou a eficácia na cicatrização, apresentando melhores resultados que a gaze, com 

diminuição acentuada no tamanho da ferida durante a primeira semana de uso do CS – 

EDTA/PVA. As nanofibras do CS – EDTA/PVA apresentaram potencial para o uso em 

curativos de feridas por serem biodegradáveis, biocompatíveis e antibacterianas.  

O PVA é um candidato em potencial para ser misturado com polímeros naturais e sintéticos 

devido à sua capacidade de formação de película, à sua solubilidade em água, biodegradação, 

biocompatibilidade e não carcinogenicidade. As blendas poliméricas contendo PVA visam 

agregar propriedades de ambos os polímeros, obtendo-se materiais com características físicas e 

mecânicas específicas (FERNANDES, 2013).  

Blendas de sagu com PVA foram produzidas por meio do método de casting, para 

desidratação do acetato de etila por pervaporação. O método de reticulação foi realizada por 

meio de três diferentes tratamentos: usando glutaraldeído (reticulação química), tratamento 

térmico a 60 ºC (reticulação física) e usando ambos, glutaraldeído e tratamento térmico 

(reticulação química e física). As propriedades intrínsecas das blendas de sagu/PVA foram 

determinadas por meio da técnica de espectroscopia na faixa do infravermelho por transformada 

de Fourier (FTIR), calorimetria diferencial de varredura (DSC) e análise termogravimétrica 

(TGA). O FTIR mostrou a diminuição da vibração do grupo hidroxila quando a blenda é 

reticulada quimicamente e o DSC mostrou aumento na temperatura de fusão após a reação de 

reticulação. A pervaporação apresentou uma melhor permeação a 60 ºC na blenda não 

reticulada pelo fato da membrana ter uma superfície hidrofílica e plana (ALAMARIA et al., 

2015). 

Blendas de PVA com plurônico são promissoras na aplicação de curativos para feridas. El 

– Aassar et al. (2016) testaram nanofibras de PVA com plurônico (PLUR) e Polietilenoimina 

(PEI) contendo variados teores de nanopartículas de dióxido de titânio (TiO2 NPs). A difração 

de raios X (DRX) mostrou alta cristalinidade das amostras; o tamanho médio das nanopartículas 

de TiO2 e a morfologia da superfície foram analisadas por Microscopia eletrônica de 

transmissão (MET) e, para tal, as amostras foram preparadas pelo método sol-gel. O MET 

mostrou que as nanopartículas de TiO2 apresentavam morfologia porosa e as nanofibras de 

PVA-Plur-PEI / TiO2 tinham 255 nm, enquanto que as nanofibras de PVA-Plu-PEI 

apresentavam diâmetro médio de 220 nm. Os espectros de FTIR indicaram que os diferentes 

componentes interagiram entre si. As blendas de PVA-PLUR-PEI/TiO2 podem ser eficazes no 
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tratamento de úlceras, na infecção da pele e na regeneração de tecidos, por apresentarem efeito 

antibacteriano contra organismos Gram-negativos. 

O comportamento mecânico dos hidrogéis de PVA carregados com dimetilsulfóxido – 

DMSO foram estudados e submetidos a diferentes ciclos de criogelificação, onde foram feitos 

vários testes de tração cíclica e de falha. A fim de avaliar o comportamento hidrofílico do 

material (PVA/DMSO), o mesmo foi posto em meio aquoso, permitindo que parâmetros, como 

a hiperelasticidade e tensão residual, fossem medidos. Concluiu-se que a quantidade de ciclos 

de congelamento/descongelamento exerceu efeito significativo nos resultados, principalmente 

para os hidrogéis que tinham maiores concentrações de PVA (MASRI et al., 2017). 

Hidrogéis como filmes finos à base de xiloglucano foram sintetizados, com adição de PVA 

e glicerol para a produção de curativos para feridas. O PVA e o glicerol proporcionaram 

suavidade, alto grau de deformação e resistência ao serem combinados. A estrutura e as 

propriedades da rede foram caracterizadas por FTIR, análise térmica e morfológica, reologia, 

grau de intumescimento e citotoxidade in vitro. Os filmes reticulados com e sem PVA e 

analisados por teste in vitro, apresentaram cito-compatibilidade. Também foi notado que 

nenhum componente tóxico foi absorvido pelo filme. As propriedades físicas e mecânicas de 

alguns hidrogéis à base de xiloglucano com ausência de citotoxicidade mostraram ser 

adequadas para o processo de cicatrização de feridas (AJOVALASIT et al., 2017). 

Curativos usando pectina também são uma alternativa para cicatrização de úlceras. Dutra 

e colaboradores prepararam filmes transparentes, macios, resistentes e flexíveis com 2 % de 

pectina, que é uma enzima proteolítica eficaz na aceleração do processo de cicatrização. 

Blendas de PVA-alginato de cálcio foram obtidas por solubilização e carregadas com pectina. 

As análises por FTIR mostraram a interação das misturas de PVA e AlgCa e o DSC indicou 

que as amostras dos filmes com pectina apresentaram miscibilidade. Também foram estudadas 

as propriedades mecânicas como a resistência à tração, alongamento e elasticidade. A 

citotoxicidade foi avaliada por XTT mostrando que as blendas não eram citotóxicas. Os 

resultados mostraram a miscibilidade da mistura, o aumento da capacidade de absorção de 

umidade e intumescimento à medida que a concentração de alginato aumentava. Em 

contrapartida, a resistência à tração diminuiu, porém não causou ruptura das blendas durante o 

teste de intumescimento. A viabilidade celular mostrou que as blendas não eram tóxicas. Com 

a estabilidade da pectina, foi possível preparar um curativo interativo e bioativo para feridas 

(DUTRA et al., 2017). 

He et al. (2017) usaram uma abordagem verde, simples e econômica para a preparação de 

blendas de PVA com sílica. Tais blendas apresentam potencial em aplicações biomédicas pela 

sua reatividade, biodegradabilidade e biocompatibilidade, porém a resistência mecânica 

limitava sua aplicação. O trabalho consistiu na preparação da blenda de PVA com sílica sericina 

e sintetizou nanopartículas de prata (AgNPs) in situ na superfície da blenda por redução da prata 

com auxílio de radiação UV. As blendas de PVA/Sericina apresentaram adequados valores de 

resistência à tração, grau de intumescimento, baixa perda de massa, retenção de água e 

higroscopicidade. O MEV, DRX, XPS e FT-IR indicaram que a mistura de PVA e sericina 

formaram uma rede através da formação de ligação de hidrogênio entre as cadeias da blenda, 

aumentando a estabilidade da sericina, bem como o desempenho mecânico, a capacidade de 

retenção de água e higroscopicidade das amostras. A irradiação UV e a modificação do AgNPs 

não afetaram a estrutura das blendas. Os testes microbiológicos mostraram que o filme AgNPs-

sericina / PVA apresentaram atividade antibacteriana contra S. aureus e E. coli. 
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2.3 PVA e Amido 

O amido (Figura 5) é um dos mais abundantes polissacarídeo no mundo, é constituída 

quimicamente por (70%-90%) de amilopectina e (10-30%) de amilose. O amido é um 

biopolímero biodegradável, biocompatível, atóxico e de baixo custo, características que 

explicam sua aplicação em diversas áreas, como embalagens de alimentos, biomédica, 

engenharia tecidual entre outros (NGWABEBHOH et al., 2016). 

 
Figura 5. Estrutura do amido. 

Zhai et al. (2002), estudaram a influência do amido nas propriedades dos hidrogéis de PVA 

preparados por irradiação. Observaram uma reação de enxerto entre o PVA e o amido, onde a 

amilose influenciou as propriedades do hidrogel PVA/Amido. As análises revelaram adequadas 

flexibilidade e elasticidade do hidrogel PVA/Amido para a aplicação em curativos. Foi 

observado que a resistência à tração era diretamente proporcional ao aumento da concentração 

de amido nas blendas. O grau de intumescimento dos hidrogéis diminuiu com a adição do amido 

devido a sua baixa hidrofilicidade. As análises no FTIR mostraram uma reação de enxerto nas 

misturas de PVA/Amilose e PVA/Amido, sendo a amilose o principal componente reativo. O 

DSC indicou que o ponto de fusão do PVA aumentou após a adição do amido no PVA. A 

alteração da entalpia de fusão pós-irradiação pode ter ocorrido devido à reticulação do PVA. 

Os autores concluíram que o enxerto de amido teve influência positiva no comportamento 

térmico do PVA antes e depois da irradiação. 

Também foram preparados hidrogéis de PVA/Amido com boro, com e sem reticulação. A 

reticulação foi realizada com glutaraldeído (blenda(FH)-ácido bórico (AB), blenda (FH)-

glutaraldeído (GA), blenda (FH)-ácido bórico (AB)-glutaraldeído (GA)). A atividade 

antibacteriana foi investigada in vitro, mostrando que FH-AB-GA e FH-GA apresentaram 

moderada atividade contra a E. coli, porém, FH-AB não apresentou atividade antifúngica. As 

análises de FTIR não indicaram bandas senão àquelas dos componentes iniciais, revelando que 

os grupos funcionais do amido e do PVA não estabeleceram ligações cruzadas. A análise de 

TGA mostrou aumento da estabilidade térmica do amido nas blendas PVA/Amido-Boro. O 

DRX mostrou majoritariamente fase amorfa, onde a cristalinidade do PVA foi a responsável 

pela fase cristalina dos hidrogéis. Os hidrogéis apresentaram alto grau de intumescimento, 

independente do pH (BURSALI et al., 2011). 

As propriedades mecânicas e a resistência à água de filmes de PVA/amido (que são 

bastantes utilizados na fabricação de embalagens) são relativamente baixas quando comparadas 

a outros polímeros derivados do petróleo. É possível alterar as propriedades do amido ao 

combiná-lo com PVA e reticulá-lo. No trabalho de Jiang, verificou-se que a mistura PVA/amido 
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gelatinizado com inclusão de glicerol/ureia como aditivos apresentou uma temperatura de fusão 

maior que as misturas de PVA/amido não gelatinizadas. A adição de ácido cítrico aos filmes de 

PVA/amido com glicerol levou a produção de reticulações físicas entre PVA e o amido através 

de ligações de hidrogênio resistentes, tendo como resultado a estabilidade térmica dos filmes. 

Ele estudou os efeitos de alguns sais inorgânicos, como, LiCl, MgCl2.6H2O, CaCl2 e 

AlCl3.6H2O em contato com os filmes de PVA/amido. Esses sais apresentaram alta eficiência 

de plastificação para filmes de amido / PVA, devido a interação de hidrofilicidade entre os sais 

e a cadeia dos polímeros. Os resultados mostraram que, com a adição desses quatro sais, o teor 

de água de géis amido /PVA aumentou enquanto sua Tg (temperatura de transição vítrea) 

diminuiu e as propriedades mecânicas do filme foram melhoradas, apresentando maior 

flexibilidade. O LiCl mostrou um aumentou na taxa de absorção de água do filme amido/PVA, 

o AlCl3.6H2O diminuiu a estabilidade térmica do amido/PVA, porém o MgCl2.6H2O e CaCl2 

apresentaram melhores resultados como plastificantes para o filme amido/PVA. Quando 15% 

em peso de MgCl2.6H2O e CaCl2 foram adicionados, a ruptura de alongamento dos filmes de 

amido atingiram 418,83% e 434,80%, respectivamente (JIANG et al., 2015). 

