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RESUMO 

 

No Brasil, o feijão-caupi é um alimento de grande destaque, sendo também cultivado em mais 

de 50 países. Entretanto, seu beneficiamento é responsável por gerar resíduos (vagem) e 

subprodutos (grãos com defeitos leves), que podem ser reaproveitados. O amido, um 

carboidrato, encontrado em diversas plantas e leguminosas, tem potencial promissor para a 

indústria devido à sua biodegradabilidade e atoxicidade. Atualmente, estudos têm explorado o 

uso de amido e extratos vegetais para obtenção de microesferas, que melhoram a estabilidade, 

entrega de bioativos e valor nutricional das matrizes utilizadas. Dessa forma, o presente estudo 

objetivou o aproveitamento do resíduo e subproduto do beneficiamento de feijão-caupi verde 

(Vigna unguiculata (L.) Walp.), com foco na extração, caracterização e obtenção de 

microesferas de amido+extrato. Para tal, foram utilizados quatro métodos de extração amilácea, 

selecionando-se o amido extraído pelo método de maior rendimento. O amido selecionado foi 

caracterizado quanto a sua composição centesimal, percentual de amilose aparente e 

amilopectina, FT-IR, RMN, DRX, MEV, GPC, TGA e DSC, sendo posteriormente utilizado 

para a obtenção de microesferas do extrato da vagem, através da tecnologia de spray drying. O 

extrato foi caracterizado quanto ao seu teor de fenólicos totais, atividade antioxidante, 

toxicidade aguda frente a Danio rerio e atividade antimicrobiana. As microesferas, por sua vez, 

foram caracterizadas através de análises de cor, FT-IR, DRX, MEV, TGA, DSC, atividade 

antioxidante, toxicidade aguda frente a Danio rerio e atividade antimicrobiana. A extração 

assistida por ultrassom apresentou rendimento de 43,70%, 4,4005 ± 0,42% de proteínas, 8,350 

± 0,095% de umidade, 0,188 ± 0,11% de cinzas, pH de 6,623 ± 0,136 e teores de amilose e 

amilopectina de 10,99 ± 2,35% e 89,01 ± 2,35%, respectivamente. Além disso, provendo um 

amido com características físico-químicas típicas de carboidratos, elevada pureza, morfologia 

preservada, padrão cristalino típico de amidos convencionais e estabilidade térmica propícia 

para aplicações industriais. O extrato, por sua vez, apresentou baixa atividade antioxidante, 

0,1344 ± 0,0127 μmol trolox/g de amostra, e baixo teor de compostos fenólicos, FT = 48,89 mg 

GAE/100 g de amostra, causando também a redução da atividade locomotora dos zebrafish. 

Entretanto, demonstrou considerável atividade antimicrobiana frente a S. aureus, com halos de 

inibição variando de 8,357 ± 1,319 a 12,567 ± 0,252 mm. As microesferas utilizando a mistura 

amido+extrato apresentaram considerável atividade antimicrobiana frente a S. aureus, além de 

auxiliarem na preservação das propriedades do extrato, bem como das características 

morfológicas e físico-químicas do amido. Conclui-se que os resíduos e subprodutos gerados 

pelo beneficiamento do feijão-caupi verde possuem potencial para serem convertidos em 



 

produtos de maior valor agregado, cooperando para o desenvolvimento de novos produtos e 

práticas industriais mais sustentáveis.  

 

Palavras-chave: amido; feijão-caupi; microesferas; extrato vegetal; spray dryer. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 

ABSTRACT 

 

In Brazil, cowpea is a highly important food crop and is cultivated in more than 50 countries 

worldwide. However, its processing generates residues (pods) and by-products (slightly 

defective grains), which can be repurposed. Starch, a carbohydrate found in various plants and 

legumes, has promising industrial potential due to its biodegradability and non-toxicity. 

Currently, studies have explored the use of starch and plant extracts to produce microspheres, 

which enhance stability, bioactive compound delivery, and the nutritional value of the matrices 

used. Thus, the present study aimed to valorize residues and by-products from the processing 

of green cowpea (Vigna unguiculata (L.) Walp.), focusing on the extraction, characterization, 

and production of starch–extract microspheres. Four starch extraction methods were evaluated, 

and the starch obtained by the highest-yield method was selected. The selected starch was 

characterized for proximate composition, apparent amylose and amylopectin content, FT-IR, 

NMR, XRD, SEM, GPC, TGA, and DSC, and was subsequently used to produce pod extract 

microspheres using spray drying technology. The extract was characterized for total phenolic 

content, antioxidant activity, acute toxicity against Danio rerio, and antimicrobial activity. The 

microspheres were characterized by color analysis, FT-IR, XRD, SEM, TGA, DSC, antioxidant 

activity, acute toxicity against Danio rerio, and antimicrobial activity. Ultrasound-assisted 

extraction showed a yield of 43.70%, with 4.4005 ± 0.42% protein, 8.350 ± 0.095% moisture, 

0.188 ± 0.11% ash, pH 6.623 ± 0.136, and amylose and amylopectin contents of 10.99 ± 2.35% 

and 89.01 ± 2.35%, respectively. The starch exhibited typical physicochemical characteristics 

of carbohydrates, high purity, preserved morphology, a crystalline pattern typical of 

conventional starches, and thermal stability suitable for industrial applications. The extract 

showed low antioxidant activity (0.1344 ± 0.0127 μmol Trolox/g sample) and low total phenolic 

content (TPC = 48.89 mg GAE/100 g sample), and also reduced zebrafish locomotor activity. 

However, it demonstrated considerable antimicrobial activity against Staphylococcus aureus, 

with inhibition halos ranging from 8.357 ± 1.319 to 12.567 ± 0.252 mm. The starch–extract 

microspheres also exhibited considerable antimicrobial activity against S. aureus, in addition 

to helping preserve the extract’s properties and the morphological and physicochemical 

characteristics of the starch. It can be concluded that the residues and by-products generated 

from green cowpea processing have potential to be converted into higher value-added products, 

contributing to the development of new products and more sustainable industrial practices. 

 

Keywords: starch; cowpea; microspheres; plant extract; spray dryer. 
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1 INTRODUÇÃO 

 

No cenário atual, o aumento populacional e a expansão da industrialização são os 

principais impulsionadores da grande quantidade de resíduos produzidos pelas indústrias 

alimentícia e agrícola (Ravindran et al., 2021). Segundo a FAO (Organização das Nações 

Unidas para Alimentação e Agricultura), anualmente cerca de 25% a 33% dos alimentos 

produzidos para consumo são perdidos ou jogados fora. Essa porcentagem equivale a 1.300 

bilhões de toneladas de alimentos, sendo compostos por raízes, frutas, vegetais e sementes 

oleaginosas (40% a 50%), peixes (35%), grãos (30%), carnes e laticínios (20%) (FAO, 2021). 

Dentre as cerca de 13 mil espécies de leguminosas, somente 12 são amplamente 

utilizadas em sua forma de grão e como alimento. No Brasil, o feijão comum (Phaseolus 

vulgaris) e o feijão-caupi (Vigna unguiculata (L.) Walp.) destacam-se por serem as duas 

espécies mais cultivadas (Braga, 2020). O feijão-caupi é cultivado em mais de 50 países 

distribuídos entre os continentes africano, asiático e as regiões da América Central e do Sul, 

situando o Brasil como o terceiro maior produtor global desse grão (Rocha, 2021).  

No mercado brasileiro, o feijão-caupi é comercializado de diversas formas, 

incluindo sementes para plantio, grãos secos, vagens verdes e grãos verdes, que possuem 

potencial para produção de enlatados e congelados, farinha, além de vagens para salada (Rocha, 

2021). Durante a safra 2022/23, a região Nordeste produziu aproximadamente 564,8 mil 

toneladas de feijão-caupi, representando 76% da produção total do país, sobressaindo-se entre 

as leguminosas mais populares, sendo comumente apreciado tanto em sua versão verde quanto 

em sua versão seca. Em se tratando de área plantada, o Ceará destaca-se ao possuir 358 mil 

hectares, sendo considerada a maior área de plantação do nordeste (CONAB, 2022). Entretanto, 

sua produção em grande escala implica na geração de grandes quantidades de resíduos 

provenientes do beneficiamento/processamento do grão, que poderiam ser utilizados para a 

obtenção de outros bioprodutos de alto valor agregado.  

O processamento do feijão-caupi verde visa transformar as vagens frescas em 

produtos seguros, nutritivos e de alta qualidade para o consumo. Com esse propósito, o 

processamento inclui diversas etapas, como seleção, classificação, lavagem, corte, 

branqueamento, resfriamento e embalagem. Dentre estas, a etapa de classificação é responsável 

por separar os grãos que possuem boa qualidade dos grãos que apresentam algum defeito, 

dividindo estes em dois grupos. Os grãos que possuem defeitos graves (grãos com presença de 

matérias estranhas e/ou impurezas, mofados, ardidos, germinados, carunchados e atacados por 
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lagarta das vagens) não podem ser utilizados e são considerados resíduos, já os que possuem 

defeitos leves (grãos danificados, amassados imaturos, quebrados e partidos) podem ser 

reaproveitados como subprodutos (Viana, 2021). 

Apesar de apresentar danos estruturais, esse subproduto tem grande importância 

pelo alto valor nutricional, possuindo em sua composição cerca de 68,2% de carboidratos, 

26,7% de proteínas, 10,6% de fibra alimentar, 6,9% de açúcares totais, 3,5% de cinzas e 1,43% 

de lipídios, em base seca (Gupta et al., 2019). Considerando-se o teor proteico, é observado sua 

grande relevância tanto em qualidade quanto em quantidade de matéria que pode ser extraída. 

Contudo, também é observado que o teor de carboidratos corresponde ao maior percentual de 

macronutrientes, e que ainda é pouco estudado (Gomes et al., 2021) visando seu 

aproveitamento.  

O amido pode ser encontrado em diferentes espécies de plantas, sendo um 

carboidrato essencial que apresenta características funcionais diversas, podendo ser aplicado 

desde a indústria farmacêutica até a indústria de alimentos (Germani, 2021). Por ser um 

polissacarídeo encontrado em grande quantidade e possuir atributos tais como a 

biodegradabilidade, atoxicidade, ser oriundo de fontes renováveis, além de poder ser extraído 

com alto grau de pureza e ser modificado através de métodos químicos e bioquímicos, tais 

fatores tornam o amido uma opção de grande potencial e importância para a indústria (Ferreira; 

Almeida, 2022). 

A procura por novas fontes de amido para suas diversas utilizações na indústria tem 

estimulado pesquisas que utilizam novas matérias-primas, como o subproduto gerado por meio 

do beneficiamento do feijão-caupi verde. Um exemplo é a utilização do amido como agente de 

parede para microencapsulação de extratos vegetais. Yue et al. (2020) avaliaram a utilização 

de amido com alto teor de amilose na microencapsulação de óleo funcional e observaram que 

ocorreu uma melhora significativa na estabilidade da microesfera, bem como na do óleo, 

apresentando uma menor taxa de oxidação lipídica da microesfera durante o armazenamento e 

um excelente resultado para os testes de liberação controlada. 

As vagens do feijão-caupi são consideradas biomassas lignocelulósicas que não 

possuem amido em sua composição, contendo celulose, hemicelulose e polifenóis, cujo teor 

aumenta com a maturidade da planta. Resíduos agrícolas que possuem esses compostos 

bioativos, demonstram grande potencial para a indústria alimentícia, principalmente para 

produção de extratos contendo moléculas biologicamente ativas e de interesse. No entanto, o 

aproveitamento completo dessas matérias-primas renováveis e de baixo custo para a produção 
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de compostos bioativos ainda apresenta poucos estudos, necessitando de maior conhecimento 

científico (Avanza et al., 2021). 

A formação de microesferas permite que os compostos presentes nos extratos sejam 

entregues de maneira mais eficaz em produtos finais, como suplementos nutricionais, 

cosméticos anti-envelhecimento e alimentos funcionais. Além disso, a microesfera não só 

protege o composto durante o processamento, como também reduz a quantidade necessária para 

demonstrar o efeito desejado e torna possível a liberação controlada do composto, aumentando 

o tempo de ação de sua propriedade (Calderón-Oliver; Ponce-Alquicira, 2022; Choudhury; 

Meghwal; Das, 2021). 

Em suma, as microesferas de extrato da vagem e amido obtido por meio do 

aproveitamento do subproduto do feijão-caupi representam uma abordagem tecnológica 

avançada para maximizar o aproveitamento dos compostos bioativos presentes nesses recursos 

vegetais, oferecendo benefícios significativos tanto para a indústria quanto para os 

consumidores. 

Tendo em vista as informações apresentadas, realizou-se uma ampla busca nas 

principais bases de dados científicas, incluindo periódicos da CAPES, Scopus, Web of Science, 

SCieLO e PubMed, com o intuito de identificação de estudos relacionados a microesferas 

contendo o extrato da vagem de feijão-caupi verde e o amido obtido do subproduto do mesmo 

feijão. Entretanto, não foram encontradas pesquisas ou artigos anteriores que tratem 

especificamente sobre esse tema. Dessa forma, a ausência de registros sugere que o presente 

estudo é pioneiro, ressaltando sua importância e originalidade bem como sua contribuição 

significativa para o avanço do conhecimento científico sobre tal assunto. 
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2 OBJETIVOS 

 

2.1 Objetivo geral 

 

Realizar a extração e caracterização da parte amilácea contida no subproduto 

industrial do beneficiamento do feijão-caupi verde e aplicar na formação de microesferas de 

extrato obtido do resíduo (vagens) do feijão, realizando suas respectivas caracterizações.  