Riyajan et al. (2015) pesquisaram o aumento da biodegradabilidade do PVA, através da 

produção de gel a base de copolímero entre PVA maleinado (PVAm) e amido de mandioca 

(AM). As análises do MEV mostraram a formação de poros na morfologia do copolímero. O 

hidrogel PVAm/AM apresentou alto grau de intumescimento inicialmente, seguido da 

estabilização, ocasionado pelo aumento da proporção de amido no material. A resistência a 

tração, como também a elasticidade e a biodegradabilidade do material foram adequadas. Em 

adição, o FTIR revelou a existência de banda relativa à presença de ácido carboxílico no 

hidrogel.  

2.4 Amido e Mel 

Os componentes minoritários presentes no mel (açucares, enzimas e ácidos orgânicos) 

podem afetar a viscosidade do amido de milho dependendo do tipo de mel, concentração e pH, 

segundo Torley et al. (2004). A atividade da amilase presente no mel mostrou influência na 

viscosidade do amido com variação de pH. O Aumento do pH (4,0 a 5,5) reduziu a viscosidade 

do amido, onde com pH > 5,5, a atividade da amilase diminuiu, não tendo efeito na viscosidade 

do amido. Materiais desconhecidos presentes no mel também podem alterar a viscosidade do 

amido ou a atividade da amilase. 

A ação do amido de gengibre foi estudada afim de estudar a atividade antifúngica do mel 

contra C. albicans. A C. albicans foi usada nas análises para determinar a concentração 

inibitória mínima (CIM) de quatro tipos de méis de origem botânica. Os méis cítrico, jujuba, 

laranja e multifloral foram coletados na Argélia, os quais foram adicionados ao meio para 

determinação da concentração inibitória mínima aditiva (CIMA). A CIM dos quatros tipos de 

méis variou entre 38 % e 42 %, porém ao incubar o amido com o mel, o CIM diminuiu, o CIMA 

variou entre 32 % de mel com 4 % de amido e 36 % de mel com 2 % de amido. O uso de amido 

de gengibre ao mel seria uma alternativa para aumento da atividade antifúngica (MOUSSA et 

al., 2012). 

2.5 Gelatina e PVA para feridas 

Gelatina (figura 6) é produzida pela hidrólise parcial do colágeno, que é a principal proteína 

estrutural da matriz extracelular dos tecidos conjuntivos dos animais. É Biodegradável com 

aplicações industriais, biomédicas e de fácil acesso (GELLI, 2017). 
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Figura 6. Estrutura da gelatina. Adaptada de (Fonte: Bortolotto, 2009). 

Hidrogéis a base de quitosana (CS)/gelatina/PVA foram preparados para o tratamento de 

feridas pelo método de irradiação gama. As análises de FTIR mostraram interações de 

hidrogênio entre amina e hidroxila. A análise de MEV detectou microporos distribuídos 

uniformemente na superfície dos materiais. A coagulação de sangue na presença do hidrogel 

foi avaliada, onde os hidrogéis estimularam a coagulação, fato provavelmente relacionado à 

quitosana se ligar aos glóbulos vermelhos, estimulando a liberação de plaquetas e promovendo 

a coagulação do sangue. Os hidrogéis CS/gelatina/PVA apresentaram potencial para aplicação 

em curativos para feridas (FAN et al., 2016). 

Shamloo et al. (2018) introduziram microesferas de policaprolactona (PCL) em sistemas 

contendo PVA/Gelatina/Quitosana afim de alcançar um perfil de liberação controlada de fator 

básico de crescimento de fibroblastos (bFGF) para acelerar a cicatrização de feridas. Foram 

feitos vários ensaios in vitro e in vivo para a caracterização do sistema. O hidrogel não mostrou 

sinais de toxicidade in vitro, e as células de fibroblastos foram capazes de proliferar dentro de 

duas semanas com base no teste de MTT [3- (4,5-Dimetiltiazol-2-il) -2,5-difeniltetrazólio]. A 

adição da quitosana e das microesferas no sistema melhoraram as propriedades antibacterianas 

do hidrogel e proporcionou uma liberação de ordem zero, diminuindo o tempo de degradação, 

respectivamente. O estudo in vivo (incluindo o processo de cicatrização, inflamação e formação 

de tecido epitelial, entre outros) indicaram que a liberação de bFGF (50% em 4 dias) a partir 

das microesferas de PCL contribuíram significativamente para a regeneração do tecido nas fases 

iniciais da cicatrização de feridas. Os hidrogéis PVA/Gelatina/Quitosana se mostraram eficazes 

para a cicatrização de feridas. 

2.6 Gelatina e Mel 

Diferentes tipos de hidrogéis são desenvolvidos no tratamento de feridas, estes quando são 

carregados com mel, podem acelerar o processo de cicatrização das feridas, como já foi citado 

anteriormente. Hidrogéis em folhas (FH) contendo quitosana, mel e gelatina (CS/mel/gelatina) 

foram desenvolvidos como curativos. As folhas se mostraram antibacterianas (contra S. Aureus 

e E. Coli) e com maior atividade que a quitosana e o mel separados. As avaliações toxicológicas 

mostraram que as folhas são atóxicas e não irritam a pele. Os testes in vivo foram feitos em 

coelhos da Nova Zelândia, com ferimento controlado na parte de trás da orelha, sendo tratados 

com as folhas, com pomada MEBO e com gaze esterilizada. Os resultados foram satisfatórios 

com a folha, mostrando que o tratamento durou menos de 12 dias, enquanto que o uso da 

pomada de MEBO ultrapassou 12 dias, bem como o grupo controle (sem tratamento) (WANG 

et al., 2012).  
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2.7 CMC e NaCMC 

A carboximetil celulose sódica NaCMC (Figura 7) é o produto do tratamento da celulose 

com hidróxido de sódio e ácido cloroacético. Os grupos hidroxila são substituídos por grupos 

carboximetil de sódio (CH2COONa), tornando o material solúvel em água (BISWAL, 2004). 

Por apresentar facilidade de hidratação, apresenta alta capacidade de intumescimento, embora 

mantenha-se elástica (CONTI et al., 2007). 

 

 
Figura 7. Estrutura do NaCMC. Retirada de (BISWAL, 2004). 

As propriedades físico-químicas da NaCMC estão correlacionadas ao grau de substituição 

e sua homogeneidade na molécula, grau de polimerização e à pureza do produto. Quanto maior 

o grau de polimerização, maior será sua massa molar média e, por conseguinte, maior será a 

viscosidade do polímero. O grau de substituição está diretamente relacionado à solubilidade, 

estabilidade ao cisalhamento e ao comportamento reológico. A NaCMC é biodegradável pela 

ação de microrganismos, porém o processo é considerado lento. O NaCMC apresenta 

características viscoelásticas (capacidade de deformações elásticas e viscosas), bem como a 

propensão de formação de emulsão e filmes, acúmulo de água na rede, podendo ser empregada 

também como agente de suspensão (LAKSHMI et al., 2017). 

A NaCMC, além de estar presente em aplicações farmacêuticas, é usada na indústria 

alimentícia e na fabricação de bebidas, englobando 25 % do consumo global, sendo utilizada 

como emulsionante, estabilizador, espessante, entre outros (CASABURI et al., 2017). 

2.8 Hidrogéis de NaCMC 

O estudo de Walker et al. (2003) mostrou que a hidratação de curativos de carboximetil 

celulose sódica (NaCMC) foi eficaz no aprisionamento de grandes quantidades de bactérias 

patogênicas, como P. aeruginosa e S. aureus, as quais foram imobilizadas nos interstícios das 

fibras intumescidas. A NaCMC apresenta propriedades mecânicas relativamente baixas, 

principalmente em seu estado intumescido, o que restringe sua aplicabilidade (WANG et 

al.,2007). Em contato com um fluido, a NaCMC apresenta alta absorção, porém, pode perder 

sua configuração caso tenha baixa densidade de reticulações (AMBROSIO et al.,2011). 

Os hidrogéis a base de NaCMC foram estudados por Chen et al. (2017) a fim de analisar 

sua capacidade de cura, de ser esterilizada e fotoluminescência. Os hidrogéis apresentaram cor 

azul esverdeada sob luz ultravioleta e 95 % de eficiência na cicatrização da ferida. Eles 

apresentaram elasticidade de 2,5 vezes o seu tamanho original e facilidade de produção, sendo 

promissores materiais para curativos. 

http://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0144861716313078#!
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Um recente estudo sobre hidrogéis contendo cloridrato de lidocaína com carboximetil 

celulose em uma forma ácida foi testado utilizando o processo de dissolução. Com isso, obteve-

se uma matriz insolúvel e um filme manipulável em sua forma úmida. Os hidrogéis 

apresentaram superfície ácida para a aplicação da ferida, bem como distribuição uniforme do 

fármaco na matriz. A matriz insolúvel apresentou 90 % de liberação do fármaco em 15 minutos, 

ou seja, obteve-se uma ação anestésica quase imediata. As amostras apresentaram baixo grau 

de intumescimento (baixa retenção de exsudato) e rápida liberação do fármaco, porém a 

estabilidade a longo prazo requer maiores análises, bem como são necessários testes in vitro 

(VINKLÁRKOVA et al., 2017). 

Materiais nanocompósitos de óxido de grafeno (OG), NaCMC e alginato (ALG) foram 

caracterizados em um recente estudo. As misturas foram preparadas pelo método de mistura-

evaporação em solução. O óxido de grafeno e o alginato aumentaram a miscibilidade da 

NaCMC. O compósito apresentou maior resistência à tração e módulo de Young, bem como a 

presença de ligação de hidrogênio entre os polímeros. As blendas OG/CMC/ALG se 

apresentaram menos estáveis e com maior módulo de armazenamento que a blenda CMC/ALG 

(YADAV et al., 2014). 

Capanema et al. (2018) sintetizaram e caracterizaram blendas a base de NaCMC e PEG 

(polietilenoglicol), reticulados com ácido cítrico, para reparação da pele. O material se mostrou 

superabsorvente, com grau de intumescimento entre 100 % e 500 %, conforme a concentração 

do reticulante e do PEG. Os materiais não apresentaram citotoxidade, apresentaram alta 

capacidade absorção de água e baixa degradação. Tais materiais mostraram-se promissores para 

cicatrização e regeneração do tecido. 