 

2.2 Objetivos específicos 

 

- Extrair e avaliar o rendimento por meio de diferentes métodos de obtenção da fração amilácea 

contida no subproduto do beneficiamento do feijão-caupi verde; 

- Caracterizar o amido selecionado através de análises de teor de proteínas, umidade, cinzas, 

pH, cor, amilose aparente, amilopectina, espectroscopia de infravermelho com transformada de 

Fourier (FT-IR), ressonância magnética nuclear (RMN), difração de raios-X (DRX), 

microscopia eletrônica de varredura (MEV), cromatografia de permeação em gel (GPC), análise 

termogravimétrica (TGA) e calorimetria exploratória diferencial (DSC); 

- Obter o extrato hidroalcoólico a partir do resíduo (vagem) do beneficiamento do feijão-caupi 

verde e realizar a sua caracterização por meio das análises de determinação de fenólicos totais, 

atividade antioxidante, toxicidade e atividade antimicrobiana frente a bactérias gram-positivas 

e gram-negativas; 

- Obter microesferas contendo o amido extraído e o extrato proveniente da vagem do feijão-

caupi verde e realizar sua caracterização através de análises de cor, espectroscopia de 

infravermelho com transformada de Fourier (FT-IR), difração de raios-X (DRX), microscopia 

eletrônica de varredura (MEV), análise termogravimétrica (TGA), calorimetria exploratória 

diferencial (DSC), atividade antioxidante, toxicidade aguda frente a Danio rerio e atividade 

antimicrobiana frente a bactérias gram-positivas e gram-negativas. 
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3 REVISÃO DA LITERATURA 

 

3.1 Resíduos agroindustriais 

 

A indústria de alimentos, bem como a agroindústria, são responsáveis pela 

produção em grande escala de resíduos sólidos e líquidos, criando um desafio significativo em 

relação ao tratamento adequado e ao potencial impacto ambiental. No entanto, com a 

consciência ecológica adquirida ao longo dos anos, os resíduos provenientes desses setores 

passaram a ser valorizados como subprodutos de grande importância, deixando de ser 

descartados em aterros sanitários ou utilizados como ração animal/adubo, uma vez que 

passaram a ser reconhecidos como elementos ricos em biomassa e nutrientes (Guedes et al., 

2021). 

Conforme estipulado pela Lei brasileira federal nº 12.305, de 2 de agosto de 2010, 

os resíduos são definidos como quaisquer materiais, substâncias, objetos ou bens descartados 

resultantes das atividades humanas na sociedade, podendo se apresentar na forma sólida, 

semissólida, líquida ou gasosa e sua adequada gestão visa à redução dos impactos negativos 

causados à saúde humana e ao meio ambiente. Dessa forma, o manejo apropriado dos resíduos 

industriais é uma responsabilidade compartilhada que abrange desde os produtores até o 

consumidor final (Souza et al., 2021). 

Atualmente, a agroindústria tem aumentado seus investimentos na capacidade de 

processamento, o que resulta na produção de grandes quantidades de subprodutos (Gaete; 

Teodoro; Martinazo, 2020). Empresas que lidam com diferentes tipos de biomassa produzem 

subprodutos que possuem características específicas, variando em quantidade, forma e 

composição. Por conseguinte, a utilização da biotecnologia e de processos biológicos oferecem 

opções significativas para aproveitar de forma eficaz esses resíduos biodegradáveis como 

matéria-prima em novos procedimentos e produtos (Woiciechowski et al., 2020). Salienta-se 

ainda, que os resíduos agroindustriais possuem grande potencial nutritivo, contendo 

carboidratos, proteínas e lipídios em sua composição (Costa, 2020). 

A atividade agropecuária, vem desempenhando um papel essencial para a economia 

ao gerar alimentos, fibras e bioenergia, sendo responsável também por matérias-primas que nos 

dias atuais são destinadas à produção de bioprodutos e bioinsumos. Esses avanços foram 

viabilizados pelo progresso científico e tecnológico, o qual possibilitou a criação de diferentes 

técnicas para a obtenção de novas biomassas, com a utilização de culturas e resíduos de forma 

eficiente (Silvio, 2020). 
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O descarte indesejado de frutas, por exemplo, pode ser mitigado através da 

produção de farinha utilizando-se resíduos gerados na produção de polpas. Esta farinha pode 

ser empregada para enriquecer o valor nutricional de produtos cárneos, lácteos e de panificação, 

além de substituir a farinha de trigo em determinadas circunstâncias (Ansiliero et al., 2020). 

Estudos realizadas por Oliveira, Oliveira e Mendes (2021), avaliando-se as propriedades físico-

químicas e a composição nutricional da farinha proveniente da casca de abacaxi, verificaram 

que o subproduto apresentou elevados teores de fibras e minerais (como por exemplo cálcio e 

magnésio), podendo ser utilizado para suplementação alimentar. 

As fibras contidas nos resíduos derivados do processamento da cenoura, por sua 

vez, têm sido reconhecidas como uma fonte de ingredientes considerados naturais e funcionais, 

com potencial aplicação para o enriquecimento de produtos isentos de glúten, resultando em 

um aumento no teor total de fibras alimentares e contribuindo para a otimização dos atributos 

sensoriais e físicos (Damiani et al., 2020; Gheno et al., 2022). 

 

3.2 Feijão-caupi verde (Vigna unguiculata (L.) Walp.) 

 

Feijão é o termo geral utilizado para designar uma ampla variedade de plantas 

pertencentes à família das leguminosas (Fabaceae), que se destacam pela presença do fruto do 

tipo legume. Apesar de receberem essa designação, nem todas as plantas que fazem parte dessa 

família pertencem à mesma espécie (Ferreira et al., 2021). No Brasil, as espécies cultivadas 

consideradas como feijão pela legislação são o Phaseolus vulgaris (feijão carioca, feijão preto 

ou feijão especial), o Vigna unguiculata (feijão-caupi, vigna, feijão-da-colônia, feijão-da-

estrada ou feijão-de-corda) e o Cajanus cajan (feijão-guandu, andu ou ervilha-de-pombo), 

conforme a Figura 1 (Barros, 2019; Dantas et al., 2021). 

 

   Figura 1 - Espécies cultivadas consideradas como feijão pela legislação brasileira.  

Phaseolus vulgaris 

 
Fonte: Rehagro (2023) 

Vigna unguiculata 

 
Fonte: Fernandes (2016) 

Cajanus cajan 

 
Fonte: Assef (2022) 

 

https://www.embrapa.br/busca-de-imagens/-/midia/todos?p_auth=j7TlrYaP&_buscamidia_WAR_pcebusca6_1portlet_autoriaNome=fernandes-luciana
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Encontrado principalmente nas regiões da Ásia, África e América Latina, o feijão-

caupi (Vigna unguiculata (L.) Walp.), também denominado por feijão-de-corda, feijão-

macassar, dentre outras nomenclaturas, é uma das fontes alimentícias mais antigas para os seres 

humanos, sendo cultivado provavelmente desde a era neolítica (Abreu, 2018; Avanza et al., 

2021).   

O cultivo do feijão-caupi foi inserido, no Brasil, aproximadamente na última 

metade do século XVI, quando os colonizadores portugueses trouxeram essa leguminosa para 

o estado da Bahia (Silva et al., 2018). Essa cultura tornou-se socioeconomicamente significativa 

devido a sua rica composição nutricional atrelada a sua capacidade fomentadora de empregos, 

sendo uma importante fonte de renda para os agricultores. Ainda, sua adaptabilidade ao clima 

semiárido lhe confere destaque em relação a outras espécies de feijão cultivadas na região 

nordeste (Nogueira et al., 2019; Freitas, 2021). 

Sendo uma cultura que possui uma ampla diversidade genética, o feijão-caupi 

apresenta diferenças em relação às características morfológicas dos grãos, possibilitando vários 

nichos de comercialização (Silva et al., 2022). Aspectos como suas dimensões, tonalidades, 

características sensoriais, qualidades tecnológicas e nutricionais, dentre outros fatores, são 

determinantes para a valorização do produto, tanto em níveis de mercado nacional quanto 

internacional. Em diferentes regiões ou estados, existe uma certa preferência por grãos que 

apresentem características específicas. Devido a isso, a etapa de seleção, é essencial para 

atender às demandas do mercado (Ferreira et al., 2021). 

Em se tratando do feijão-caupi verde, as etapas de produção, processamento e 

comercialização ainda não possuem regulamentação. Dessa forma, para que seja classificado 

como verde, o feijão deve ter suas vagens colhidas em seu estágio de maturidade, ou seja, um 

pouco antes ou depois do momento em que param de acumular fotossintatos e iniciam seu 

processo natural de desidratação. Nesse momento os grãos apresentam aproximadamente 60 % 

de umidade e as vagens podem ser colhidas e destinadas ao consumo imediato ou serem 

comercializadas (Freire Filho; Rocha, 2021). 

Constituídos por proteínas e carboidratos, além de possuir aminoácidos essenciais, 

os grãos verdes possuem grandes quantidades de amido, que apresenta digestibilidade lenta se 

comparado com os amidos encontrados em tubérculos e cereais, propiciando um menor impacto 

na concentração de glicose sanguínea. Ademais, o feijão-caupi é também uma ótima fonte de 

vitaminas do complexo B e possui quantidades consideráveis de lisina, tornando-o propício 



27 

para a produção de produtos com excelente complementação de aminoácidos, elevando o seu 

valor nutritivo (Diniz et al., 2024; Oliveira et al., 2021). 

Os grãos verdes de feijão-caupi integram um mercado extremamente promissor, 

emergindo como uma opção vantajosa de renda para os pequenos produtores rurais (Oliveira, 

2020), apresentando grandes possibilidades tanto para o aumento do consumo quanto para o 

processamento industrial (Sobrinho et al., 2022). Sua comercialização ocorre de forma a granel 

ou sob embalagens plásticas e a qualidade do grão é fator essencial neste processo, onde o 

mesmo não deve possuir impurezas e deve exibir características visuais agradáveis ao 

consumidor (Rocha, 2021).  

Segundo parâmetros estabelecidos pela Instrução Normativa nº 12, de 28 de março 

de 2008 (Brasil, 2008), a etapa de seleção se faz extremamente relevante, uma vez que os grãos 

que apresentam características indesejáveis, tais como tamanho irregular, coloração atípica, 

grãos amassados, danificados (quebrados ou partidos), entre outros, são descartados, tendo 

como consequência a geração de uma grande quantidade de resíduos.  

Os grãos que são identificados como fora do padrão, mesmo sendo descartados, 

ainda se apresentam sadios em sua grande maioria e possuem boa qualidade. Diante disso, os 

subprodutos (grãos com defeitos leves) do processamento de feijão-caupi verde demonstram 

grande potencial para serem utilizados, visto que essa matéria-prima apresenta elevado valor 

nutricional, sendo rica em amido de alta qualidade (Abebe; Alemayehu, 2022).  

 

3.3 Amido  

 

O amido é considerado vital e indispensável para a alimentação, sendo uma das 

principais fontes de carboidratos das plantas, destacando-se como um dos polímeros naturais 

mais prevalentes. Este polímero biodegradável, amplamente utilizado por diversas plantas 

como reserva de energia, é encontrado em várias fontes vegetais, como os grãos, legumes e 

tubérculos. Além disso, é o segundo material de biomassa mais comum na natureza (Domingos 

et al., 2020).  

Sendo um polímero macromolecular, o amido desempenha um papel crucial com 

uma variedade de morfologias, estruturas e propriedades, todas determinantes para sua 

aplicabilidade, gerando interesse por parte das indústrias em descobrir novas fontes com 

propriedades inéditas e distintas (Guo, 2018). Entender tal estrutura bem, como a sua 

composição, é imprescindível, uma vez que a proporção entre as cadeias de amilose e 
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amilopectina contidas neste polímero afetam as dimensões, a organização da estrutura granular 

e a funcionalidade do amido (Bello-Perez et al., 2019). 

Diversas indústrias utilizam o amido tendo em vista suas características benéficas 

aos processos (Farias, 2022). Porém, a indústria de alimentos se sobressai devido ao grande 

leque de aplicações desta matéria-prima, que se estende desde sua utilização como agente 

espessante e agente estabilizante, resultando em um alimento com melhor textura, entre diversas 

outras aplicações (Pires, 2021).  

As diferentes fontes de amido, bem como suas características, diferenciam-se de 

acordo com uma série de fatores como o clima e a localização de onde são oriundas, bem como 

as tradições destes locais (Cesar et al., 2021). Mundialmente, os amidos mais comercializados 

são provenientes principalmente do milho, seguido por batata, trigo, mandioca e batata doce 

(Farias, 2022). 

Os estudos em torno do amido encontrado em leguminosas não são tão visados 

quando comparados aos estudos de amidos advindos de fontes como os cereais e os tubérculos. 

Isso resulta em uma escassez de informações acerca dos métodos de extração apropriados, 

estrutura molecular detalhada e rendimento do amido de feijão, por exemplo. Porém, o número 

de pesquisas sobre estas fontes têm sofrido um aumento significativo por diferentes motivos, 

desde sustentabilidade, reaproveitamentos de subprodutos ou até mesmo por costumes culturais 

(Tagliapietra et al., 2021).  

Dessa forma, é de extrema importância que os amidos provenientes das 

leguminosas sejam estudados e descritos com maior precisão a fim de possibilitar o 

desenvolvimento de novas aplicações, visando principalmente a indústria alimentícia (Dereje, 

2021).  

 

3.3.1 Amilose e amilopectina 

 

O amido tem seus grânulos formados tipicamente por dois tipos distintos de 

polissacarídeos, sendo eles a amilose e a amilopectina (Fuentes et al., 2019). Essas moléculas 

podem ter sua proporção variada no grânulo de acordo com a origem e grau de maturação da 

espécie botânica, podendo acarretar em diferenças nas características das suspensões de amido 

(Laranjeira, 2021). 

A estrutura da amilose possui forma linear e é composta por unidades de 

anidroglicose que estão principalmente unidas por meio de ligações glicosídicas do tipo α-
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D-(1→4) (Figura 1a). Sua massa molecular pode sofrer variação na ordem de 105 a 106 g/mol 

de acordo com o método extrativo e a origem do amido, possuindo alto grau de polimerização, 

tornando-se, dessa forma, maior que a maioria dos polímeros habituais (Ferreira; Almeida, 

2022). 

De acordo com Loureiro et al. (2019), devido à sua estrutura linear, a amilose tende 

a formar estruturas helicoidais, favorecendo a formação de complexos com diferentes 

moléculas, como o iodo, que é usado para identificar a presença de amido em experimentos 

laboratoriais. Embora a amilose possa ocasionalmente exibir ramificações, estas são muito 

menos comuns se comparadas à amilopectina. 

A amilopectina é considerada uma molécula grande se comparada à amilose, 

possuindo peso molecular na faixa de 107 a 109 g/mol. Sua estrutura contém diversas frações 

de α-D-glicose com ligações α(1-4) (Figura 1b), que estão conectadas umas às outras através 

de ligações α(1-6), totalizando aproximadamente 5% das ligações glicosídicas (Haq et al., 2019; 

Los, 2019). 

 

   Figura 2 - Estruturas químicas da amilose (a) e amilopectina (b).         

 

Fonte: Coultate (1984). 
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A estrutura da amilopectina apresenta um alto nível de complexidade devido às suas 

ramificações, sendo frequentemente descrita por meio do modelo de "clusters". De acordo com 

essa representação, a amilopectina é composta por uma cadeia principal "C" contendo um 

terminal redutor, além de várias cadeias ramificadas designadas como "A" e "B". Enquanto as 

cadeias "B", que são internas e ramificadas, possuem aproximadamente 40 unidades de glicose, 

as cadeias "A", externas e cristalinas, não possuem ramificações e contêm cerca de 15 unidades 

de glicose. Estas cadeias organizam-se em hélices duplas que se combinam para formar 

estruturas cristalinas. Esses cristais agrupam-se em clusters que podem se organizar em arranjos 

monoclínicos ou hexagonais (Teixeira, 2022). 

 

Figura 3 - Estrutura da amilopectina e suas cadeias.  

 

Fonte: Adaptado de Teixeira (2022). 

      

3.3.2 Gelatinização e retrogradação 

 

Quando não danificados, os grânulos de amido apresentam-se insolúveis em água, 

podendo, entretanto, absorvê-la de forma reversível. Dessa forma, o grânulo pode sofrer 

inchamento e ao secar voltar ao seu tamanho normal (Borba et al., 2021).   

O processo de gelatinização por sua vez ocorre quando os grânulos de amido 

absorvem água e incham ao serem submetidos a altas temperaturas em meio aquoso, resultando 

na ruptura das estruturas cristalinas e na formação de um gel elástico e opaco. Isso ocorre devido 
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à quebra das ligações de hidrogênio entre as moléculas de amilose e amilopectina, levando à 

liberação das cadeias polissacarídicas e à formação de uma rede gelatinizada, tornando o amido 

mais suscetível à ação de enzimas digestivas (Alvarez-Ramírez et al., 2019; Bashir; Aggarwal, 

2019; Liu et al., 2019). Além disso, a temperatura necessária para ocorrer esse processo está 

diretamente associada à propriedade cristalina da estrutura do amido (Wang et al., 2023). 

Quando seu aquecimento ocorre de forma contínua e na presença de água em 

excesso, o grânulo sofre inchamento, promovendo o processo de lixiviação da amilose e de 

outros compostos que são solúveis, para o meio aquoso. O processo é então finalizado quando 

cessadas todas as alterações e têm-se a formação do gel (Damodaran; Parkin, 2019; Agama-

Acevedo; Flores-Silva; Bello-Perez, 2019; BeMiller, 2019a).  

Com o início do processo de resfriamento do gel de amido, as moléculas de amilose 

e amilopectina se reorganizam e dão origem a estruturas que podem ser diferentes das originais. 

Esse processo é conhecido como retrogradação e ocorre devido ao amido gelatinizado não estar 

em equilíbrio termodinâmico. Esse fenômeno é comumente observado em amidos nativos e 

seguido da liberação de água, conhecida como sinérese (Ai; Jane, 2018; BeMiller, 2019b; 

Schmiele; Sampaio; Clerici, 2019). 

O processo de retrogradação é complexo e tem grande incidência principalmente 

em amidos com altos teores de amilose, tendo como catalisador ciclos de congelamento-

descongelamento realizados repetidamente. Este processo pode ser explicado como a 

reorganização parcial das ligações rompidas, ocasionando alterações que podem ser desejáveis 

ou não. Dentre estas alterações, a ocorrida na textura é a mais observada, uma vez que influencia 

diretamente na digestibilidade dos alimentos e em sua aceitação pelo consumidor, sendo 

considerada um processo vantajoso para sobremesas de consistência cremosa ou gelatinosa, 

porém indesejável para a maioria dos alimentos (Romko, 2024). 

 

3.4 Métodos de extração de amido 

 

O amido pode ser extraído utilizando-se diferentes metodologias, que podem variar 

de acordo com sua origem e a finalidade de aplicação desejada. Usualmente o material analisado 

passa por uma série de processos que incluem a moagem na presença de solução aquosa neutra, 

alcalina e/ou ácida, em seguida ocorre a separação das fibras, suspensão, centrifugação, 

purificação e desidratação em temperaturas inferiores a 50°C (Farias, 2022). 
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A extração em meio neutro se destaca por ser a mais utilizada. Esse processo 

envolve a maceração do material seguido por trituração em água, peneiramento e posterior 

centrifugação, tendo como produto final o amido nativo (Brito, 2019). No entanto, ao utilizar 

água como solvente, é possível obter grânulos com elevada concentração de proteínas e lipídios 

(Pires et al., 2021) 

Dentre as diversas metodologias existentes, é evidenciado por meio de vários 

estudos que a presença de metabissulfito de sódio em pequenas concentrações, na água utilizada 

para extração, acarreta na inibição do escurecimento enzimático da amilose. Tal aplicação é 

vantajosa pois o metabissulfito é descartado da pasta de amido nativo, garantindo que o amido 

não contenha resíduos indesejados que possam afetar sua qualidade ou segurança (Castro, 

2019). 

A extração alcalina ocorre habitualmente com a utilização de solução de hidróxido 

de sódio (NaOH). Tal método tem sido descrito por sua eficácia para o isolamento de amido, 

destacando-se entre as demais metodologias por exibir elevado rendimento de extração e baixos 

níveis de resíduos protéicos. Entretanto, no decorrer do processo, o grânulo de amido passa por 

uma série de mudanças em suas características físico-químicas e microestruturais. Dependendo 

do tipo de reagente, sua concentração utilizada, bem como o tempo e o tipo de amido, essas 

alterações podem variar, afetando suas propriedades (Farias, 2022).  

A extração assistida por ultrassom, por sua vez, utiliza cavitação, gerando ciclos de 

compressão e expansão que rompem células e liberam seu conteúdo, mantendo a temperatura 

estável para preservar os nutrientes. Esta técnica oferece vantagens como, menor custo, maior 

rendimento, menor quantidade necessária de reagentes químicos e energia, e redução do tempo 

de processamento. Ainda, estudos mostram que a extração assistida por ultrassom proporciona 

melhor qualidade do composto extraído (Rocha, 2020; Wen et al., 2019). 

 

3.5 Fontes não convencionais de amido 

 

Os amidos não convencionais referem-se aos tipos de amido encontrados em fontes 

vegetais menos comuns, muitas vezes pouco exploradas pela indústria ou ainda desconhecidas. 

O crescimento das pesquisas relacionadas a estes tipos de amidos aliados ao aumento da 

demanda por alimentos com menor índice glicêmico tem impulsionado a busca por fontes não 

convencionais.  Dentre estas, pode-se citar as frutas, rizomas, cereais, pseudo cereais e legumes 

(Laranjeira, 2021; Makroo et al., 2021; Zhu, 2020). 



33 

Souza (2019) analisou o amido presente na amêndoa da manga (Mangifera indica 

L.) e observou que suas características o tornam apto para o uso em alimentos ou como matéria-

prima. Seus grânulos apresentam propriedades como a geração de um gel mesmo em baixa 

temperatura, capacidade de retenção de líquido, além de possuir boa cristalinidade para o uso 

em fritura. 

Estudos analisando lentilhas australianas, identificaram elevados teores de amido 

com alto grau de pureza, sendo produzido através de sua farinha, tendo potencial para utilização 

como componente funcional para produção de alimentos à base de cereais (Makroo et al., 2021). 

O amido proveniente do fruto da banana, também demonstrou qualidades promissoras para 

aplicação industrial, apresentando altos teores de amilose, viscosidade e amido resistente 

(Takeiti et al., 2020). 

Por outro lado, Barros e colaboradores (2021), observaram as características 

apresentadas pelo amido extraído do Ariá (Goeppertia allouia), um tubérculo de origem 

amazônica, e estas possuíram caráter mediano ao serem comparadas às encontradas na batata, 

por exemplo. O autor explica que essa diferença acontece devido ao teor de amilose presente, 

fazendo com que o amido apresente características físico-químicas diferentes, como menor 

retenção de líquido e menor transparência após a formação de gel. 

Diante do exposto, para garantir que o processo de extração do amido alcance os 

resultados desejados, é fundamental empregar técnicas e procedimentos adequados, os quais 

desempenham um papel crucial na obtenção do produto desejado. Em consequência, tem havido 

um aumento na pesquisa de métodos extrativos de amido que exploram novas fontes, buscando 

compreender as diferenças apresentadas por cada uma (Silva et al., 2023). 

 

3.6 Aplicações do amido 

 

Os amidos têm uma ampla gama de aplicações, compreendendo desde a indústria 

de produção de plásticos até a indústria de alimentos (Miranda et al., 2019). Segundo Silva 

(2022) isso ocorre devido ao seu baixo custo, atrelado a sua alta disponibilidade. Ainda, a 

modificação e mistura do amido com outras substâncias vem sendo bastante implementada pela 

indústria de produtos plásticos. Ao adotar essa metodologia, seu processamento é facilitado e a 

depender do plastificante utilizado para a mistura, é possível se obter um amido termoplástico, 

com características versáteis.  
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Já na indústria de alimentos os amidos são empregados para modificar de forma 

desejada diversas características sensoriais sendo capazes de auxiliar também no aumento da 

vida de prateleira.  Dentre suas aplicações tem-se o poder de conferir textura lisa e crocante, 

reter ou causar a inibição da umidade, estabilizar emulsões, dentre outras (Agama-Acevedo; 

Flores-Silva; Bello-Perez, 2019).  

De acordo com Miguel (2023), para a produção de filmes utilizando amido deve-se 

considerar fatores tais como a quantidade de amilopectina/amilose, origem do amido, grau de 

cristalinidade, as interações que podem ocorrer entre o amido e os plastificantes, bem como o 

método de processamento do filme. Tal produção é geralmente aliada a adição de outros 

polímeros biodegradáveis visando a obtenção de melhores propriedades. 

Ao ser empregado como revestimento em microesferas, o amido viabiliza a criação 

de camadas ou películas translúcidas sobre a superfície do núcleo, resultando em um 

encapsulamento eficaz. Além disso, o amido também irá proporcionar melhorias nas 

características físico-químicas das amostras encapsuladas, podendo ser desde o aumento da 

estabilidade térmica, até a sua liberação controlada. Esta liberação lenta fará com que o efeito 

antimicrobiano e/ou de compostos funcionais sejam mais eficazes, uma vez que irão agir por 

mais tempo, por exemplo (Zhao et al., 2023). 

Ainda que o amido possua diversas funções na indústria de alimentos, pode-se 

aumentar ainda mais essa diversidade ao modificar sua estrutura através de métodos químicos, 

físicos ou enzimáticos. Ao realizar essa alteração por meio químico, um grupo funcional 

específico será adicionado em sua estrutura, dessa forma conferindo uma característica 

funcional, melhorando aspectos como sua capacidade de gelatinização ou a sua tendência à 

retrogradação (Ai; Jane, 2018; Amaraweera et al., 2021; Punia, 2020). 