Hemorragias em feridas são bastante comuns, sendo que naquelas mais graves há perda do 

controle do sangramento, retardando a cicatrização. Agentes termostáticos (materiais que 

controlam o sangramento em coagulopatia traumática aguda) em conjunto com a NaCMC 

foram estudadas e preparadas blendas a base de termostato biocompatível: óxido de polietileno 

e NaCMC reticulados por radiação ionizante. A análise das blendas por FTIR revelou a 

formação de ligações de hidrogênio e degradação por radiação. Os ensaios in vitro 

demonstraram alta capacidade de adesão plaquetária com rápida coagulação, sendo 

considerados eficazes para a aplicação (BARBA et al., 2018). 

2.9 Blendas PVA – NaCMC 

Blendas de PVA contendo Celulose e NaCMC foram estudas por Ibrahim et al. (2013) afim 

de caracterizar suas propriedades físicas por FT-IR, TGA, DSC e MEV. O FT-IR mostrou uma 

diminuição da banda de absorção do grupo OH nas blendas, resultante da formação da ligação 

entre NaCMC e PVA ou Celulose e PVA. A análise térmica da blenda de PVA/NaCMC e PVA/ 

Celulose apresentaram estabilidade menor que o PVA puro, podendo estar relacionada com 

suas temperaturas de transição, possivelmente devido à oxidação parcial dos grupos OH 

presentes nas cadeias do polímero. No teste de dessalinização, contendo 0,2 % de NaCl, 

observou-se que as blendas contendo NaCMC e celulose foram capazes de reduzir a quantidade 

de sal da solução em 15 % e 25 %, respectivamente. O transporte de umidade também foi 

reduzido pela presença de celulose e NaCMC. 

Filmes a base de cloreto de quitosano de N-(2-hidroxil) propil-3-trimetilamônio (HTCC), 

PVA e carboximetil celulose sódica (NaCMC) foram preparados por dissolução. Os materiais 

das blendas HTCC/PVA/NaCMC interagiram por ligação de hidrogênio e apresentaram 

miscibilidade parcial. As blendas de PVA/HTCC apresentaram superfície com baixa 
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rugosidade, embora as blendas PVA/HTCC/NaCMC apresentassem maior rugosidade com o 

aumento da NaCMC. A formação de ligações de hidrogênio entre os grupos OH da HTCC, 

PVA e NaCMC levou à diminuição da flexibilidade da blenda e aumento da rigidez do material. 

As blendas a base de PVA/HTCC/CMC apresentaram aumento no grau de intumescimento se 

comparadas àquelas a base de PVA/HTCC, devido à natureza hidrofílica da NaCMC, que 

aumentou a absorção de água. Os filmes contendo 40 % HTCC apresentaram atividade 

antibacteriana contra S. aureus e E. coli (HU et al., 2017). 

2.10 Mel 

A Meliponicultura tem como objetivo principal a obtenção de mel através de abelhas que 

não possuem ferrão, enquanto que a Apicultura coleta mel de abelhas Apis mellifera. No Brasil 

há legislações que visam regular a qualidade do mel, própolis, entre outros (NOGUEIRA-

NETO, 1997). 

A composição dos méis é variável, assim como o conjunto de produtos naturais, porém os 

valores de suas propriedades são regulamentados. A umidade do mel provoca alteração em seu 

escoamento, causando imperfeições na sua cristalização, visto que a baixa viscosidade não 

permite a formação dos cristais. Os açúcares redutores podem afetar suas propriedades de 

cristalização (capacidade de formar finos cristais). Os minerais são responsáveis pela cor do 

mel e também são responsáveis por alterar o sabor dos mesmos, entre outras características 

(FERREIRA et al., 2009). 

O mel é usado no processo de tratamento de enfermidades, visto que suas propriedades 

peculiares são conhecidas há milhares de anos, no qual dentre elas se destacam a atividade 

cicatrizante em queimaduras, em feridas provocadas pela falta de locomoção (vascularização), 

dentre outros. O mel é eficaz no processo de cicatrização pois auxilia na regeneração dos 

tecidos, reduzindo a dor e a inflamação ao promover ambiente úmido e inibição do crescimento 

de bactérias (RODRIGUES, 2012). 

O mel apresenta grandes quantidades de carboidratos, proteínas, lipídios, vitaminas, 

minerais e aminoácidos que interferem na cicatrização da ferida. Devido à variedade de abelhas 

e seus tipos de méis, há diferentes teores de substâncias medicinais. Os mecanismos de ação do 

mel na cicatrização de feridas se devem principalmente pela formação de peróxido de 

hidrogênio, acidez, fenóis, óxido nítrico e alta osmolalidade. O mel estimula o crescimento do 

tecido epitelial, promove o debridamento autolítico, acelerando a atividade anti-inflamatória 

que acelera o processo de cicatrização (ORYAN et al., 2016). 

2.11 Mel de Manuka 

O mel de Manuka é produzido a partir de planta nativa da Nova Zelândia e da Austrália. 

O mel de Manuka tem sido muito usado por suas propriedades antibacterianas, embora o 

mecanismo de ação desse mel permaneça inconclusivo (KARASAWA et al., 2017). Dentre os 

mecanismos relativos à ação antimicrobiana do mel tradicional, se destaca a produção de 

peróxido de hidrogênio através da enzima de glucose oxidase, logo após o contato do mel com 

a ferida. Destacam-se também a atividade antioxidante, a acidez (pH entre 3,5 e 4,5) e a baixa 

atividade da água. Embora a atividade do mel de Manuka esteja em estudo, ele acelera a 

cicatrização das feridas, diminuindo a inflamação e neutralizando o odor provocado pelas 

bactérias (TAVAKOLI et al., 2017). A enzima Urease produz a amônia e permite a adaptação 

das bactérias a um ambiente ácido. O metilglioxal (MGO) e a dihidroxiacetona precursora 
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(DHA) presentes no mel de manuka inibem a urease, a fim de promover uma melhor 

cicatrização (RUCKRIEMEN et al., 2017). 

Abd El-Malek et al. (2017) analisaram o mel de manuka em pacientes com feridas 

infectadas em um hospital em Alexandria, Egito. A análise da atividade antibacteriana do mel 

de Manuka mostrou ser eficaz contra S. aureus, S. pyogenes, A. baumannii, P. aeruginosa e P. 

mirabilis. O mel de Manuka apresentou baixo teor de glicose e alto teor de proteínas, que podem 

ser eficazes na atividade antibacteriana e de cicatrização da ferida. Os hidrogéis a base de mel 

de manuka e quitosana desenvolvidos eram transparentes, elásticos e flexíveis, adequados para 

todos os tipos de feridas. A avaliação clínica mostrou que os hidrogéis absorveram exsudado. 

Os géis aceleraram a cicatrização e mostraram ter atividade antibacteriana. Os resultados in 

vivo mostraram que tempo máximo de ação bactericida dos géis é de 12 horas. O mel de Manuka 

atua como um anti-inflamatório, ajudando na formação de tecido, e removendo também o 

excesso de exsudato. 

2.12 Hidrogéis contendo mel 

Hidrogéis carregados com mel foram desenvolvidos para a cicatrização de feridas. O mel 

de melaleuca com armazenamento de aproximadamente 2 anos em temperatura ambiente 

manteve todas suas propriedades. O mel esterilizado por radiação, testado em ratos, estimulou 

a cicatrização de feridas e de queimaduras. O mel influenciou na inflamação, reestruturando o 

tecido quando comparado com o uso de pomada de sulfadiazina de prata. O mel de melaleuca 

ao ser incorporado em gel, reticulado e esterilizado usando feixe de elétrons, auxiliou na 

cicatrização, e curativos contendo 6 % de mel proporcionaram ambiente úmido e contribuiram 

para reepitelização (YUSOF et al., 2007). 

O mel foi comparado com uma membrana bioreabsorvível padrão, quando combinado com 

a NaCMC para a formação de curativos pós-operatórios de adesão intra-uterina (PAIU) em 

ratos. Ao comparar os dois tipos de dispositivos anti-adesivos: membrana de barreira e mel, 

ambos reduziram a formação de PAIU nos casos de aplicação imediatamente antes do 

fechamento da laparotomia (EMRE et al., 2009). 

Redes de nanofibras de PVA/mel foram produzidos por eletrospinning afim de avaliar a 

liberação de fármaco. De acordo com o MEV e microscopia de força atômica (AFM), as 

nanofibras PVA/mel apresentaram-se uniformes contendo aproximadamente 40 % em peso de 

mel. Observou-se que o aumento da proporção de mel fez com que o diâmetro das fibras 

diminuísse. As nanofibras foram carregadas com dexametasona em diferentes concentrações, 

onde o diâmetro das fibras diminuiu com o aumento de dexametasona. A liberação de fármaco 

nas fibras de PVA e PVA/mel se deu em 1 h. Tais géis podem ser aplicados como curativo para 

diversos tipos de feridas (MALEKI et al., 2013). Nanofibras de PVA/mel produzidas por 

eletrospinning foram testadas na reconstrução do tecido epitelial, visto que o PVA e o mel são 

biocompatíveis e podem regenerar a pele, embora a alta concentração de mel resultou em 

propriedades inadequadas (WANG et al., 2013). 

Combinação de três componentes PVA/carboximetilato de quitosana (CM-quitosana)/Mel 

foram usados para a fabricação de hidrogéis. Foram preparadas blendas usando a técnica de 

irradiação combinada com criogelificação. As blendas foram preparadas com diferentes 

concentrações de polímeros e doses distintas de irradiação. Os géis apresentaram grau de 

intumescimento adequado e inibição no crescimento da bactéria E. Coli, e em comparação com 

a maioria dos hidrogéis (como o PVA/CM-quitosana), os hidrogéis PVA/CM-quitosana 
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carregados com mel apresentaram vantagens pela rapidez na cicatrização de feridas de 

camundongos (AFSHARI et al., 2015).  

Hidrogel de PVA carregado com alta concentração de mel e reticulado com bórax foi 

preparado, onde a presença do mel, além de resultar em atividade antibacteriana, também 

demonstrou alta viabilidade celular e proliferação. A reticulação resultou em liberação 

prolongada do mel, levando ao processo de cicatrização. A concentração do reticulante 

aumentou a estabilidade mecânica do hidrogel PVA/mel, evitando degradação no processo de 

intumescimento (TAVAKOLI et al., 2017). 

Os hidrogéis de PVA são aptos a serem usados como curativos por apresentarem 

biocompatibilidade, alta capacidade de intumescimento, atoxicidade e baixo custo. Ao longo 

da revisão foi observado que as propriedades dos hidrogéis de PVA podem ser melhoradas ao 

combiná-lo com polímeros naturais, como o amido, NaCMC e gelatina. O mel pode ser uma 

alternativa positiva no tratamento de feridas pela sua alta capacidade de cicatrização e 

propriedades antibacteriana. 

  



15 
 

CAPÍTULO III – MATERIAIS E MÉTODOS 

Neste capítulo serão descritos os polímeros e reagentes utilizados, assim como os métodos 

de caracterização utilizados. Também se encontram neste capítulo os procedimentos para o 

preparo dos hidrogéis, sua caracterização microestrutural, análise térmica, cinética de liberação 

de mel, grau de intumescimento, avaliação microbiológica das amostras com e sem mel, modelo 

cinético e análise estatística das amostras. 