Estudos mostram que amidos modificados pelo método químico normalmente são 

utilizados como agentes quelantes ou crioprotetores, modificadores de sabor e coloração e, por 

fim, até mesmo como substrato em reações de fermentação. Visto isso, os amidos destinados a 

produtos alimentícios podem ser modificados com intuito de melhorar propriedades como sua 

densidade de pasta ou sua resistência a temperaturas (Chen; Kaur; Singh, 2018). 

 

3.7 Atividades biológicas do amido 

 

O amido desempenha um papel essencial na nutrição humana ao fornecer a energia 

metabólica necessária para que o corpo realize suas diversas funções. Do ponto de vista 
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nutricional, de acordo com sua velocidade e extensão de digestão o amido pode ser classificado 

em amido de digestão rápida, de digestão lenta ou resistente. Durante o processamento de 

alimentos ricos em amido, essas moléculas passam por várias transformações físicas, resultando 

na formação de amido resistente, que por sua vez apresenta importantes propriedades funcionais 

(Emeje, 2020). 

O amido resistente (AR) é uma porção do amido que não é digerido no intestino 

delgado, sendo fermentado no cólon pelas bactérias intestinais. Este pode ser dividido em cinco 

tipos: AR1 (amido fisicamente inacessível), AR2 (amido granular nativo), AR3 (amido 

retrogradado), AR4 (amido quimicamente modificado) e AR5 (complexo amilose-lipídio) 

(Ferronatto; Rossi; Cappellari, 2020), e possui propriedades tais como, a redução do risco de 

doenças como diabetes, obesidade e dislipidemia, diminuição da esteatose hepática, aumento 

da saciedade e auxílio na perda de peso. Ainda, outros benefícios incluem o melhoramento da 

frequência fecal, prevenção de constipação, redução de mutações genéticas, diminuição do pH 

do cólon, entre outros (Holland, 2022). 

Durante a fermentação do AR por meio das bifidobactérias, ácidos graxos voláteis 

(AGV) como, o ácido acético, butírico e propiônico e gases como metano, dióxido de carbono 

e hidrogênio, são formados no cólon. Entre esses, o ácido butírico tem despertado crescente 

interesse, por possuir propriedades protetoras contra o câncer colorretal, sendo também 

empregado como fonte energética para os colonócitos, exercendo influência na apoptose dessas 

células, auxiliando também na prevenção e tratamento de estágios avançados do câncer 

(Ranieri; Delani, 2014). 

Estudo realizados por Zuo e colaboradores (2022), analisando os efeitos do amido 

resistente de feijão sobre ratos com pancreatite aguda induzida por hiperlipidemia (HLAP), 

evidenciaram que o AR atuou na redução do conteúdo lipídico sérico, causou a melhora do 

edema pancreático e do dano inflamatório, aumentou a expressão de proteínas de junção estreita 

e diminuiu a permeabilidade da mucosa intestinal, apresentando dessa forma, grande potencial 

para prevenção do HLAP e contribuindo para o desenvolvimento de alimentos nutracêuticos 

tendo o feijão como matéria-prima base. 

 

3.8 Extratos Vegetais 

 

Devido ao crescimento do interesse de abordagens mais naturais em diferentes 

áreas, como na agricultura, gastronomia e na indústria de alimentos, os estudos envolvendo as 
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aplicações de extratos vegetais, visando suas propriedades, têm crescido consideravelmente 

(Carvalho et al., 2022; Brito, Silva, 2022). 

Os extratos vegetais são substâncias obtidas a partir de plantas e que reúnem 

elementos ativos fundamentais para diversas propriedades benéficas. Estes têm sido 

frequentemente empregados na indústria de cosméticos, alimentação e saúde devido às suas 

características antioxidantes, anti-inflamatórias, antimicrobianas, entre outras (Ferreira et al., 

2024). 

Na indústria alimentícia, uma das aplicações estudadas, dentre outras, é a utilização 

de extratos vegetais como antioxidante natural, proporcionando uma maior estabilidade 

oxidativa e, com isso, melhorando a vida de prateleira em produtos cárneos, por exemplo (Awad 

et al., 2021). 

Porém, para que os extratos apresentem seus devidos benefícios, um processo 

extrativo adequado deve ser realizado, garantindo um bom rendimento e ótimas concentrações 

de compostos bioativos (Plaskova, Mlcek, 2023). Awad et al. (2021), descreve que estas 

características dependem largamente dos parâmetros usados no processo, como o preparo da 

amostra, o solvente utilizado, a duração do processo, entre outros parâmetros. 

Além disso, extratos vegetais facilmente sofrem degradação por diferentes fatores, 

como luz ou temperatura, por exemplo (Kyriakoudi et al., 2021). Ademais, sua aplicação sofre 

restrições dependendo de sua natureza ser hidrofóbica ou hidrofílica, fazendo com que alguns 

extratos apresentem dificuldades de solubilização dependendo do produto em que serão 

aplicados (Plaskova, Mlcek, 2023). 

Contudo, como descrito por Kyriakoudi et al. (2021), o processo de 

microencapsulação destes compostos serve como meio de superar estas dificuldades, além de 

apresentar diferentes vantagens para a aplicação destes extratos. 

 

3.9 Microencapsulação 

 

A microencapsulação é uma técnica conhecida por proporcionar a proteção de 

pequenas partículas sejam elas sólidas, líquidas ou gasosas, utilizando para isso um sistema de 

revestimento. O material encapsulado é denominado núcleo, enquanto o material que forma o 

revestimento é denominado de parede ou agente encapsulante, podendo este ser um 

revestimento de origem natural, sintética ou semissintética (Sousa et al., 2022). 

Para ser qualificada como micropartícula, é preciso que o produto resultante do 

processo possua diâmetro variando de 1μm a 1000μm na escala microscópica, o que resulta em 
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um revestimento semipermeável e resistente. A microencapsulação traz vantagens como a 

preservação do material encapsulado, liberação controlada, maior durabilidade e prevenção de 

características sensoriais indesejadas (Pereira et al., 2018; Viana et al., 2021). 

As partículas resultantes do processo variam em tamanho, forma e estrutura com 

base no método de encapsulação e no agente encapsulante utilizado. Há vários métodos de 

microencapsulação, classificados em físicos, químicos e físico-químicos e sua escolha depende 

do tipo de material a ser encapsulado, da interação com o agente encapsulante, da aplicação 

pretendida bem como do mecanismo de liberação desejado (Ribeiro; Veloso, 2020). 

Diante disso, a microencapsulação surge como uma alternativa vantajosa e viável, 

uma vez que possibilita a proteção do material encapsulado de condições hostis e de estresses 

ambientais, sendo capaz de garantir a passagem de determinadas substâncias através do 

intestino (Hayayumi-Valdivia; Márquez-Villacorta; Pretell-Vásquez, 2021). 
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4 MATERIAIS E MÉTODOS 

 

4.1 Etapas do processo  

 

A pesquisa foi desenvolvida conforme as etapas representadas na Figura 4.  

 

Figura 4 - Fluxograma das etapas do processo.  

 
Fonte: Elaborado pela autora (2026). 

 

4.2 Obtenção e preparo das matérias-primas 

 

As matérias-primas vegetais utilizadas foram provenientes do subproduto do 

beneficiamento do feijão-caupi verde (Vigna unguiculata (L.) Walp.), variedade pingo de ouro 

e suas vagens (denominadas de “palha” pela indústria beneficiadora), que foram 

disponibilizadas por uma indústria alimentícia localizada em Fortaleza-Ceará.  

Os grãos foram inicialmente selecionados, separados de qualquer impureza (Figura 

5A), triturados em liquidificador doméstico (Modelo Power 2i 400W, Marca Mondial) (Figura 

5B), congelados e em seguida submetidos à secagem em Liofilizador (Modelo LP510, Marca 

Liobras) (Figura 5C), sendo por fim armazenados sob temperatura ambiente até as análises. As 

vagens, por sua vez, foram submetidas à higienização (Figura 6A) em solução clorada 100 ppm 
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por 20 min em seguida foram secas em estufa (Modelo SL-102/2000, Marca Solab) (Figura 

6B), trituradas (liquidificador doméstico Modelo Power 2i 400W, Marca Mondial) (Figura 6C) 

e armazenadas sob temperatura ambiente. 

 

Figura 5 - Etapas para a obtenção do feijão-caupi verde liofilizado. 

 

Fonte: Elaborado pela autora (2026). 

 

Figura 6 - Etapas para a obtenção da vagem seca e triturada. 

 
Fonte: Elaborado pela autora (2026). 

 

4.3 Extração amilácea  

 

O processo extrativo do amido foi conduzido através de quatro metodologias: meio 

neutro, alcalino, ácido e assistido por ultrassom, avaliando, por conseguinte, seus rendimentos 

e percentuais de amilose.   

 

4.3.1 Extração em meio neutro 

 

A extração em meio neutro foi realizada utilizando-se a metodologia de Kayode et 

al., (2021) com adaptações. Inicialmente foi preparada uma solução extratora composta por 

água destilada e bissulfito de sódio em concentração de 0,1% (p/v). Após isso, o subproduto 

previamente triturado e liofilizado foi diluído na solução em proporção de 1:10 

(amostra:solução), triturado em liquidificador doméstico (Modelo Power 2i 400W, Marca 

Mondial) por 3 min e homogeneizado em agitador mecânico de hélice (Modelo RW 20 digital, 

Marca IKA®) a 450 rpm por 30 min. Em seguida a mistura foi filtrada em peneira 

granulométrica (Marca Pavitest) 200 mesh e o material retido lavado com água destilada. O 
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processo de lavagem foi repetido três vezes visando a recuperação máxima do amido. Logo 

após, a solução foi deixada em repouso por 24 h a 8 ºC para que o amido sedimentasse no fundo 

do recipiente. Posteriormente, o sobrenadante foi removido e o amido recuperado por 

centrifugação (Modelo UNIVERSAL 320, Marca Hettich) a 8.000 rpm sob temperatura de 25 

ºC por 10 min. O amido resultante foi adicionado de etanol em pequenas quantidades, seco em 

estufa (Marca SolidSteel, Capacidade 40L) a 50 ºC por 24 h, moído com o auxílio de almofariz 

e pistilo, peneirado e por fim armazenado à temperatura ambiente. 

 

4.3.2 Extração alcalina  

 

A extração alcalina foi realizada conforme metodologia descrita por Verwimp et al. 

(2004), com adaptações. Primeiramente foi preparada uma solução extratora contendo NaOH 

0,5% e bissulfito de sódio em concentração de 0,1% (p/v). Em seguida o subproduto 

previamente triturado e liofilizado foi diluído na solução na proporção de 1:10 

(amostra:solução), triturado em liquidificador doméstico (Modelo Power 2i 400W, Marca 

Mondial) por 3 min e seguiu para homogeneização em agitador mecânico de hélice (Modelo 

RW 20 digital, Marca IKA®) a 450 rpm por 30 min. Posteriormente, a mistura foi filtrada em 

peneira granulométrica (Marca Pavitest) 200 mesh e o material retido foi lavado com água 

destilada. Sendo o processo de lavagem repetido três vezes. Subsequentemente, a solução 

permaneceu em repouso por 24 h a 8 ºC. Após esse período, o sobrenadante foi descartado e o 

material sedimentado foi recuperado por meio de centrifugação (Modelo UNIVERSAL 320, 

Marca Hettich) a 8.000 rpm sob temperatura de 25 ºC por 10 min. Por fim, o amido obtido foi 

acrescido de etanol em pequenas quantidades, seco em estufa (Marca SolidSteel, Capacidade 

40L) a 50 ºC por 24 h, moído  com o auxílio de almofariz e pistilo, peneirado e armazenado à 

temperatura ambiente. 

 

4.3.3 Extração ácida  

 

O processo de extração ácida do amido foi realizado seguindo a metodologia 

proposta por Di-Medeiros et al. (2014), com adaptações.  A princípio foi preparada uma solução 

extratora contendo ácido cítrico 0,8% e bissulfito de sódio em concentração de 0,1% (p/v). Logo 

após, o subproduto previamente triturado e liofilizado foi diluído na solução utilizando-se a 

proporção de 1:10 (amostra:solução), triturado em liquidificador doméstico (Modelo Power 2i 

400W, Marca Mondial) por 3 min e homogeneizado em agitador de hélice (Modelo RW 20 
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digital, Marca IKA®) a 450 rpm por 30 min. Ao final desse processo, a mistura formada foi 

filtrada em peneira granulométrica (Marca Pavitest) 200 mesh e o material retido foi lavado 

com água destilada. O processo de lavagem foi repetido três vezes visando a recuperação 

máxima do amido. Em seguida, a solução permaneceu em repouso por 24 h a 8 ºC. Ao final 

dessa etapa, o sobrenadante foi removido e o material sedimentado foi recuperado por meio de 

centrifugação (Modelo UNIVERSAL 320, Marca Hettich) a 8.000 rpm sob temperatura de 25 

ºC por 10 min. Por fim, o material sedimentado foi adicionado de etanol em pequenas 

quantidades e então foi seco em estufa (Marca SolidSteel, Capacidade 40L) a 50 ºC por 24 h, 

moído, peneirado e armazenado à temperatura ambiente. 

 

4.3.4 Extração assistida por ultrassom 

 

A obtenção de amido através da extração assistida por ultrassom foi realizada 

seguindo o procedimento proposto por Zhang et al. (2005), com adaptações. Inicialmente, foi 

preparada uma solução extratora composta por água destilada e bissulfito de sódio em 

concentração de 0,1% (p/v). Em seguida, o subproduto previamente triturado e liofilizado foi 

diluído na solução em proporção 1:10 (amostra:água destilada) e triturada em liquidificador 

doméstico (Modelo Power 2i 400W, Marca Mondial) por 3 min. Posteriormente, a mistura foi 

transferida para um béquer e passou pelo tratamento em banho ultrassônico (Modelo Q335D, 

Marca QUIMIS), operando entre 50 e 60 Hz de frequência e 70 W de potência, por 30 minutos. 

Após esse período, a mistura foi filtrada em peneira granulométrica (Marca 

Pavitest) 200 mesh e o material retido lavado com água destilada, sendo o processo de lavagem 

repetido três vezes. Ao final dessa etapa, a solução permaneceu em repouso por 24 h a 8 ºC, 

para que o amido pudesse sedimentar. Subsequentemente, o material sedimentado foi 

recuperado por centrifugação (Modelo UNIVERSAL 320, Marca Hettich) a 8.000 rpm por 10 

min. Após a centrifugação, o líquido sobrenadante foi descartado e o amido precipitado 

adicionado de etanol em pequenas quantidades, seco em estufa (Marca SolidSteel, Capacidade 

40L) a 50 ºC por 24 h, moído, peneirado e então armazenado à temperatura ambiente. 

 

4.4 Rendimento  

 

O rendimento de cada extração foi calculado utilizando-se a equação 1, que 

estabeleceu uma proporção entre a massa de amido seco obtido com a extração e a massa inicial 
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do subproduto, resultando em valores expressos em g/100g. Sendo Mf a quantidade em gramas 

de amido extraído e Mi a quantidade de subproduto inicial em base seca. 

𝑅𝑒𝑛𝑑𝑖𝑚𝑒𝑛𝑡𝑜 (%) =
𝑀𝑓

𝑀𝑖 
 x 100 (1) 

A partir dos valores de rendimento, foi selecionado o amido proveniente do 

processo extrativo que apresentou maior rendimento em massa, realizando por conseguinte a 

sua caracterização. 

 

4.5 Caracterização do amido 

 

4.5.1 Determinação do teor de proteínas 

 

Para determinação do teor de proteínas, foi utilizada a metodologia de Pregl-Dumas 

que se baseia na combustão, para mensuração de nitrogênio total. Para isso, foi utilizado um 

aparelho analisador automático de nitrogênio/proteína (Modelo Dumas NDA 701, Marca 

VELP), utilizando EDTA como padrão, que realizou todas as etapas (combustão, redução, 

separação e detecção) da análise (AOAC, 2016). 

 

4.5.2 Determinação do teor de umidade  

 

A determinação do teor de umidade foi realizada por meio de aquecimento direto, 

através da quantificação da perda de massa sofrida pela amostra durante o procedimento 

experimental. Foi utilizada 5 g da amostra, posteriormente submetida a uma estufa com 

circulação de ar à temperatura controlada de 105°C, mantendo-se até a estabilização do peso 

(IAL, 2008). O teor de umidade foi quantificado por meio da equação 2. 

𝑈𝑚𝑖𝑑𝑎𝑑𝑒(%) =
𝑀𝑎𝑠𝑠𝑎 𝑖𝑛𝑖𝑐𝑖𝑎𝑙 −  𝑀𝑎𝑠𝑠𝑎 𝑓𝑖𝑛𝑎𝑙

𝑀𝑎𝑠𝑠𝑎 𝑖𝑛𝑖𝑐𝑖𝑎𝑙
 𝑥100 

(2) 

 

4.5.3 Determinação do teor de cinzas 

 

A determinação do teor de cinzas foi realizada mediante a quantificação da massa 

obtida após a submissão da amostra a um aquecimento em mufla a 550 °C, conforme os 

procedimentos descritos pelo IAL (2008). Por fim, foi realizado o cálculo utilizando-se a 

equação 3, para obtenção do teor de cinzas. 
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𝐶𝑖𝑛𝑧𝑎𝑠 (%) =
𝑀𝑎𝑠𝑠𝑎 𝑓𝑖𝑛𝑎𝑙

𝑀𝑎𝑠𝑠𝑎 𝑖𝑛𝑖𝑐𝑖𝑎𝑙
𝑥100  

 

(3) 

4.5.4 Determinação do pH 

 

A amostra foi diluída e homogeneizada em água destilada, seguindo-se a proporção 

de 1:10 (amostra:água destilada). Em seguida, o pH foi aferido através da utilização de pHmetro 

(Modelo Q-400A, Marca QUIMIS) previamente calibrado e operado de acordo com as 

instruções do manual do fabricante (IAL, 2008). 

 

4.5.5 Determinação de cor 

 

A cor da amostra foi determinada através da utilização de colorímetro portátil de   

reflectância (Modelo CR-410, Marca Konica Minolta Sensing), ao qual as leituras foram 

retiradas de diferentes pontos da superfície da amostra, visando a sua representatividade e o 

resultado foi dado conforme valores expressos para cada coordenada (L*, a* e b*), onde (L*) 

representa a luminosidade ou brilho, variando de L* = 0 (preto) ao L* = 100 (branco), (a) 

representa a transição da cor verde (-a*) para vermelha (+a*) e (b) representa a transição da cor 

azul (-b*) para amarela (+b*). 

 

4.5.6 Determinação do percentual de amilose aparente por UV/Vis 

 

A determinação do percentual de amilose aparente foi efetuada seguindo 

metodologia proposta por Wuttisela et al. (2008), com adaptação. A amostra foi diluída em 

etanol 95% e NaOH 2 M, seguindo-se a proporção de 1:10:90 (p/v/v) (amido:etanol:NaOH), 

após a dissolução completa da amostra, esta solução foi diluída em água destilada utilizando-

se um balão volumétrico de 100 mL. Após esta etapa foi retirada uma alíquota de 5 mL da 

solução preparada anteriormente e adicionada em 2 mL de ácido acético 1 M, 2 mL de reagente 

de iodo e 91 mL de água destilada. O reagente de iodo foi preparado utilizando-se 0,20 g de 

iodo e 2 g de iodeto de potássio dissolvidos em água destilada com auxílio de um balão 

volumétrico de 100 mL. Foi construída uma curva de calibração de amilose nas mesmas 

condições e por fim, as leituras foram realizadas em 620 nm por meio de um espectrofotômetro 

UV/Vis (Modelo GENESYS 6, Marca Thermo Scientific).  
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4.5.7 Determinação do percentual de amilopectina 

 

O percentual de amilopectina foi determinado por diferença, utilizando-se a 

equação 4. 

𝐴𝑚𝑖𝑙𝑜𝑝𝑒𝑐𝑡𝑖𝑛𝑎 (%)  = 100 −  𝑎𝑚𝑖𝑙𝑜𝑠𝑒  (4) 

 

4.5.8 Espectroscopia de infravermelho com transformada de Fourier (FT-IR) 

 

A análise da amostra por FT-IR foi realizada seguindo a metodologia descrita por 

Santana et al. (2020) com adaptação. Onde a mesma foi analisada utilizando-se espectrômetro 

(Modelo 16 PC, Marca Perkin Elmer) com pastilha KBr, operando com região infravermelha 

ajustada para o intervalo de 400 a 4000 cm−1. Dessa forma, foram realizadas 64 varreduras na 

resolução de 4 cm−1. 

 

4.5.9 Ressonância magnética nuclear (RMN) do 1H   

 

A análise de ressonância magnética nuclear (RMN) foi realizada através de 

espectrômetro Agilent DD2 de 600 MHz e, com isso, obtido o espectro para 1H. Foram 

utilizados 500 µL de D2O (óxido de deutério) como solvente e adicionados a 20 mg da amostra 

e, em seguida, analisados em temperatura de 60 ºC, onde foram realizados 256 scans para 1H. 

A interpretação dos valores de espectro obtidos foi feita por software MestReNova. 

Por fim, foi calculado o grau de ramificação do amido a partir da fórmula descrita 

por Tizzotti et al. (2011), que utiliza os valores das integrais dos sinais de RMN ¹H para 

determinar as proporções das ligações glicosídicas α (1-4) e α (1-6), como mostra a equação 5.  

𝐺𝑟𝑎𝑢 𝑑𝑒 𝑟𝑎𝑚𝑖𝑓𝑖𝑐𝑎çã𝑜 (%) =
𝐼𝛼 (1,6)

𝐼𝛼(1,4) + 𝐼𝛼(1,6)
 𝑥 100  (5) 

 

4.5.10 Difração de raios-X (DRX) 

 

A análise da cristalinidade foi realizada por difração de raios-X, utilizando-se um 

difratômetro (Modelo D8 Advance, Marca Bruker) sob condições de corrente de 30 mA, com 

região de varredura da difração variando de 5 - 40°, tensão de aceleração alvo de 30 kV e 

velocidade de varredura de 1 min-1. 
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4.5.11 Microscopia eletrônica de varredura (MEV) 

 

O estudo da estrutura morfológica foi realizado por meio do equipamento de 

microscopia de varredura eletrônica (Modelo Quanta 450-FEG, Marca FEI). As amostras foram 

depositadas em stubs e examinadas em microscópio operando com tensão de aceleração de 15 

kV. Foram capturadas imagens com resolução entre 1000x e 10000x. 

 

4.5.12 Cromatografia de permeação em gel (GPC) 

 

A análise por cromatografia de permeação em gel aconteceu empregando-se um 

cromatógrafo (Modelo LC-10AD, Marca SHIMADZU), equipado com detector de índice de 

refração RID-10A, sob temperatura de 40 °C. A coluna utilizada foi uma PolySEp-GFC linear 

de 7,8 x 300 mm, com fase móvel de NaNO3 0,1 mol/L, a temperatura ambiente e fluxo ajustado 

para 0,8 mL/min. Para tal, foi injetado 20 μL de amostra com concentração de 1 mg mL-1, 

preparada previamente através de solubilização sob agitação constante, aquecimento a 60 °C e 

filtração por membrana de 0,45 μm. Por fim, o tempo de análise foi de 40 minutos e as massas 

molares da amostra foram determinadas utilizando-se padrões de pululanas (Shodex Denko®) 

MM de 5.9 x 103 a 7,88 x 105 g mol-1.  

 

4.5.13 Análise termogravimétrica (TGA) 

 

A análise termogravimétrica foi realizada em módulo termogravimétrico (Modelo 

DTG-60H, Marca SHIMADZU) com uma razão de aquecimento de 10 °C min-1. A análise foi 

conduzida em atmosfera de nitrogênio com vazão de 40 mL min-1 e em intervalo de temperatura 

de 25 a 800 °C. 

 

4.5.14 Calorimetria exploratória diferencial (DSC) 

 

A análise de calorimetria exploratória diferencial foi realizada em equipamento 

devidamente calibrado (Modelo DSC-60Plus, Marca SHIMADZU), operando com atmosfera 

de nitrogênio, fluxo de 20,0 mL min-1, intervalo de temperatura de -50 a 300 °C e rampa de 

aquecimento de 10 °C min-1. 
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4.6 Preparo do extrato da vagem  

 

O preparo do extrato da vagem foi realizado conforme metodologia descrita por 

Sales et al. (2023) com adaptações, onde as vagens passaram por extração hidroalcoólica, 

utilizando-se a técnica de maceração. Inicialmente foi preparada uma mistura de álcool etílico 

absoluto (99,8 %) e água destilada na proporção 70:30 (álcool:água). Em seguida a mistura foi 

adicionada à amostra previamente seca em estufa (Modelo SL-102/2000, Marca Solab) e 

triturada ( liquidificador doméstico Modelo Power 2i 400W, Marca Mondial) na proporção de 

10:1 (mistura:amostra), permanecendo em agitação (Agitador magnético Modelo C-MAG HS 

7, Marca IKA®) por 6 dias a 25 ºC. Posteriormente, o extrato obtido foi filtrado, concentrado 

em rotaevaporador (Modelo Rotavapor R-3, Marca Buchi) a 47 ºC, liofilizado (Modelo Alpha 

1-2 LD plus, Marca Christ)e armazenado sob temperatura ambiente até a realização das 

análises. 

 

4.7 Caracterização do extrato da vagem  

 

4.7.1 Determinação de fenólicos totais  

 

A determinação do conteúdo de fenólicos totais foi realizada seguindo o 

procedimento descrito por De Sá et al. (2024), com adaptações. Para tal, a análise foi realizada 

empregando o método de Folin-Ciocalteu. Inicialmente preparou-se uma solução (5 g/50 mL) 

utilizando o extrato liofilizado e álcool etílico 50%, em seguida a solução foi centrifugada 

(Centrífuga Modelo LS-3 Plus, Marca CELM) e uma alíquota de 0,2 mL foi retirada. 

Posteriormente, a alíquota foi adicionada em um tubo contendo 1,8 mL de água destilada, 10 

mL do reagente Folin-Ciocalteu. Após 8 min foi acrescentado ao mesmo tudo 8 mL de solução 

saturada de Na2CO3.  