3.1 Materiais 

Dentre os materiais utilizados para manufatura dos hidrogéis, tem-se: Poli (álcool vinílico) 

- PVA, Mw 85.000-124.000 g/mol, 99 % hidrolisado, Sigma-Aldrich; gelatina Ph Eur, Sigma-

Aldrich; carboximetil celulose sódica (NaCMC), Mw ~250.000 g/mol, Sigma-Aldrich; amido 

de batata, Sigma-Aldrich; Mel de Manuka, Doctor 100 % mel, Nova Zelândia e o antifúngico 

ciclopirox oxalamina (Prati Donaduzzi®). 

3.2 Solubilização e criogelificação 

3.2.1 Preparo dos géis de PVA Puro 

Para o preparo das amostras de PVA sem mel, foram pesadas aproximadamente 10 g de 

Poli(álcool vinílico), solubilizadas em 100 mL de água deionizada. A solubilização do PVA 

aconteceu a ~ 85 ºC, sob agitação mecânica durante aproximadamente 3 horas. Após a 

solubilização, a agitação foi mantida até que a solução atingisse a temperatura ambiente em ~ 

25 ºC, sendo adicionadas 16 gotas do antifúngico. 

Em seguida, foram dispostos 10 mL da solução por placa de petri (Φ 90 cm) e 1 mL por 

poço (placa de 24 poços). As amostras foram submetidas ao primeiro ciclo de criogelificação: 

sob temperatura de ~ -10 ºC durante 1 hora, seguido de exposição à temperatura ambiente por 

40 min. Em seguida, uma nova camada (solução) foi adicionada (segunda camada) e seguiu-se 

o 2º ciclo de criogelificação. O mesmo processo foi repetido até a adição da terceira camada, 

sendo este o último ciclo. As amostras foram encaminhadas à estufa a 53 ºC, durante 30 horas. 

3.2.2 Preparo dos géis de PVA com Mel 

No preparo das amostras de PVA com adição de mel, foram pesadas em aproximadamente 

15 g de Poli(álcool vinílico) e solubilizadas em 135 mL de água deionizada nas mesmas 

condições de temperatura e agitação mecânica descritas. Entretanto, foram adicionados 5 mL 

de mel na segunda camada e 2,5 mL de mel na terceira camada, como é demostrado na Tabela 

1. As amostras foram secas em estufa a 53 ºC por 30 horas. 
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Tabela 1. Tabela do preparo das blendas de PVA/ mel e PVA/polímero natural/mel. 

Blendas de PVA/mel 

Camadas Solução Criogelificação 

 PVA Água Mel  

1º 45 mL de X% PVA 5 mL - 1º Ciclo 

2º 45 mL de X% PVA - 5 mL 2º Ciclo 

3º 45 mL de X% PVA 2,5 mL 2,5 mL 3º Ciclo 

Blendas de PVA/polímero Natural 

1º 45 mL de X% 
PVA/polímero natural 

5 mL - 1º Ciclo 

2º 45 mL de X% PVA/ 
polímero natural 

- 5 mL 2º Ciclo 

3º 45 mL de X% PVA/ 
polímero natural 

2,5 mL 2,5 mL 3º Ciclo 

 

3.2.3 Preparo das blendas de PVA sem (SM) e com mel (CM) 

Para o preparo das amostras de PVA/(NaCMC ou gelatina ou amido) sem mel, foram 

pesadas aproximadamente 12 g de Poli(álcool vinílico) e 3 g do polímero natural, e 

solubilizadas em 150 mL de água deionizada (Tabela 1). O PVA foi solubilizado juntamente 

com cada polímero natural a temperatura de, aproximadamente, 80 ºC, sob agitação mecânica 

durante 3 horas. Após a solubilização, a agitação da mistura permaneceu até que esta atingisse 

a temperatura ambiente aproximadamente 25 ºC, sendo adicionadas 24 gotas do antifúngico. 

O processo das camadas sucedeu igual em todas as blendas; foram dispostas 10 mL da 

mistura por camada em cada placa de petri com diâmetro de 90 mm e na placa de 24 poços, 

sendo vertido 1 mL / poço, iniciando o primeiro ciclo de criogelificação, sendo as camadas 

adicionadas, os ciclos de criogelificação e a secagem similares aqueles descritos na amostras 

de PVA.  

Os hidrogéis PVA/polímeros naturais com a adição de mel foram preparadas seguindo a 

metodologia descrita para preparo das blendas, entretanto foi realizada a adição de mel em 

diferentes concentrações nas camadas (como descrito na amostra PVA-mel).  

3.3 Teste de Intumescimento 

As amostras secas foram cortadas (peso normalizado) e imersas em volume controlado de 

soro fisiológico à temperatura ambiente. O grau de intumescimento foi calculado pela medida 

de peso das amostras em intervalos regulares (0,5, 1, 2, 4, 24, 48, 72, 96) h, equação 1. Após o 

intumescimento, as amostras foram retiradas do meio, secas em estufa e pesadas para 

quantificação de perda de massa e fração gel das amostras, segundo as equações 2 e 3 

(OLIVEIRA et al.,2014) (LAM et al., 2016). 
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𝐺𝐼 =
𝑀𝐼−𝑀𝑆.𝑜𝑟𝑖𝑔𝑖𝑛𝑎𝑙

𝑀𝑆.𝑜𝑟𝑖𝑔𝑖𝑛𝑎𝑙
∗ 100 (%) Equação 1 

𝑃𝑀 =
𝑀𝑆.𝑜𝑟𝑖𝑔𝑖𝑛𝑎𝑙−𝑀𝑆.𝑓𝑖𝑛𝑎𝑙

𝑀𝑆.𝑜𝑟𝑖𝑔𝑖𝑛𝑎𝑙
∗ 100(%) Equação 2 

𝐹𝐺 = 100
𝑀𝑆.𝑓𝑖𝑛𝑎𝑙

𝑀𝑆.𝑜𝑟𝑖𝑔𝑖𝑛𝑎𝑙
   Equação 3 

Sendo GI o grau de intumescimento; MI a massa intumescida; MS.original a massa seca antes do 

intumescimento; PM a perda de massa; Ms.final a massa seca após o intumescimento e FG a 

fração gel. 

3.4 FTIR 

A caracterização de possíveis interações entre as materiais foi identificada por 

espectroscopia de infravermelho por transformada de Fourier – FTIR, equipamento Perkin 

Elmer, na faixa de comprimentos de onda do infravermelho médio (4000 à 400 cm-1), 32 

scans/amostra. A análise realizada no Laboratório Multiusuário da COPPE/UFRJ. 

 3.5 DSC 

As amostras de 3,5 mg pré-condicionadas a 75 % de umidade relativa foram analisadas em 

DSC Q200 (TA Instruments, Estados Unidos). Os termogramas foram registrados na faixa de 

aquecimento entre 20 e 260 °C, taxa de aquecimento de 10 °C/min, seguido de resfriamento à 

taxa de 20 °C/min. A temperatura de transição vítrea (Tg) e a temperatura de fusão das amostras 

foram determinadas a partir da segunda curva de aquecimento para remoção da história térmica. 

3.6 Análise em UV-Vis 

3.6.1 Análise de liberação de mel 

Para analisar a liberação de mel, foi realizada a análise em espectrofotômetro na faixa de 

comprimento de onda Ultravioleta-visível (UV-Vis) do meio de intumescimento dos filmes 

durante 4 dias de imersão. Alíquotas de 3 mL de cada meio foram analisadas no equipamento 

de UV-Vis (equipamento Even), no comprimento de onda de 500 nm. A solução referência 

utilizada para comparação foi água deionizada. Foi construída uma curva de calibração de 

forma a quantificar a quantidade de mel liberado. Para isso, foram geradas várias soluções 

variando a concentração do mel para a construção da curva de calibração.  

3.6.2 Modelo cinético 

O estudo da cinética de liberação do mel foi feito através da aplicação de modelos 

cinéticos, onde foram utilizadas as médias dos resultados experimentais encontrados para a 

determinação do GI. A equação simples, semi-empírica, que representa a liberação de fármacos 

em polímeros é apresentada na equação 4 (KORSMEYER et al., 1983; PEPPAS, 1985). 
𝑀𝑡

𝑀ꝏ
= 𝑘𝑡𝑛 Equação 4 

Sendo 
𝑀𝑡

𝑀∞
 a liberação fracionária; k a constante cinética; t o tempo de exposição e n o 

coeficiente de difusão, característico do mecanismo de liberação por difusão. 

O coeficiente de difusão (D) foi obtido para o ponto máximo de liberação de mel de Manuka 

pelo tempo, de acordo com a segunda lei de Fick (BAKER, 1974), equação 5 (Sendo D o 
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coeficiente de difusão e l a espessura da amostra). As espessuras das amostras foram medidas 

por um micrômetro digital (Datamed). O Desvio Relativo Médio (DRM) para as medidas foi 

calculado por meio da equação 6. 
𝑀𝑡

𝑀∞
= 4(

𝐷𝑡

𝜋𝑙2)1/2 Equação 5 

𝐷𝑅𝑀 = 𝛴
𝑋𝑡𝑎𝑏−𝑋𝑐𝑎𝑙𝑐

𝑋𝑡𝑎𝑏
 Equação 6 

Os parâmetros estimados, assim como o desvio relativo entre os dados experimentais e preditos 

pelos modelos, como o valor da espessura das amostras com mel, são apresentados no item 4.4. 

3.7 Ensaio microbiológico  

3.7.1 Ensaio dos biofilmes  

A atividade antimicrobiana dos filmes foi realizada segundo o método ASTM E2180-

07(2012) com modificações. Primeiramente, preparou-se uma suspensão de células de 

S. aureus (ATCC 6538), com turbidez ajustada na escala 5 de MacFarland (correspondente a 

108 UFC/mL). 

Os polímeros foram dispostos em placas contendo 24 poços (contendo 1 mL de meio de 

crescimento) e incubados na estufa por 24 h a 36 ºC e, após a incubação, foram adicionados 

1,8 mL de solução tampão (diluição 10-1). Foram preparadas diluições decimais subsequentes 

até 10-4 e a semeadura foi realizada pela técnica da microgota. O experimento foi realizado em 

triplicata e sua turbidez foi observada após 24 h de exposição. A análise foi realizada no 

Laboratório de microbiologia situado no Instituto de Tecnologia da UFRRJ. 