Por fim, a solução formada foi homogeneizada e deixada em repouso por 2 horas 

ao abrigo da luz.  Os resultados foram obtidos a partir da leitura em espectrofotômetro (Modelo 

Libra S12, Marca Biochrom) UV-765 nm, utilizando-se uma curva padrão de ácido gálico para 

referência, com os resultados sendo expressos em mg de ácido gálico por 100 g de extrato. 

 

4.7.2 Determinação da atividade antioxidante  
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A atividade antioxidante foi determinada através do teste de ABTS (ácido 2,2′-

azino-bis(3-etilbenzotiazolino-6-sulfônico)), seguindo a metodologia proposta por Re et al. 

(1999) e Rufino et al. (2007). Inicialmente, foram preparadas duas soluções, a primeira sendo 

a solução estoque de ABTS 7 mM e, em seguida, uma solução de persulfato de potássio 140 

mM. Após, foi preparado o radical ABTS·+ e solução padrão de trolox 2mM para a criação da 

curva padrão. 

Para a leitura das amostras, as mesmas foram preparadas em tubos de ensaio, em 3 

diluições diferentes e em triplicata, e foram transferidos 30 µL de cada concentração para um 

novo tubo de ensaio, onde foram misturadas com 3 mL da solução do radical ABTS, com 

absorbância entre 0,700 a 0,705, sendo homogeneizadas em agitador de tubos. Por fim, a leitura 

foi realizada em espectrofotômetro (Modelo Libra S12, Marca Biochrom) UV-Vis, a 734 nm, 

após 6 minutos da mistura. Álcool etílico foi utilizado como branco para calibrar o 

espectrofotômetro. 

 

4.7.3 Toxicidade 

 

4.7.3.1 Avaliação da segurança não clínica em Zebrafish (Danio rerio) adulto 

 

A análise foi conduzida utilizando peixes adquiridos em comércio local 

(Agroquímica: Comércio de Produtos Veterinários LTDA). Foram escolhidos zebrafish 

adultos, de ambos os sexos, com idades entre 60 e 90 dias, cerca de 3,5 ± 0,5 cm de comprimento 

e pesando em torno de 0,4 ± 0,1 g. Após a chegada, os peixes foram introduzidos em aquários 

retangulares de vidro e aclimatados, onde permaneceram por um período de 24 horas. Os 

aquários estavam abastecidos com água devidamente tratada com agente neutralizador, 

equipados com bombas de ar e filtros submersos, e mantidos a uma temperatura de 25 ºC e pH 

neutro. Os peixes foram submetidos a um ciclo circadiano de 14:10 h (claro:escuro) e 

alimentados com ração até 24 horas antes do início dos experimentos (Magalhães et al., 2017). 

Para realização dos experimentos, os peixes foram selecionados de forma aleatória, 

sendo imobilizados em uma esponja úmida e administrados oralmente com 20 µL de amostra 

ou veículo (grupo controle) (Collymore; Rasmussen; Tolwani, 2013). A análise foi realizada 

com as amostras em concentração pré-determinada com base nos resultados obtidos com a 

análise de concentração bactericida mínima. 
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4.7.3.1.1 Teste de campo aberto  

 

Os peixes escolhidos (n=8/grupos) passaram por tratamento oral, recebendo 20 µL 

de amostra ou veículo. Em seguida, foram aclimatados individualmente em recipientes 

apropriados por 1 h, permitindo a absorção adequada da solução ingerida. Um grupo controle 

sem tratamento (Naive) e outro grupo tratado com o ansiolítico diazepam e os solventes 

correspondentes, foram incluídos na análise. Os testes foram conduzidos em placas de petri (10 

x 15), divididas em quatro quadrantes e contendo água do aquário, onde os peixes foram 

colocados e avaliados por 0-5 min em relação ao seu cruzamento de linhas, para análise da 

atividade locomotora (Magalhães et al., 2017). 

 

4.7.3.1.2 Toxicidade aguda 96h 

 

O teste de toxicidade aguda foi realizado utilizando-se os peixes selecionados 

(n=8/grupos), administrando-se via oral 20µL da amostra ou do veículo. Após os tratamentos, 

os peixes permaneceram em repouso, sendo monitorados durante o período de 96 horas, 

avaliando dessa forma sua taxa de mortalidade. Com base na mortalidade observada, foi 

determinada a CL50 (concentração letal capaz de causar a morte de 50% dos animais) (Arellano-

Aguiar et al., 2015). 

 

4.7.4 Determinação da atividade antimicrobiana 

 

Para determinação da atividade antimicrobiana, foram utilizadas cepas patogênicas 

de bactérias Gram-positivas (Listeria monocytogenes ATCC 19111 e Staphylococcus aureus 

ATCC 6538) e Gram-negativas (Escherichia coli ATCC 25922 e Salmonella typhimurium 

ATCC 14028), seguindo-se metodologia adaptada de BrCAST/EUCAST (2021) para análise 

de difusão em ágar e os métodos propostos por Branen e Davidson (2004) para análise de 

microdiluição em placas. 

 

4.7.4.1 Ativação e preparo das cepas bacterianas 

 

O procedimento de ativação das cepas ocorreu em duas fases distintas. Na primeira 

etapa, foram utilizadas culturas de referência para esgotamento dos microrganismos por 

quadrante, em placas contendo ágar de manutenção Triptona de Soja (TSA), as quais foram 
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incubadas a 37 ± 2ºC por 24 horas. Após a análise dos resultados de esgotamento, na segunda 

etapa, uma colônia isolada de tamanho característico foi selecionada e transferida para um tubo 

contendo 5 mL de caldo Peptona Caseína Soja (TSB), que foi mantido a 37 ± 2 ºC por 24 horas, 

visando a obtenção de uma suspensão bacteriana com concentração de 10⁸ UFC/mL. 

Após a obtenção da suspensão bacteriana, a análise de difusão em ágar foi iniciada, 

diluindo-se as amostras em água destilada. Já para determinação da concentração bactericida 

mínima (CBM) e concentração inibitória mínima (CIM) do extrato, foram realizadas diluições 

em série em tubos contendo água peptonada a 0,1 %, onde o último tubo foi preenchido com 

caldo TSB, obtendo-se uma suspensão bacteriana a 10⁵ UFC/mL, utilizada para as referidas 

análises. 

 

4.7.4.2 Difusão em ágar 

 

A análise de difusão em ágar foi realizada utilizando-se placas com ágar Mueller-

Hinton previamente inoculadas com swabs embebidos com as suspensões bacterianas na 

concentração de 10⁸ UFC/mL. Em seguida, foram preparados poços medindo-se 

aproximadamente 4 mm de altura e 6 mm de diâmetro, nos quais foram depositadas alíquotas 

de 50 μL/poço das amostras nas concentrações de 100%, 75% e 50%. Finalmente, as placas 

foram incubadas por 48 horas a uma temperatura de 37 ± 2 °C. 

Para determinação da atividade antimicrobiana, os halos de inibição formados 

foram medidos e suas médias calculadas, por fim os resultados foram apresentados em 

milímetros (mm). O experimento foi realizado em duplicata e os antibióticos gentamicina e 

amicacina foram utilizados como padrão de referência para o diâmetro dos halos formados 

(BrCAST/EUCAST, 2021). 

 

4.7.4.3 Microdiluição em placas 

 

A concentração bactericida mínima (CBM) e a concentração inibitória mínima 

(CIM) foram determinadas conforme metodologia descrita por Branen e Davidson (2004), por 

meio da utilização de microplacas estéreis contendo 96 poços.  

 

4.7.4.3.1 Determinação da concentração inibitória mínima (CIM) 
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A determinação da CIM foi realizada através da diluição das amostras em água 

destilada até que se obtivesse a menor concentração desejada (0,039%), em seguida foram 

pipetadas alíquotas de 100 μL e adicionadas em cada poço de teste. Posteriormente, foram 

incluídas aos mesmos poços alíquotas de 100 μL de suspensões bacterianas 10⁵ UFC/mL em 

caldo TSB, com concentrações determinadas previamente através de diluição em série. Foram 

utilizadas alíquotas de 200 μL da suspensão bacteriana em TSB e água estéril e alíquotas de 

200 μL das soluções de teste e caldo TSB, como controle positivo e negativo, respectivamente. 

Após a distribuição das alíquotas, a placa passou por leituras de densidade óptica a 

630 nm nos tempos inicial (T0) e após 24h de incubação (T24) a 37 ± 2 °C em um leitor de 

absorbância de microplacas (Modelo DR-200B-NM-BI, Marca KAZUAKI). Os resultados 

foram dados através da diferença de absorbância entre as leituras nos diferentes tempos (T24-

T0), considerando-se como inibitórias as variações que apresentarem ≤ 0,05 nm (Branen; 

Davidson, 2004). 

 

4.7.4.3.2 Determinação da concentração bactericida mínima (CBM) 

 

A determinação da CBM foi realizada com a utilização dos poços que 

apresentassem atividade antimicrobiana inibitória, através da retirada de 100 μL de cada poço 

e semeadura em ágar TSA, utilizando-se a técnica de plaqueamento sobre superfície. As placas 

foram incubadas a uma temperatura de 37 ± 2 °C por 24h, e os resultados foram obtidos por 

meio da menor concentração, respectiva a amostra que apresentou ausência de crescimento 

microbiano (Branen; Davidson, 2004). 

 

4.8 Obtenção das microesferas  

 

O processo de obtenção das microesferas de extrato obtido da vagem foi realizado 

conforme metodologia proposta por Ligarda-Samanez et al. (2023), com adaptações. 2 g do 

amido obtido através do processo de extração assistida por ultrassom foi diluído em 200 mL 

água destilada e submetido ao processo de gelatinização. Concomitantemente, 400 mg do 

extrato liofilizado foi adicionado a 50 mL de água destilada, permanecendo sob agitação 

(Modelo C-MAG HS 7, Marca IKA®) até a gelatinização do amido. Após obtenção do amido 

gelatinizado, o mesmo foi adicionado do extrato por gotejamento através de bureta graduada, 

onde a mistura formada permaneceu em agitação durante todo o processo. Após o esgotamento 

do extrato, a mistura amido+extrato foi mantida sob agitação em agitador magnético (Modelo 
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C-MAG HS 7, Marca IKA®) por mais 20 min. Os parâmetros utilizados no Spray Dryer 

(Modelo Mini Spray Dryer B-290, Marca BÜCHI) foram ajustados para temperatura de 120 

ºC, com vazão de ar de 650 L/h e bico pulverizador de 0,7 mm.  

 

4.9 Caracterização das microesferas  

 

As microesferas foram caracterizadas, seguindo as mesmas metodologias propostas 

para o amido, a partir das análises de cor, FT-IR, DRX, TGA e DSC, descritas, respectivamente, 

nas seções 4.5.5, 4.5.8, 4.5.10, 4.5.13 e 4.5.14. Por outro lado, a análise de MEV foi realizada 

com parâmetros semelhantes aos descritos na seção 4.5.11, porém foram capturadas imagens 

com resolução de 5000× e 10000×. Da mesma forma, as microesferas também foram 

submetidas a análises para determinação da atividade antioxidante, verificação da toxicidade e 

determinação da atividade antimicrobiana conforme metodologias utilizadas na caracterização 

do extrato da vagem, descritas nas seções 4.7.2, 4.7.3 e 4.7.4, respectivamente. 

 

4.10 Análise estatística 

 

As análises foram realizadas em triplicata e seus respectivos resultados foram 

sujeitos a análise de variância (ANOVA) e teste Tukey a 5% de significância. A análise 

estatística dos dados obtidos por cada um dos testes foi realizada utilizando software Statistica 

12. 
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5 RESULTADOS E DISCUSSÃO 

 

5.1 Rendimento  

 

De acordo com os rendimentos obtidos, é possível observar que a maioria das 

amostras não diferiram significativamente entre si, tornando-as propícias a serem escolhidas 

para dar continuidade às análises de caracterização e posterior aplicação.  

  

Tabela 1 - Rendimentos da extração do amido obtido do feijão-caupi verde (V. unguiculata 

(L.) Walp.), por diferentes métodos. 

Amostras Rendimento 

AEA 39,228 ± 0,097 a 

AEB 40,565 ± 0,566 ab 

AEN 42,891 ± 0,145 b  

AEU 43,701 ± 0,057 b  

AEA - amido da extração ácida; AEB - amido da extração alcalina; AEN - amido da extração neutra; AEU - 

amido da extração por ultrassom;  Valores seguidos com as mesmas letras não diferem estatisticamente entre si 

pelo teste de tukey (p<0,05). 

 Fonte: Elaborado pela autora (2026). 
 

De acordo com Yusoff et al. (2022), a extração ultrassônica vem sendo reconhecida 

por ser uma técnica compatível com a extração de compostos, principalmente bioativos, que 

apresentam sensibilidade ao calor, além de ser uma metodologia sustentável uma vez que 

necessita de uma menor quantidade de solvente.  

Awad et al. (2021) descreve a extração ultrassônica como uma metodologia não 

convencional, ou mais ecológica, devido ao menor consumo de energia e solventes necessários. 

Além disso, os autores destacam diferentes benefícios da mesma, como a maior simplicidade 

de operação, menor custo de capital necessário e adequada para diferentes matrizes vegetais e 

solventes para aplicações na indústria. 

Dessa forma, ao avaliar o rendimento e os aspectos favoráveis da extração assistida 

por ultrassom, a amostra AEU foi a escolhida para seguir com as análises posteriores. 

 

5.2 Caracterização do amido 

  

5.2.1 Determinação do teor de proteínas 
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A amostra AEU obteve teor de proteína de 4,4005 ± 0,4218%. Tal resultado é 

indicativo da eficácia do processo extrativo utilizado, promovendo alta remoção de 

componentes proteicos, como albuminas, presentes na estrutura da amostra vegetal de Feijão-

caupi. Marquezi et al. (2016) realizaram um estudo das propriedades de farinhas e amidos de 

cinco cultivares de feijão-comum (Phaseolus vulgaris), encontrando valores de proteína 

variando de 17,72 a 20,27% para farinhas e 0,90 a 2,11% para os amidos isolados. Outros 

estudos apontam, também, que teores proteicos em amidos de leguminosas tipicamente 

encontram-se abaixo de 5%, apesar de variarem dependendo do método extrativo e cultivar 

utilizado (Jha et al., 2022; Singh et al., 2022). Nesse contexto, reforça-se que o resultado obtido 

na presente pesquisa através da técnica de extração assistida por ultrassom pode ser considerado 

satisfatório, tornando possível a obtenção de um amido com alta pureza, sendo atrativo para 

aplicações com menor impacto no teor proteico final. 

 

5.2.2 Determinação do teor de umidade  

 

O valor encontrado para o teor de umidade da amostra AEU foi de 8,350 ± 0,095%. 

O teor obtido está em concordância com os encontrados por Punia et al. (2020), onde foram 

avaliadas as propriedades do amido de feijão-comum (Phaseolus vulgaris) e outras 

leguminosas, com valores de umidade entre 8,5 a 14,5%. Por outro lado, Li et al. (2022) 

obtiveram valores entre 9,8 e 12,3% de umidade para amidos de espécies de feijão azuki (Vigna 

angularis) e feijão branco, enquanto Akinwumi  et al. (2025) obtiveram valores na faixa de 4% 

de umidade para amidos de feijão-da-espanha (Phaseolus coccineus).  

A Agência Nacional de Vigilância Sanitária (ANVISA) indica em sua RDC nº 711, 

de 1º de julho de 2022, que o valor máximo de umidade para farinhas, amido de cereais e farelos 

deve ser de 15%, já para amido ou fécula de batata deve ser de 21% e, por fim, para amido ou 

fécula de mandioca deve ser de 18%. Por sua vez, a Farmacopeia Brasileira (6ª ed., 2019), 

estabelece o método de perda por dessecação como método válido para a sua determinação. 

Dessa forma, apesar da amostra tratar-se de amido de feijão-caupi (Vigna unguiculata (L.) 

Walp), a amostra encontra-se dentro dos parâmetros estabelecidos pela legislação vigente. 

De acordo com Bonto et al. (2021) e Li et al. (2023), o tratamento ultrassônico 

resulta em alterações nas propriedades do amido, sendo decorrentes de fissuras ou erosões na 

superfície dos grânulos, fazendo com que o amido tenha maior interação com moléculas de 

água. Porém, o valor encontrado demonstra que a amostra AEU não teve sua estrutura 

comprometida durante o processo, possibilitando a obtenção de amido com baixa umidade. 



54 

Por fim, o baixo teor de umidade torna-se uma característica desejável, uma vez 

que torna menor a atividade de água da amostra, resultando não apenas no retardo de reações 

de degradação, mas também diminuindo a suscetibilidade ao crescimento microbiano durante 

o armazenamento, além de menor probabilidade de alterações físicas. 

 

5.2.3 Determinação do teor de cinzas 

 

A determinação do teor de cinzas totais foi realizada, obtendo-se o valor de 0,188 

± 0,113% para a amostra AEU. O resultado encontrado corrobora com valores observados por 

Punia et al. (2020), para cinzas do amido de feijão-comum (Phaseolus vulgaris), os autores  

encontraram uma faixa de 0,1 a 0,7%, enquanto que para o amido de diferentes espécies de 

feijões, este pode variar entre 0,06 a 0,58% (Maaran et al., 2014).  

De acordo com Prabha et al. (2020), amidos utilizados na indústria podem ser 

classificados de acordo com o grau de pureza e, para que este seja considerado de “grau A”, o 

teor recomendado de cinzas deve ser até 0,5%. Zhang et al. (2019) reforçam esta classificação, 

explicando que o baixo teor de cinzas torna-se uma característica desejável, uma vez que indica 

uma maior pureza do material, demonstrando a ausência de resíduos minerais e proteínas 

presentes na estrutura do grânulo. 

Assim, o teor de cinzas obtido para amostra AEU encontra-se dentro dos padrões 

observados em amidos de leguminosas como o feijão e pode-se concluir que o processo 

utilizado apresentou eficácia comprovada durante o estudo, resultando em um produto com 

baixa presença de minerais e ótimo potencial para aplicações na indústria alimentícia.   

 

5.2.4 Determinação do pH 

 

O valor de pH obtido para a amostra AEU foi de 6,623 ± 0,136, um valor próximo 

a neutralidade. Tal valor encontra-se de acordo com valores encontrados para amidos de 

diferentes leguminosas, estando em uma faixa de 6,0 a 7,0 (Punia et al., 2020; Singh et al., 

2022). 

A RDC nº 711, de 1º de julho de 2022, da ANVISA, que estabelece os requisitos 

sanitários dos amidos, entre outros produtos alimentares, define os critérios que devem ser 

seguidos para que o produto apresente segurança e qualidade para o consumidor final. Apesar 

de não tratar especificamente do pH, a norma estabelece padrões de composição, qualidade e 
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segurança que devem ser atendidos e que estão associados a parâmetros como teor de umidade, 

pH, cinzas, entre outros. 

Por outro lado, tanto a Farmacopeia Brasileira (2019), quanto o Food Chemicals 

Codex (2022) estabelecem uma faixa de pH utilizada como referência. Esse valor, para 

suspensões aquosas de amido (10g para 100mL de água destilada), deve estar entre 4,5 e 7,0 

para amido de milho e  5,0 a 8,0 para amido de batata (Farmacopeia Brasileira, 2019).  

O Codex Alimentarius (2020), apesar de não indicar faixas específicas para o pH, 

indica que o seu valor pode variar de acordo com o seu tipo, origem e o seu uso final. Nesse 

contexto, o resultado obtido para a amostra AEU atende os requisitos exigidos pelas normas 

vigentes e encontra-se dentro dos parâmetros de qualidade e segurança para o produto. 

 

5.2.5 Determinação de cor 

 

A cor da amostra foi analisada utilizando-se espectrofotômetro de cores, obtendo-

se os resultados de acordo com a escala CIE L*a*b*.  

 

Tabela 2 - Coordenadas L*, a*, b*, obtidas para o amido de feijão-caupi verde (V. 

unguiculata (L.) Walp.) extraído por ultrassom.  

Coordenada Valor 

L* 63,53 ± 0,029 

a* 1,81 ± 0,006 

b* -2,00 ± 0,023 
 Fonte: Elaborado pela autora (2026). 

 

O valor obtido para a luminosidade da amostra, L* = 63,53 ± 0,029, indica 

coloração levemente clara. Porém, alguns amidos de diferentes fontes, como milho ou 

mandioca, apresentaram cores ainda mais claras, com valores de L* superiores a 80 (Leonel e 

Cereda, 2002).  

O resultado obtido para a* (1,81 ± 0,006) mostra que o material possui uma pequena 

tendência à cor vermelha, o que pode estar associado a compostos fenólicos ou antocianinas 

presentes no feijão-caupi (Sousa et al., 2023). Já o obtido para b* (-2,00 ± 0,023), indica uma 

leve tendência para um tom azulado, se distanciando do amido proveniente do milho, que 

apresenta valor positivo (Cesar et al., 2021). 

De acordo com Prabha et al. (2020), a característica cor é normalmente utilizada 

em pesquisas e principalmente na indústria alimentícia como um indicador de qualidade, pelo 
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fator de aceitação comercial. Dessa forma, amidos com cores mais claras e menos intensas, 

normalmente são considerados puros e atrativos, tornando-se mais desejáveis para diversas 

aplicações, sobretudo em formulações alimentícias. 

 

5.2.6 Determinação do percentual de amilose aparente por UV/Vis 

 

O teor de amilose aparente obtido para a amostra AEU foi de 10,99 ± 2,35%. Tal 

resultado diverge com os valores encontrados em estudos realizados com amidos de feijão-

comum (Phaseolus vulgaris), como o de Marquezi et al. (2016) onde, em seis diferentes 

cultivares, os valores variaram entre 44,97 e 51,11%. Os autores também citam estudos com 

diferentes leguminosas onde este valor variou de 24 a 65%. Chung et al. (2008), por outro lado, 

realizaram estudos com variedades de feijão cultivadas no Canadá e observaram resultados que 

variaram entre 38 e 41,5%.  

O resultado apresentado demonstra que o processo extrativo utilizado, aliado às 

propriedades do cultivar utilizado, resultaram em um amido com um maior teor de amilopectina 

e consequentemente um menor teor de amilose. Tal proporção pode sugerir diferentes 

características funcionais, como menor tendência à retrogradação, géis mais translúcidos e com 

maior estabilidade térmica e viscoelástica (Varghese et al., 2022). 

 

5.2.7 Determinação do percentual de amilopectina 

 

Observando o resultado de amilose aparente, 10,99 ± 2,35%, anteriormente 

descrito, ao aplicar a equação 4, obteve-se o teor de amilopectina aparente, com valor de 89,01 

± 2,35%. Novamente, um valor divergente aos encontrados em estudos de diferentes autores, 

que variam entre 49 e 62% (Marquezi et al., 2016; Chung et al., 2008). Em contrapartida, Bajaj 

et al., (2018) realizaram estudos com amidos de diferentes fontes, como milho e batata, e o 

resultado variou entre 70 e 80%. Dessa forma, a proporção resultante de amilose/amilopectina 

da amostra AEU pode dar origem a diferentes características funcionais, como maior 

estabilidade térmica e menor suscetibilidade à retrogradação (Varghese et al., 2022).  

 

5.2.8 Espectroscopia de infravermelho com transformada de Fourier (FT-IR) 
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A espectroscopia de infravermelho com transformada de Fourier (FT-IR) é uma 

metodologia utilizada para identificar estruturas moleculares, através da interação entre matéria 

e radiação eletromagnética. Essa interação fornece um espectro singular que atua como uma 

impressão digital, tornando possível a distinção de diferentes tipos de substâncias (Fadelmoula 

et al., 2022; Gong; Chen; Wu, 2024). 

A Figura 7 representa o espectro infravermelho da amostra AEU ao longo do 

intervalo de 4000 a 400 cm-1, onde seus devidos picos foram identificados e, em seguida, 

interpretados com o auxílio da Tabela 3. 

 

Figura 7 - Espectro de infravermelho para o amido de feijão-caupi verde (V. unguiculata (L.) 

Walp.) extraído por ultrassom.  

 
Fonte: Elaborado pela autora (2026). 

 

Tabela 3 -  Esquema de interpretação das principais bandas evidenciadas durante a análise de 

Espectroscopia de Infravermelho. 

Número de onda 

(cm-1) 
Atribuição de banda  Referência 

3410 Estiramento (O-H) (Tiozon et al., 2021; Abdullah et al., 2018) 

2931 Estiramento (C-H) (Abdullah et al., 2018) 

1651 Dobramento (H-O-H) (Tiozon et al., 2021) 

1423 - 1367 Dobramento (C-H) (Abdullah et al., 2018) 

1161 a 1045  
Estiramentos (C-O-C) 

e (C-O) 

(Tiozon et al., 2021; Bernardino-Nicanor et 

al., 2016) 
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991 
Vibração anomérica 

(C-O-C) 

(Tiozon et al., 2021; Bernardino-Nicanor et 

al., 2016; Combrzynski et al., 2021; Qi et al., 

2024) 

927 - 860 
Vibração anomérica 

(C-H) 

(Tiozon et al., 2021; Bernardino-Nicanor et 

al., 2016; Combrzynski et al., 2021; Qi et al., 

2024) 

Fonte: Elaborado pela autora (2026). 

 

A partir da Figura 7, pode-se observar bandas características de polissacarídeos, 

com uma banda intensa em 3410 cm-1, normalmente relacionada às ligações de grupos hidroxila 

(O-H) e à presença de água adsorvida no meio (Tiozon et al., 2021; Abdullah et al., 2018). Já 

em 2931 cm-1, a banda está associada à presença de ligações C-H de grupos metila e metileno 

(Abdullah et al., 2018). 

Adiante, o pico em 1651 cm-1 demonstra a presença de retenção de umidade, por 

estar associado a deformação de moléculas de água adsorvidas no material  (Tiozon et al., 

2021). Por outro lado, os picos em 1423 e 1367 cm-1 estão associados às deformações em 

ligações C-H, representando uma vibração na estrutura da molécula (Abdullah et al., 2018). 