3.7.2 Ensaio de difusão em ágar 

A atividade antimicrobiana dos extratos de mel de Manuka foi determinada de acordo com 

o método de difusão em ágar descrito por Kirby e Bauer (1966). Foi preparado um inóculo em 

caldo BHI (brain heart infusion) para S. aureus em ágar PCA (Ágar Padrão utilizado para a 

contagem de bactérias em água). Uma alçada da segunda transferência foi inoculada e 

incubadas em estufa a 36 ºC por 24 h. Desta uma alçada de micro-organismos em 3 mL de 

solução peptonada foi ressuspendida, de forma que abrangesse, aproximadamente 

2x108 UFC/mL, cuja turbidez é equivalente ao tubo nº 5 da escala de Mc Farland. Diluiu-se 

cerca de 100 vezes e inoculou-se 0,1 mL da suspensão celular em placas de ágar Mueller Hinton 

com auxílio de uma alça drigalski. Furou-se poços nas placas com diâmetro de 0,75 cm com 

auxílio de furador estéril, e inoculou-se 50 µL de cada extrato. As placas foram incubadas a 

36 ºC por 24 h, quando então o diâmetro das zonas claras de inibição de crescimento ao redor 

de cada poço foi medido com auxílio de um paquímetro. 

 3.8 Análise estatística 

A análise estatística foi realizada empregando a análise ANOVA two-way e o teste Tukey 

(para avaliação da diferença entre pares) mediante do programa Origin Pro 8.0, com 95% grau 

de confiança. Os fatores grau de intumescimento no equilíbrio (GIE) e liberação de mel de 

Manuka foram avaliados, onde os níveis usados foram tipo de polímero (4 níveis, PVA, PVA-

CMC, PVA-amido, PVA-gelatina) natural e mel das amostras (2 níveis, com e sem mel).  
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CAPÍTULO IV – RESULTADOS E DISCUSSÃO 

Neste capítulo serão apresentados todos os resultados obtidos, como a caracterização dos 

hidrogéis, avaliação do modelo cinético, liberação de mel para o meio, grau de intumescimento, 

análise térmica e ensaio microbiológico e suas respectivas discussões. 

4.1 FTIR 

As interações entre os componentes das blendas, bem como com o mel de Manuka, 
foram identificados por FTIR. 

No espectro do PVA, (Figura 8), tem-se as bandas em: 3260 cm-1, relativa ao estiramento 

O-H das ligações de hidrogênio intra- e intermoleculares; 2940 cm-1, correspondente à vibração 

de estiramento da ligação C-H; 1650 cm-1, referente ao estiramento C=O; 1559 cm-1 relacionado 

ao estiramento C=C; 1415 cm-1 devido a vibração em balanço da ligação C-H; 1329 cm-1, 

atribui-se a combinação das vibrações de grupos C-H + O-H e à torção da ligação CH2; 

1237 cm-1, estiramento C-C. 1142 cm-1, 1088 cm-1 e 917 cm-1 correspondem aos estiramentos 

C-O-C, C-O e C-H, respectivamente; 837 cm-1 representa o estiramento C-C e vibração fora do 

plano C-H (OLIVEIRA et al., 2015; DOS SANTOS et al., 2016). 
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Figura 8. Espectro de FTIR do PVA. 

No espectro do amido de batata (Figura 9), observam-se as bandas em: 3287 cm-1, 

estiramento das ligações de O-H livres e das ligações de hidrogênio intra- e intermoleculares; 

2920 cm-1, estiramento da ligação CH associada a grupos metila; 1635 cm-1, relacionada a 

vibração da água ligada ao amido; 1340 cm-1, flexão da ligação C-H; 1151 cm-1, estiramento 

das ligações C-O+ C-C + C-OH; 1077 cm-1 vibração de flexão C-O ou C-O-H; 1005 cm-1, 

vibração de flexão da ligação C-OH (KHAN et al.,2013; JIVAN et al., 2014; WARREN et al., 

2016). 
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Figura 9. Espectro de FTIR do Amido de batata. 

Na análise do espectro do NaCMC (Figura 10), foram identificadas as bandas em: 3301 

cm-1, estiramento do grupo O-H; 2921 cm-1, vibração da ligação C-H; 1586 cm-1, referente ao 

grupo C=O; 1414 cm-1, estiramento simétrico de CH2; 1322 cm-1, vibração de flexão e de 

deformação simétrica de CH2; 1050 cm-1, vibração de torção CH2, alongamento primário 

CH2OH e alongamento C-H; 1020 cm-1, alongamento C-O-C; 896 cm-1, referente a vibração de 

ligações da glicose (CASABURI et al., 2018; LAKSHMI et al., 2017; SIQUEIRA et al., 2015; 

TALEB et al., 2009). 

A gelatina utilizada para preparo dos géis foi avaliada separadamente e seu espectro de 

FTIR (Figura 11), mostrou bandas nos seguintes números de onda: A região situada em 3100-

3500 cm-1 é característica da presença de água livre; 3078 cm-1, relacionada a vibração da 

ligação C-H; 2938 cm-1, correspondente a vibração de CH2; 1628 cm-1, associado a amina I - 

estiramento vibracional de grupo CO; 1539 cm-1, deformação no plano de N-H e estiramento 

da ligação C-N de amida II; 1404 cm-1, deformação simétrica de C-H; 1238 cm-1, vibração de 

deformação da ligação N-H e estiramento da ligação C-N de amida III; 1081 cm-1, vibração da 

ligação CH3 (HANANI et al., 2011; FAN et al., 2016; CHIOU et al., 2013). 
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Figura 10. Espectro de FTIR da carboximetil celulose sódica (NaCMC). 
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Figura 11. Espectro de FTIR da Gelatina. 

Observando o espectro do hidrogel PVA-Amido (Figura 12), nota-se semelhança com o 

espectro do PVA, o que pode estar correlacionado com a maior concentração de PVA (90 %) 

na blenda. Porém, em algumas regiões observam-se diferenças que podem estar relacionadas 

ao amido ou às interações entre PVA e amido. Redução na intensidade da banda em 3267 cm-

1, possível interação física entre os grupos hidroxilas (OH), por ligações de hidrogênio inter- e 

intramoleculares entre PVA e amido (BURSALI et al., 2011). Há sobreposição de bandas em 

2920 cm-1, das bandas de PVA (2940 cm-1) e do amido (2920 cm-1), indicando a presença de 

hidrocarbonetos hibridizados Sp3 (ZANELA et al., 2016).  
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Figura 12. Espectro de FTIR das amostras PVA, Amido e PVA-amido. 

No Hidrogel PVA-NaCMC observam-se semelhanças nos espectros do PVA e da NaCMC 

(Figura 13). Na região entre 3500 – 3200 cm-1 no espectro do hidrogel PVA-NaCMC, encontra-

se a banda 3262 cm-1, relativa ao grupo hidroxila (OH). A banda em 2940 cm-1 apresenta uma 

leve redução na intensidade se comparada àquela do PVA, podendo ser atribuída a interação 

física (Van der Waals) entre os grupos C-H de PVA e NaCMC. Observa-se o aumento na banda 

em 1591 cm-1, possível interação física do grupo carbonila (C=O) da NaCMC com o grupo 

C=C do PVA (TERENCE, 2005; TALEB et al., 2009; WANG et al., 2007; OLIVEIRA et al., 

2014; DA COSTA, 2012; SIQUEIRA et al., 2015; CASABURI, 2017). 

Na blenda PVA-gelatina (Figura 14), foram encontradas as colaborações das seguintes 

bandas de ambos materiais: em 3271 cm-1, relativa ao estiramento das ligações de grupos OH; 

em 2938 cm-1, corresponde ao estiramento das ligações C-H. Em comparação com gel de PVA, 

observa-se a intensificação das bandas em 1645 cm-1 e em 1558 cm-1, que pode ser atribuída a 

colaboração das bandas relativas às vibrações das ligações C-N-H e das ligações de grupos 

amida respectivamente, característicos da gelatina (SIONKOWSKA et al., 2004; HANANI et 

al., 2011; FAN et al., 2016; WAY, 2013; LANCELOTTI, 2014; FAN et al., 2016). 
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Figura 13. Espectro de FTIR das amostras PVA-NaCMC, PVA e NaCMC. 
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Figura 14. Espectro de FTIR das amostras PVA, Gelatina e PVA-Gelatina. 

As bandas em 3600 - 3000 cm-1 no espectro do mel de Manuka (Figura 15), podem estarem 

relacionadas ao alongamento da ligação O-H da água. A banda em 2941 cm-1 está relacionada 

a vibração de ligação C-H (metila e metileno) dos carboidratos, a banda em 1645 cm-1 é relativa 

à contribuição dos grupos N-H e estiramento das ligações C=O e O-H. Entre 1560 – 1237 cm-

1, encontram-se as vibrações dos grupos C=O, C-H, O-H e C-O, devido ao estiramento do anel 

dos carboidratos. Entre 1175 – 950 cm-1 há o estiramento de ligações C-O e C-C (GOK et al., 

2015) de monossacarídeos de mel (como a frutose e glicose), dissacarídeos e sacarose 

(SVECNJAK et al., 2011). A banda em 776 cm-1 corresponde a região anomérica de 

carboidratos, flexão de ligação C-H de anel (GOK et al, 2015). 

No hidrogel PVA-mel de manuka (figura 15), houve intensificação e deslocamento de 

algumas bandas, os quais podem estar associados a interações entre o PVA e o Mel de Manuka. 
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A banda referente a vibração do C-O-C, que no PVA puro era em 1088 cm-1, parece ter sido 

deslocada para 1031 cm-1 na presença de mel. A banda em 3270 cm-1 relativa ao grupo O-H, 

também apresentou leve intensificação e deslocamento. Porém, a banda correspondente ao 

grupo C-H em 2933 cm-1 apresentou uma leve diminuição, podendo esse fato estar associado à 

interação ou à presença de mel como barreira à vibração da ligação. Houve leve redução nas 

bandas em 1414 cm-1, 1332 cm-1, 917 cm-1 e 820 cm-1, possível consequência de interação ou 

barreira às vibrações. A banda em 776 cm-1, relativa ao mel (região anomérica de carboidratos), 

também estava presente na amostra PVA-mel (SIVAKESAVA, 2001; DA COSTA 2012). 
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Figura 15. Espectro de FTIR das amostras Mel de Manuka, hidrogel de PVA e PVA-mel. 

No hidrogel PVA-amido-mel (Figura 16), podem-se observar intensificação e 

deslocamento de algumas bandas, correspondente a interação física entre a blenda e o mel. As 

bandas em 1564 cm-1, 1143 cm-1 e 819 cm-1 (C-C, C-C e C-O-C, respectivamente) no hidrogel 

PVA-amido-mel apresentaram redução de intensidade se comparadas à amostra PVA-amido. 

As bandas referentes à vibração dos grupos C-O e C-OH, em 1088 cm-1 e 1035 cm-1 

respectivamente, na amostra PVA-amido se comportam como uma única banda em 1025 cm-1 

na amostra PVA-amido-mel. Tal fato pode ser atribuído a sobreposição de bandas e à possível 

interação entre os componentes. Observou-se também a banda referente à região anomérica de 

carboidratos na amostra com mel, em 773 cm-1, indicando a presença de mel (BURSALI et al., 

2011; GOK et al, 2015).  
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Figura 16. Espectro de FTIR das amostras mel, PVA-Amido e PVA-Amido-Mel. 

Na Tabela 2 estão dispostas as bandas identificadas nas Figuras 6, 7, 10, 13 e 14 das amostras, 

as quais são comparadas com as reportadas na literatura.  

No hidrogel PVA-NaCMC-mel de Manuka (Figura 17), observou-se que a banda referente 

à vibração do grupamento C-O-C, que na amostra PVA-NaCMC era em 1091 cm-1, foi 

deslocada e há presença de duas bandas na amostra PVA-NaCMC-mel, em 1030 cm-1 e 1051 

cm-1. A banda relativa à presença de água (grupo –OH), em 3273 cm-1, também apresentou 

intensificação na amostra PVA-NaCMC-mel, provável contribuição de todos os materiais. 

Porém, a banda correspondente ao grupo C-H, em 2941 cm-1, apresentou menor intensidade na 

amostra PVA-NaCMC-mel se comparada ao PVA-NaCMC, fato este que pode estar ligado à 

presença do mel como impedimento para a vibração desta ligação ou interação entre 

componentes. Também foi observada a presença de mel na amostra PVA-NaCMC-mel devido 

à presença das bandas do mel em 1647 cm-1 (referente ao grupo carbonila C=O) e 775 cm-1 

(região anomérica de carboidratos) (TALEB et al., 2009; DA COSTA, 2012; GOK et al, 2015; 

SIQUEIRA et al., 2015; LAKSHMI et al., 2017; CASABURI et al., 2018). 
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Tabela 2. Comparação das bandas nos espectros de FTIR na presença de amido identificadas com a literatura (DA COSTA 

,1012[4]; JIVAN et al.,2014[1]; KHAN et al.,2013[3]; NKHWA et al., 2014[6]; OLIVEIRA et al., 2014[7]; GOK et al, 2015[9]; 

RIYAJAN et al., 2015[8]; WARREN et al., 2016[2]; ZANELA et al., 2016[5]. 

Bandas (cm-1) Vibrações das 

ligações Amido PVA PA PM PAM Literatura 

3284 ---- 3267 ---- 3271 3445[1] O-H e das ligações de 

hidrogênio intra e 

intermoleculares. 

2920 ---- 2920 ---- 2927 3000-

2900[1,2] 

C-H das metilas. 

1635 ---- 1650 ---- 1644 1646[1] Água ligada ao amido 

1340 ---- ---- ---- ---- 1339[3] C-H 

1151 ---- ---- ---- ---- 1100-

1150[2] 

C-O, C-C e C-OH 

1077 ---- ---- ---- ---- 1100-

900[2,3] 

C-O-H 

1005 ---- ---- ---- ---- 

---- 3260 3267 3270 3271 3265[4] O-H e das ligações de 

hidrogênio intra e 

intermoleculares. 

---- 2940 2920 2941 2927 2938[5] CH2 

---- 1650 1658 1645 1644 1636-1595 
[6,7] 

C=O 

---- 1559 1559  1564 1563[7] C=C 

---- 1415 1415 1414 1414 1416[4] C-H 

---- 1329 1329 1332 1333 1327[7] (OH +CH) 

---- 1237 1237 1237 1239 1235[7] C-C 

---- 1142 1142 1141 1143 1142[4] C-O-C 

---- 1088 1088 1031 1025 1010[8] C-O 

---- 917 915 917 919 920[8] CH2 

---- 837 837 820 819 845-836 
[7,6] 

C-C e CH 

---- ---- ---- 776 773 776 [9] Região anomérica de 

carboidratos. 
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Figura 17. Espectro de FTIR das amostras mel, PVA-NaCMC e PVA-NaCMC-mel de Manuka. 

Na Tabela 3 estão dispostas as bandas identificadas nas Figuras 6, 8, 11, 13 e 15 das 

amostras, as quais são comparadas com as reportadas na literatura.  
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Tabela 3. Comparação das bandas nos espectros de FTIR na presença de NaCMC identificadas com a literatura (CASABURI 

et al., 2018[9]; DA COSTA ,2012[2]; GOK et al., 2015[5]; LAKSHMI et al., 2017[8]; NKHWA et al., 2014[3]; OLIVEIRA et 

al., 2014[4]; RIYAJAN, 2015[6]; SIQUEIRA et al., 2015[7]; TALEB et al., 2009[1]. 

Bandas (cm-1) Vibrações das ligações 

NaCMC PVA PC PM PCM Literatura  

3301 ---- 3262 ---- 3273 3340-

3266[1,4] 

OH e das ligações de 

hidrogênio inter e intra 

moleculares 

2921 ---- 2940 ---- 2941 2929-

2895[7,8,9] 

C-H 

1586 ---- 1591 ---- 1592 1595[4] C=O 

1414 ---- 1414 ---- 1414 1416[2] C-H 

1322 ---- 1325 ---- 1327 1328[7] O-H 

---- ---- 1140 ---- 1142 1010-

1142[2,6] 

C-O, C-O-C 

1050 ---- 1091 ---- 1051   

1020  ---- ---- 1030 1020-

1022[8] 

C-O-C 

916 ---- 916 ---- 918 920[7] CH2 

896 ----  ---- 818 897-816[1,9] Típicos de polímeros de 

glicose, C-O 

 ----  ---- ----   

---- ---- ---- ----    

---- 3260 ---- 3270 3273 3265[2] O-H e das ligações de 

hidrogênio intra e 

intermoleculares. 

---- 2940 ---- 2941 2941 2938[2] CH2 

---- 1650 ---- 1645 1647 1636-

1595[3,4] 

C=O 

---- 1559 ---- ---- 1592 1563[4] C=C 

---- 1415 ---- 1414 1414 1416[2] C-H 

---- 1329 ---- 1332 1327 1327[4] (OH +CH) 

---- 1237 ---- 1237 ---- 1235[4] C-C 

---- 1142 ---- 1141 1142 1142[2] C-O-C 

---- 1088 ---- 1031 1030 1010[6] C-O 

---- 917 916 917 918 920[6] CH2 

---- 837 820 820 818 845-836[2, 3] C-C e CH 

---- ---- ---- 776 775 900-750[5] Região anomérica de 

carboidratos. 

Na Tabela 4 estão dispostas as bandas identificadas nas Figuras 6, 9, 12, 13 e 16 das 

amostras, as quais são comparadas com as reportadas na literatura. 
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Tabela 4. Comparação das bandas nos espectros de FTIR na presença de gelatina identificadas na literatura (DA COSTA 

,2012[1]; CHIOU et al., 2013[2]; NKHWA et al., 2014[3]; OLIVEIRA et al., 2014[4]; XING et al.,2014[5]; GOK et al., 2015[6]; 

RIYAJAN, 2015[7]; FAN et al., 2016[8]. 

Bandas (cm-1) Vibrações das ligações 

Gelatina PVA PG PM PGM Literatura  

3287-3078 ---- 3287 ---- 3276 3300-3260[1,2] OH e das ligações de 

hidrogênio inter e intra 

moleculares 

       

2938 ---- 2938 ---- 2941 2910[8] C-H 

1628 ---- 1645 ---- 1645 1635-1600[2,5,8] Amida I (C=O) 

1539 ---- 1558 ---- 1559 1532[2,5] Amida II (N-H e CN) 

1452 ---- ---- ---- ---- 1449[2,8] C-H e NH 

1404 ---- 1413 ---- 1416 1404[1,5] CN; C-H 

  1328 ---- 1334 1327[4] (OH +CH) 

1238 ----  ---- 1238 1235[4] C-C 

 ---- 1142 ---- 1144 1142[1] C-O-C 

1081 ---- 1088 ---- 1056 1085[2] C=O 

---- ---- ---- ---- 1029 1010[7] C-O 

---- ---- 916 ---- 918 920[7] CH2 

---- ---- 834 ---- 817 845-836[1,3] C-C e CH 

---- 3260 ---- 3270 ---- 3265[1] O-H e das ligações de 

hidrogênio intra e 

intermoleculares. 

---- 2940 ---- 2941 ---- 2938[1] CH2 

---- 1650 ---- 1645 ---- 1636-1595[3,4] C=O 

---- 1559 ---- ---- 1559 1563[4] C=C 

---- 1415 ---- 1414 ---- 1416[1] C-H 

---- 1329 ---- 1332 ---- 1327[4] (OH +CH) 

---- 1237 ---- 1237 1238 1235[4] C-C 

---- 1142 ---- 1141 1144 1142[1] C-O-C 

---- 1088 ---- 1031 ---- 1010[7] C-O 

---- 917 ---- 917 918 920[7] CH2 

---- 837 ---- 820 ---- 845[1,7] C-C e CH 

---- ---- ---- 776 777 900-750[6] Região anomérica de 

carboidratos. 

 

As bandas em 1559 cm-1, 1334 cm-1 e 834 cm-1, referentes aos grupos (C-N, C-H e C-C 

respectivamente) presentes na amostra PVA-gelatina, apresentam menor intensidade na 

amostra PVA-gelatina-mel (Figura 18). A banda em 1088 cm-1 na amostra PVA-gelatina não 

foi identificada na amostra PVA-gelatina-mel, sendo identificadas duas bandas na mesma 

região, em 1051 cm-1 e 1030 cm-1, possível ocorrência de interação entre a blenda e o mel. 

Observou-se a presença do mel nas amostras PVA-gelatina-mel através da presença da banda 

em 777 cm-1, atribuída a região anomérica de carboidratos do mel (WAY, 2013; FAN et al., 

2016). 
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Figura 18. Espectro de FTIR das amostras mel, PVA-gelatina e PVA-gelatina-mel de manuka. 

4.2 Grau de Intumescimento 

O grau de intumescimento (GI) vem sendo utilizado para caracterização da absorção de 

água (AHMAD et al., 2015), assim como a estabilidade dos biomateriais (XING et al., 2014) 

na presença de fluido aquoso. As amostras antes da imersão estão na Figura 19 e as amostras 

intumescidas após 96h estão dispostas na figura 20. As amostras intumesceram em soro por 4 

dias e os perfis de intumescimento estão expostos nas figuras 19 e 20.  
  

 

 

 

 

 

 

 

Figura 20. Amostras após Intumescimento. 

Verificou-se que os géis atingiram o estado de equilíbrio em 48 horas, caracterizado 

quando se observa um platô nas curvas, Figuras 21 e 22. O estado de equilíbrio acontece 

quando a absorção do soro e a força elástica das ligações cruzadas atingem o equilíbrio 

1 2 3 4 5 6 7 8 

Figura 19. Amostras antes do Intumescimento. 
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(OLIVEIRA et al., 2015). Os valores do grau de intumescimento foram aproximados, sendo 

do PVA 232 %, PVA-amido foi 199 %, PVA-NaCMC foi 357 %, PVA-gelatina foi 216 %, 

PVA-Mel foi 86 %, PVA-Amido-Mel foi 88 %, PVA-NaCMC-Mel foi 161 % e PVA-

gelatina-Mel foi 110 % (Tabela 5). 

Os hidrogéis sem mel (PVA, PVA-amido (PA), PVA-NaCMC (PC), PVA-gelatina (PG)) 

e os hidrogéis com mel (PVA-mel (PM), PVA-amido-mel (PAM), PVA-NaCMC-mel (PC) e 

PVA-gelatina-mel (PG)) apresentaram grau de intumescimento no equilíbrio 

significativamente diferentes (p<0,05). Os hidrogéis com mel apresentaram GI menor que os 

hidrogéis sem mel, indicando que a adição de mel afetou a capacidade de intumescimento dos 

hidrogéis. É provável que o mel tenha ocupado os poros das amostras e ao entrarem em 

contato com a água, a água carreia o mel dos poros e ocupa seu lugar. Em adição, o mel pode 

ter atuado como impedimento físico para a interação das cadeias de PVA e de polímeros 

naturais via ligações secundárias (Nho et al. 2014). 
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Figura 21. Grau de intumescimento (GI) das amostras, 1- (PVA); 2- (PVA/Amido); 3- (PVA/NaCMC); 4- (PVA/gelatina). 
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Figura 22. Grau de intumescimento (GI) das amostras, 1- (PVA/Mel de Manuka), 2- (PVA/Amido/Mel de Manuka), 3- 

(PVA/NaCMC/Mel de Manuka), 4- (PVA/Gelatina/Mel de Manuka). 

Zhai et al. (2009) relataram que a adição de amido diminui o GI de hidrogéis. Segundo 

Ahmad et al. (2013) os poros da rede do hidrogel seriam ocupados por moléculas de amido, ao 

invés de moléculas de água, o que diminuiria o grau de intumescimento das amostras contendo 

amido. A NaCMC pode ser superabsorventes quando combinado com o PVA, tendo grau de 

intumescimento variando de 100 % a 500 %, dependo do tipo de reticulação. Isso pode ocorrer 

devido ao aumento do caráter hidrofílico, o que promove a formação de ligações hidrogênio do 

material com a água (CAPANEMA et al., 2018).  

Hidrogéis de gelatina sem reticulação podem apresentar altos valores de GI, de 

aproximadamente 301 %, entretanto géis de gelatina reticulados quimicamente apresentam GI 

de aproximadamente 83 % (XING et al., 2014), enquanto géis de gelatina submetidos à 

irradiação apresentaram GI de aproximadamente 214 % (TAKINAMI, 2014). Observa-se que 

o GI pode estar associado ao tipo de reticulação usada.  

Segundo Afshari et al. o mel pode não contribuir na formação de redes cruzadas, sendo 

usado devido à sua função de estimulação da regeneração do tecido e atividade anti -

inflamatória (AFSHARI et al., 2015). Géis de PVA, ao serem carregados com mel, 

apresentaram aumento do GI em aproximadamente 32 % (TAVAKOLI et al., 2017). 

Hidrogéis de gelatina e mel apresentaram diminuição do GI dos géis com o aumento da 

concentração de mel na rede (WANG et al., 2012). Nho et al. (2014) perceberam a 

diminuição do GI com a adição de mel em hidrogéis de NaCMC, de 300 % para 13 %.  

A partir do ensaio de intumescimento pôde-se determinar a fração gel das amostras, a qual 

representa a fração insolúvel do material reticulado. Deste modo, a fração gel é um indicativo 

do grau de estabilidade da rede tridimensional (KAMOUN et al., 2015). O aumento da 

densidade das ligações cruzadas das amostras acarreta menor grau de intumescimento e maior 

fração gel. Quando o solvente penetra entre as cadeias compactadas o seu grau de 

intumescimento aumenta e sua fração gel diminui. A perda de massa é inversamente 

proporcional à fração gel, quanto maior a fração gel, menor será sua perda de massa (DAS et 

al., 2010).  

http://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0144861702000310#!
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Tendo em vista as informações anteriores, nota-se que o alto valor da fração gel das 

amostras sem mel pode estar relacionada a alta densidade de cristalitos (pontos de reticulação 

física) ou de enovelamento das cadeias, onde a forte ligação de hidrogênio entre elas garantiria 

tal efeito (DAS et al., 2010). 

A fração gel das amostras PVA-NaCMC-mel e PVA-amido-mel observados na Figura 20, 

foi de 50 % e 56 % respectivamente, relativamente baixa. O mel, por ser uma solução 

supersaturada de açúcar com água, maltose, frutose, glicose e sacarose, pode atuar como 

plastificante em alguns casos e diminuir a formação da fase cristalina das blendas poliméricas 

(MC GANN et al., 2009; NHO et al., 2014). 

Os valores de fração gel das amostras são estatisticamente diferentes (p < 0,05, Figura 23 

(Fr (%)). Nota-se que as amostras sem mel mostraram ter FG superiores a 85 %, demostrando 

que as amostras são relativamente estáveis, e as amostras sem mel obtiveram 50 %< FG < 85 

%, mostrando que o mel interferiu com a interação entre cadeias. Os hidrogéis com mel 

apresentaram fração gel inferiores aos hidrogéis sem mel, revelando que o mel alterou a 

estabilidade dos géis (KAMOUN et al., 2015). 

As amostras com mel secas após o teste de intumescimento apresentaram 28 % < PM > 

50% de massa, enquanto que as amostras sem mel tiveram 3 % < PM > 18%. Esses valores 

podem indicar que apesar do mel ter prejudicado o GI, ele pode ter sido liberado para o meio. 

A PM também pode estar relacionada à perda de cadeias de polímero para o meio, 

provavelmente por menor interação entre elas. Oliveira et al. (2015) encontraram 

comportamento semelhante para as amostras carregadas com fármacos (própolis), onde as 

amostras com fármaco tiveram 11 % < PM > 31%, as amostras de Oliveira diferem das deste 

presente trabalho quanto a quantidade de fármaco usado e o meio do ensaio de intumescimento. 

 
Figura 23. Fração gel (Fr) das amostras. 

4.3 DSC 

A técnica de DSC foi utilizada com o intuito de traçar o perfil térmico das amostras, avaliar 

a influência do mel nas propriedades da blenda. 
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As amostras sem mel apresentaram temperatura de transição vítrea (Tg) inferior às 

respectivas amostras com mel que estão mais detalhadas na Tabela 5. O mel pode ter 

representado impedimento físico ao movimento da parte amorfa das amostras. OLIVEIRA et 

al. (2015) observou Tg e temperatura de fusão (Tm) de 71 ºC e 218 ºC, respectivamente, para 

o hidrogel de PVA puro. Esses dados são semelhantes àqueles do presente trabalho, 73 ºC e 

223 ºC respectivamente.  

As amostras de PVA-NaCMC-mel e PVA-amido-mel não apresentaram temperatura de 

fusão cristalina, indicando que o mel interfere não apenas com o movimento das cadeias da fase 

amorfa, mas também com o empacotamento das cadeias de PVA. Em relação ao hidrogel de 

PVA-NaCMC, Da Costa (2012) observou Tg de 80 ºC e Tm de 222 ºC na blenda de PVA-

NaCMC nas mesmas proporções usadas neste trabalho. Santos encontrou em seu trabalho 

temperatura de transição vítrea, Tg de 74 ºC e Tm de 220 ºC, em géis de PVA-NaCMC (DOS 

SANTOS, 2016).  

Tabela 5. Propriedades das amostras sem/com mel de Manuka. 

Amostras GIE 

(%) 

PM 

(%) 

FG 

(%) 

Tg 

(ºC) 

Tm 

(ºC) 

PVA 232 3,84 96,16 73 223 

PA 199 3,3 96,7 81 215 

PC 357 7,6 92,4 74 223 

PG 216 17 83 71 225 

PM 86 33,6 66,4 77 218 

PAM 88 43,8 56,2 85 - 

PCM 161 49,17 50,83 77 - 

PGM 110 28,3 71,7 79 204 
(-) não foram obtidos valores para temperatura de fusão. 

4.4 UV-Vis 

4.4.1 Análise de liberação de mel 

A concentração da solução de mel de Manuka foi baseada em sua absorção em 

comprimentos de onda de 500 nm. A figura 24 mostra a curva de calibração obtida pelas 

concentrações de mel utilizadas e as respectivas medidas de absorção. A linearização, assim 

como seu coeficiente de correlação, é observada na Figura 24. 

O meio de intumescimento das amostras PVA/Polímeros naturais e PVA/Polímeros 

naturais/Mel foram avaliadas (triplicatas) em espectrofotômetro na faixa de comprimento de 

onda UV-Visível para cada tempo pré-determinado. A concentração foi calculada através da 

equação da reta fornecida pela curva de calibração, Absorbância = 0,0049 + 0,0437 

concentração. Observa-se na Figura 25 o perfil de liberação das amostras sem mel e na Figura 

26, o perfil das amostras com mel de Manuka, que apresentaram liberação máxima do mel 

de Manuka em 48h. 
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Figura 24. Absorbância x concentração do mel de Manuka. 

 
Figura 25. Perfil de liberação das amostras sem mel. 

Observando-se a Figura 22 pode-se fazer uma breve comparação com os dados obtidos 

ao longo da dissertação. Como já dito, quanto maior o Grau de intumescimento, maior será 

sua perda de massa que está correlacionado às ligações de hidrogênio entre os polímeros. O 

maior GI foi apresentado para o PC e o menor para PA, sendo que PC apresentou maior 

liberação em 48h e maior perda de massa. A menor perda de massa se deu para o PA que 

apresentou menor GI. 

É perfil bem estabelecido que a liberação de fármacos acontece rapidamente em 

intervalos de tempos curtos, por exemplo, os hidrogéis carregados com teofilina 

apresentaram liberação máxima em 2h, o que pode estar relacionado com o modo que o 

hidrogel é desenvolvido (RODRIGUES, 2016). O hidrogel estudado neste trabalho está 

disposto em camadas, que difere com os trabalhos encontrados, promovendo liberação de 

fármaco mais lenta que os hidrogéis dispostos em apenas uma camada, Figura 23. 

As amostras sem mel (PVA, PVA-amido (PA), PVA-NaCMC (PC), PVA-gelatina (PG)) e 

as amostras com mel (PVA-mel (PM), PVA-amido-mel (PAM), PVA-NaCMC-mel (PC) e 

PVA-gelatina-mel (PGM)) apresentaram liberação significativamente diferentes (p<0,05). Os 

hidrogéis com mel liberaram mais material para o meio que os hidrogéis sem mel - PCM 

apresenta a maior liberação em 48h. A perda de massa pode estar associada à saída de mel e à 
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degradação / arraste pelo fluido de cadeias do polímero que não estavam ancoradas 

adequadamente devido à presença do mel.  

Antes da amostra ser intumescida, o mel está aprisionado dentro da matriz polimérica, 

quando a amostra é intumescida a água começa a se espalhar para o interior do gel, fazendo 

com que a matriz aumente, e o mel fica livre para difundir para fora do hidrogel (MC GANN 

et al., 2009). 

 
Figura 26. Perfil de liberação do mel de Manuka das amostras. 

4.4.2 Modelo Cinético 

Os parâmetros do modelo, proposto por Korsmeyer et al. (1983) e Peppas. (1985), foram 

estimados usando o método de Newton–Raphson. De acordo com a modelagem de Shaheen. 

(2002), os valores do coeficiente de difusão (n<0,5) para matrizes de hidrogel, caracterizam 

difusão anômala ou não-Fickiana. A difusão anômala acontece quando a taxa de relaxação e os 

tempos de difusão coincidem. Assim, o transporte de moléculas e a sorção são afetados pela 

matriz polimérica apresentar microcavidades. O valor de n entre 0,45 e 0,89 indica difusão 

anômala / não-Fickiana; n = 0,5 indica caso I de difusão Fickiana; n = 1 indica caso II de 

transporte (liberaçao de ordem zero) e n > 1 indica caso II de super-transporte (LENSON, 

2016). A Tabela 6 apresenta os dados experimentais, assim como os parâmetros estimados. 

O valor do expoente de difusão está relacionado com o tempo de relaxação da cadeia. 

Quando o gel seco é colocado em um ambiente aquoso, as moléculas de água começam a se 

difundir para dentro do gel. A água atua mutuamente com os grupos hidrofílicos fazendo com 

que o filme expanda, reduzindo a força das interações hidrofóbicas, os grupos carboxílicos 

ionizam ajudando na expansão do filme, ao mesmo tempo acontece a dissociação iônica da 

água e assim o mel fica livre para se difundir para o meio externo. O valor de k está 

correlacionado com a transferência de massa com relação a difusão. Quando maior o valor de 

k, mais rápida a transferência de massa. Observa-se que os valores de k do presente trabalho 

foram altos, o que indica que o processo de difusão dos hidrogéis com polissacarídeos foi 

favorável e todos liberaram mel para o meio (Shaheen et al., 2002). 
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Tabela 6. Perfis cinéticos de liberação de mel de Manuka das matrizes de hidrogéis com polissacarídeos. 

Amostras 𝑴𝒕

𝑴∞

 

(%) 

Expoente 

de difusão 

𝒏 

Constante 

cinética 

(𝒌,
𝑴𝒕

𝑴∞

= 𝒌𝒕𝒏) 

(% min-1) 

Coeficiente 

de 

correlação 

𝒓𝟐 

Desvio 

Relativo 

médio 

𝑫𝑹𝑴 (%) 

Coeficiente 

de Difusão 

(𝑫x 10-2 mm2 

min-1) 

PM 0,6 0,26 15 0,95 17,65 0,0201 

PAM 0,88 0,076 60 0,84 6,96 0,0487 

PCM 0,83 0,1 50 0,9 6,7 0,0343 

PGM 0,95 0,03 80 0,87 2,5 0,0350 

Para o cálculo do coeficiente de Difusão, foram medidas as espessuras das amostras, 

onde: PM = 0,4 mm; PAM = 0,6 mm; PCM = 0,5 mm; PGM = 0,5 mm. O coeficiente de Difusão 

(D) foi obtido no ponto máximo de liberação de mel de Manuka, de acordo com a segunda lei 

de Fick (BAKER, 1974), equação 5. 

𝑀𝑡

𝑀∞
= 4(

𝐷𝑡

𝜋𝑙2
)1/2   Eq. 5 

Onde D é o coeficiente de difusão e l é a espessura da amostra. Os valores de D de todos os 

hidrogéis foram baixos, como pode ser observado na tabela 3. Segundo a lei de Fick, quanto 

maior o coeficiente de difusão, maior será sua transferência de massa, logo em todas as amostras 

houve lenta transferência de massa (SHAHEEN, 2002). 

4.5 Ensaio Microbiológico 

4.5.1 Ensaio dos biofilmes 

Os filmes contendo 15 % de mel de Manuka não apresentaram atividade antibacteriana 

contra S. aureus como mostrado (Tabela 7). Não houve redução no crescimento microbiano 

na presença das amostras com mel, houve um aumento dos microrganismos. É relatado que 

para eficiente atividade antibacteriana, a concentração mínima de mel precisa ser 20 % mel / 

100 mL de solução (YUSOF et al., 2007). Em adição, em ambiente ácido, pH inferior a 5,5, 

as bactérias são capturadas pelo hidrogel devido à presença de cátions / prótons no meio (há 

perda de funções fisiológicas como reprodução e bioatividade) (WANG et al., 2012).  

Tabela 7. Contagem das amostras partindo de diluições decimais subsequentes até 10-4. 

Amostras PVA PA PC PG PM PAM PCM PGM 

Contagem 3,03E

+06 

5,59E 

+06 

4,04E 

+06 

1,40E 

+07 

4,28E 

+06 

8,86E 

+06 

9,65E 

+06 

1,72E 

+07 

4.5.2 Ensaio de difusão em ágar 

Observou-se que o mel de Manuka puro apresenta atividade antibacteriana contra S. 

aureus, Tabela 8. A atividade do mel de Manuka puro e diluído em diferentes concentrações 

(5 %, - 100 %) foi testada, figura 27. O mel puro apresentou halo de 16 mm em média, 

caracterizando atividade bactericida (ALANDEJANI et al., 2008; ALANDEJANI et al., 2009; 

ABD EL-MALEK et al., 2017). As concentrações diluídas (5 %, 10 % e 15 %) não 

apresentaram atividade antibacteriana, mas, à medida que a concentração de mel no meio 

aumenta (20 %, 25 %, 30 % e 35 %), tem-se aumento da atividade bacteriostática e um pequeno 

halo vai se formando, indicando que o aumento da concentração do mel favorece a eficácia da 

atividade antibacteriana (Wang et al., 2012). Como o mel é rico em monossacarídeos, 
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principalmente glicose e frutose, esses se dissolvem no ambiente da ferida para formar uma 

camada fina de gel hidrofílico e promover a cicatrização de feridas úmidas (TAVAKOLI, 

2017). Entretanto, o efeito cicatrizante das amostras com mel precisaria ser avaliado de modo 

a inferi-lo.  

 

Figura 27. (1-4) amostras com mel puro (p) e diluídas em diferentes concentrações (5%, 10%, 15%, 20%, 25%, 30%, 35%). 

Na imagem (3) o mel puro (p) com halo de 15 e 13 mm e na imagem 4 com halo 17mm e 15mm respectivamente, um 

indicativo de atividade antibacteriana. As maiores concentrações (20%, 25%, 30% e 35%) há um pequeno halo, podendo 

indicar atividade antibacteriana como mostra nas imagem (1-4). Enquanto as menores concentrações, como mostradas em (1-

4) não há formação de halo, mostrando assim que não houve indicativo atividade bacteriana. 
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Tabela 8. Microbiológico para mel de Manuka puro e diluição com tamanho dos halos. 

Microbiológico para mel puro e diluído 
 

Réplica 1 Réplica 2 

Mel 

Puro 

17/15 mm 15/13 mm 

5% Ø / Ø Ø / Ø 

10% Ø / Ø Ø / Ø 

15% Bacteriostático/ Ø Ø / Ø 

20% Bacteriostático/ Ø Ø / Ø 

25% Bacteriostático/Ø Bacteriostático/Bacteriostático 

30% Bacteriostático/Bacteriostático Bacteriostático/Bacteriostático 

35% Bacteriostático/ Ø Bacteriostático/Bacteriostático 

 

Então a Tabela 8 mostra resumidamente a atividade antibacteriana do mel puro e suas 

respectivas diluições. É observado que as amostras diluídas indicam atividade antibacteriana a 

medida que a concentração de mel aumenta. O mel puro apresenta atividade antibacteriana e 

diluições de mel acima de 20 % apresentam atividade bacteriostática. 
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CONCLUSÕES 

Este trabalho desenvolveu hidrogéis de PVA com polímeros naturais carregados com o mel 

de Manuka por meio de blendas em camadas, reticulados fisicamente por criogelificação e 

estudou a caracterização microestrutural, análise térmica, grau de intumescimento, cinética de 

liberação de mel, avaliação microbiológica das amostras com e sem mel e modelo cinético. 

1- Caracterização microestrutural: Foram identificadas bandas características do PVA e 

dos polímeros naturais (amido, NaCMC e gelatina) e do mel, assim como a ocorrência 

de interações físicas entre materiais, caracterizada pela intensificação e deslocamento 

de algumas bandas. 

2- Análise térmica: Com relação ao comportamento térmico dos hidrogéis, pode-se 

observar que a fase amorfa foi predominante nos hidrogéis com mel (algumas blendas 

com mel não apresentaram temperatura de fusão cristalina), provavelmente ocasionado 

pela presença de mel que interfere no movimento das cadeias da fase amorfa (atua como 

plastificante, o que diminui a formação da fase cristalina das blendas poliméricas) e com 

o empacotamento das cadeias de PVA. 

3- Grau de intumescimento: O teste de intumescimento mostrou que dos hidrogéis sem 

mel apresentaram maior grau de intumescimento que os hidrogéis com mel, pois o mel 

provavelmente ocupou os poros das amostras. Os hidrogéis sem mel apresentaram 

estabilidade estrutural superior aos hidrogéis com mel. A perda de massa dos hidrogéis 

com mel foi maior, indicando uma possível liberação de mel e de cadeias poliméricas 

para o meio.  

4- Cinética de liberação de mel: Dos hidrogéis sem mel, o PC e PA apresentaram maior 

e menor liberação de cadeias poliméricas para o meio, respectivamente. Dentre os 

hidrogéis com mel, o PCM também apresentou maior liberação, indicando liberação 

de mel e degradação do hidrogel. Ambos apresentaram liberação máxima de mel em 

48h. A constante cinética (k) dos hidrogéis mostrou que houve transferência de massa 

dos hidrogéis para o meio, mostrando que todos liberaram mel para o meio. O 

coeficiente de difusão (D) foi baixo, revelando que a transferência de massa foi lenta, o 

que pode ser correlacionado com a liberação máxima em 48h. 

5- Ensaio microbiológico: Os hidrogéis não apresentaram atividade antibacteriana 

contra S. aureus, o que pode estar relacionado a quantidade de mel usado nas 

amostras (15% de mel). O mel de Manuka puro apresentou atividade antibacteriana 

com halo (± 15mm) e as diluições do mel de manuka (25 – 35 %) mostraram ser 

bacteriostáticas.  
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CONSIDERAÇÕES FINAIS 

Para o melhoramento da atividade antibacteriana das blendas é importante testar diferentes 

concentrações de mel no hidrogel, visto que os testes do mel puro e diluídos propuseram 

concentrações acima 25%. 

Também é válido fazer um DRX para quantificar o grau de cristalinidade das amostras. 
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ANEXOS 

ANEXO A 

 

Figura 28. Mel de Manuka 

 

Figura 29. PVA-Amido Mel 

 

Figura 30. PVA-AMIDO 

 

Figura 31. PVA CMC mel 
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Figura 32. PVA CMC 

 

Figura 33. PVA Gelatina Mel 

 

Figura 34. PVA Gelatina 

 

Figura 35. PVA mel 
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Figura 36. PVA puro 

 