Já na região compreendida entre 1200 e 900 cm-1, ou a chamada “fingerprint”, 

observa-se picos em 1161, 1082, 1045, 991 e 927 cm-1. Estes são normalmente associados a 

estiramentos de ligações C-O e C-O-C em ligações glicosídicas, típicas em polissacarídeos 

(Tiozon et al., 2021; Bernardino-Nicanor et al., 2016). Os picos em 991, 927 e 860 cm-1 são 

mais específicos de vibrações anoméricas devido a presença de ligações α-glicosídicas do 

amido (Combrzynski et al., 2021; Qi et al., 2024).  

 

5.2.9 Ressonância magnética nuclear (RMN) do 1H  

 

A figura 8 a seguir apresenta o espectro obtido a partir da Ressonância Magnética 

Nuclear do 1H da amostra de amido de feijão-caupi EU e seus picos referentes a moléculas de 

glicose presentes no amido. Observa-se que estes picos se encontram em uma faixa específica, 

entre 3,8-5,8 ppm, valores semelhantes aos observados para amido nativo de batata (Zarski et 

al., 2016; Wang et al., 2022) e amido de manga (Marques et al., 2019). 

 

Figura 8 - Espectro de RMN 1H para o amido de feijão-caupi verde (V. unguiculata (L.) 

Walp.) extraído por ultrassom. 
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Fonte: Elaborado pela autora (2026). 

 

Nesse contexto, obtém-se os valores de deslocamento químico, em ppm, associados 

a cada pico, onde H-2 encontra-se em δ 4,30 ppm, H-3 em δ 4,23 ppm, H-4 em δ 4,18 ppm e 

H-5 em δ 3,99 ppm. Além disso, para H-1 de ligações α(1,4) tem-se δ 5,72 ppm, enquanto que 

para o H-1’ de ligações α(1,6) tem-se δ 4,66 ppm. Valores de pico semelhantes aos encontrados 

por Wang et al. (2022) e Marques et al. (2019). 

Por fim, foi possível calcular o grau de ramificação (GR) para a amostra estudada, 

sendo este de 4,76%. Valor considerado baixo quando comparado com valores encontrados 

para amidos de feijão-mungo (8,65 - 6,86%) e semelhante ao encontrado para o amido de fava 

(4,7%) em trabalhos encontrados na literatura. Os autores destacam que o valor de GR pode 

variar dependendo da fonte do amido, da razão amilose/amilopectina ou mesmo tratamentos 

térmicos ou enzimáticos realizados na amostra, devido à quebra de ligações α(1,4) e α(1,6) das 

moléculas de glicose (Nilsson et al., 2022; Gu et al., 2024). 

 

5.2.10 Difração de raios-X (DRX) 

 

A Figura 9, representa o difratograma de raio X obtido a partir da análise da amostra 

AEU, ao longo de um eixo que representa 2θ, com intervalo de 5 a 40°. A partir desta, nota-se 

a presença de picos em ângulos específicos, sendo eles em 17,94°, 19,96°, 21,08° e 27,03°. 

Esses picos distintos indicam um padrão de cristalinidade normalmente associado a amidos do 

Tipo A, provenientes de leguminosas (Li et al., 2019; Ronko et al., 2021; Suárez-Diéguez et 

al., 2021). 
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Figura 9 - Difratograma de Raio-X para o amido de feijão-caupi verde (V. unguiculata (L.) 

Walp.) extraído por ultrassom. 

 
Fonte: Elaborado pela autora (2026). 

 

Por fim, o índice de cristalinidade da amostra AEU foi calculado utilizando-se das 

áreas dos picos cristalinos e a área total da estrutura, que envolve a área amorfa e os picos. O 

resultado obtido foi de 25,44%, valor compatível com os encontrados em amostras de feijão 

carioca (Phaseolus vulgaris L.) e diferentes leguminosas, com valores que variaram de 25 a 

32,32% (Li et al., 2019; Ronko et al., 2021). 

 

5.2.11 Microscopia eletrônica de varredura (MEV) 

 

A figura 10 representa a micrografia resultante da análise de microscopia eletrônica 

de varredura da amostra AEU, em escalas de 100 e 50 µm. A partir dela, é possível notar, 

predominantemente, morfologias ovais e elipsoidais, com uma pequena quantidade de grânulos 

com formatos irregulares. 

 

Figura 10 - Micrografias dos grânulos de amido de feijão-caupi verde (V. unguiculata (L.) 

Walp.) extraído por ultrassom com aumentos de 1000x (A) e 2000x (B). 
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Fonte: Elaborado pela autora (2026). 

 

Também é possível perceber a dispersão dos grânulos, com poucas aglomerações e 

superfícies lisas e contínuas, com ausência de fissuras ou poros. Tais características mostram 

que a estrutura dos grânulos se manteve íntegra durante o processo de isolamento, como 

sugerido por Hoover et al. (2010), onde condições específicas durante o processo tendem a 

preservar a morfologia nativa. 

A 

B 
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Além disso, na figura 10B é possível observar que o tamanho dos grânulos é 

variado, com média 19,041 ± 6,098 µm. Tais valores estão de acordo com o demonstrado por 

Prazeres et al. (2025), que obteve tamanhos de grão do amido de feijão-caupi com diâmetro, 

em média, de 16,44 ± 3,82 µm. Essa diferença de dimensões influencia diretamente em 

características do amido, tais como solubilidade ou sua capacidade de intumescimento (Jane et 

al., 1999). 

Dessa forma, os resultados obtidos indicam que a amostra AEU, extraída do feijão-

caupi verde apresenta características e morfologia observada tipicamente em leguminosas, 

estando de acordo com estudos de amidos provenientes de variadas cultivares de feijão-caupi. 

(Prazeres et al., 2025; Hoover et al., 2010). 

 

5.2.12 Cromatografia de permeação em gel (GPC) 

  

A Figura 11 demonstra a curva obtida após a análise de cromatografia por 

permeação em gel (GPC) para a amostra AEU. A partir desta, é possível determinar valores de 

massa molar da amostra analisada. 

 

Figura 11 - Cromatografia de Permeação em Gel para o amido de feijão-caupi verde (V. 

unguiculata (L.) Walp.) extraído por ultrassom. 

 
Fonte: Elaborado pela autora (2026). 

 

Ao observar o gráfico, ao longo do eixo representando o Log (Mw), é possível 

observar uma distribuição bimodal com populações de massas molares na ordem de 106 g mol−1. 

Os picos possivelmente representam as frações de amilose e amilopectina, característica 
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normalmente encontrada em amidos de leguminosas, como destacou Nilsson et al. (2022), onde 

o autor observou o mesmo padrão bimodal para amidos de diferentes partes de fava. 

De acordo com Hoover et al. (2010) e Oyeyinka et al. (2020), a diferença entre os 

picos indicam uma maior concentração de amilopectina na estrutura da amostra, informação 

confirmada no presente trabalho e nos estudos dos autores, que relataram teores de amilopectina 

acima de 65% em amidos de cultivares de feijão-caupi. Ademais, foi calculado o índice de 

polidispersividade da amostra, valor obtido da razão entre Mw e Mn, demonstrados na tabela 

4.  

 

Tabela 4 - Valores de massas moleculares e polidispersividade obtidas através da análise de 

GPC para o amido de feijão-caupi verde (V. unguiculata (L.) Walp.) extraído por ultrassom.  

Amostra Mn* (g mol-1) Mw** (g mol-1) Polidispersividade (Mw/Mn) 

EU 3,1 x 10-6 5,5 x 10-6 1,77 

EU - amido extraído por ultrassom; *Massa molecular numérica média; **Massa molecular ponderal média.  

Fonte: Elaborado pela autora (2026). 

 

O índice de polidispersividade informa sobre a uniformidade do tamanho das 

moléculas presentes na estrutura da amostra analisada. O valor encontrado para a amostra AEU 

foi de 1,77, que demonstra uma dispersividade moderada, porém um resultado baixo quando 

comparado com o estudo de diferentes leguminosas como a ervilha e feijão mungo (Vigna 

radiata), que obtiveram valores variando entre 2,35 a 3,58 (Zhang et al., 2023). 

 

5.2.13 Análise termogravimétrica (TGA) 

 

A Figura 12 demonstra um gráfico resultante da análise termogravimétrica (TGA), 

realizada na amostra AEU, onde é perceptível o comportamento da amostra à medida que a 

mesma sofre aquecimento, ou a sua estabilidade térmica. No gráfico é possível observar as 

curvas que representam a perda de massa, em porcentagem, e os picos da curva DTG, que 

representam a velocidade com que a perda de massa ocorre. 

 

Figura 12 - Curva de degradação térmica e primeira derivada em função do tempo para o 

amido de feijão-caupi verde (V. unguiculata (L.) Walp.) extraído por ultrassom.  
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Fonte: Elaborado pela autora (2026). 

 

Analisando o gráfico, percebe-se que o fenômeno da perda de massa ocorre em três 

principais intervalos, sendo o primeiro no intervalo entre 60 e 100 °C, ocorrendo uma perda de 

14,89% do peso da amostra, e é associado, principalmente, à desidratação, ou perda de umidade.  

O segundo intervalo, que se inicia em 275,31 °C e termina em 365,64 °C e possui a maior perda 

de massa, de acordo com Prazeres et al. (2025), está associado à degradação das moléculas de 

amilose e amilopectina e, por fim, é seguida por uma terceira etapa, entre 500 e 550 °C, que é 

atribuída a formação de cinzas residuais. 

Os resultados obtidos sobre o perfil térmico da amostra analisada estão de acordo 

com Prazeres et al. (2025), que realizou análise termogravimétrica utilizando amostras de amido 

de feijão-caupi, semelhante ao presente estudo, e observou intervalos de perda de massa e picos 

de DTG muito semelhantes, principalmente o pico de temperatura de DTG de 319,93 °C e com 

intervalo principal de perda de massa entre 300 e 338 °C. Apesar da faixa de temperatura para 

a decomposição principal ser um pouco diferente, Liu et al. (2019) explica que diferentes 

condições, como taxa de aquecimento, umidade inicial da amostra, entre outras, podem afetar 

as temperaturas durante o processo. 

Em outro estudo, analisando o amido proveniente de feijão mangalô (Lablab 

purpureus L.), Prazeres et al. (2021) estudou o comportamento térmico do amido através da 

análise termogravimétrica e observou, novamente, valores de perda de massa e DTG próximos 

ao presente estudo, com picos endotérmicos de DTG em 63,68 °C e 324 °C e intervalo de 

decomposição da amostra iniciando-se em aproximadamente 300 °C e terminando em 338 °C. 

Nesse contexto, percebe-se a convergência no comportamento de amostras de amido de fontes 

botânicas semelhantes, como leguminosas, a exemplo do feijão. 
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Por fim, os resíduos resultantes da análise foram de 3,21%, um valor considerado 

baixo tendo em vista que Zhu et al. (2018) esclarece que o resíduo final irá variar dependendo 

da fonte botânica do amido em análise, podendo apresentar valores acima de 10%, enquanto 

outros apresentam um intervalo de 3 a 7%. Dessa forma, é possível perceber que a amostra 

estudada não apenas apresenta um comportamento térmico compatível com estudos de 

diferentes autores, mas também uma elevada pureza. 

 

5.2.14 Calorimetria exploratória diferencial (DSC) 

 

A Figura 13 fornece o gráfico obtido pela análise de Calorimetria Exploratória 

Diferencial (DSC) para a amostra AEU, extraída do feijão-caupi verde. Nela, é possível 

observar o fluxo de calor durante o processo de fusão dos grânulos. 

 

Figura 13 - Termograma de DSC para o amido de feijão-caupi verde (V. unguiculata (L.) 

Walp.) extraído por ultrassom.  

 
Fonte: Elaborado pela autora (2026). 

 

Ao analisar o gráfico, percebe-se um grande pico endotérmico, demonstrando que 

a amostra absorve calor, e, pela utilização do programa OriginLab (versão 2025), foi possível 

obter os pontos de T0 (Temperatura inicial de fusão), Tp (Temperatura de pico de fusão), Tc 

(Temperatura de conclusão) e o ΔH (Entalpia) do processo, sendo estes: T0 = 56,52 °C, Tp = 

95,39 °C, Tc = 134,5 °C e ΔH = 60 J/g. Valores diferentes aos encontrados em diferentes 

estudos, onde, para o amido de feijão adzuki (Vigna angularis), os valores de T0 variaram entre 
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51,43 °C e 98,50 °C, Tp de 73,33 a 105,12 °C e Tc de 90,10 a 123,62 °C, por exemplo (Wu et 

al., 2021). 

Porém, a diferença mais notável foi o valor de entalpia (ΔH) da amostra estando em 

60 J/g, valor superior aos encontrados para os amidos de feijão adzuki (ΔH entre 8,14 a 30,21 

J/g), feijão carioca (Phaseolus vulgaris) (ΔH entre 8,2 e 10,1 J/g), arroz japônica (ΔH entre 5,15 

e 6,98 J/g), feijão branco (ΔH = 12,13 J/g) e feijão fradinho (ΔH = 14,56 J/g) (Wu et al., 2021; 

Ronko et al., 2021; Silva et al., 2021). 

De acordo com os autores, diferentes fatores podem influenciar o processo de fusão 

dos grânulos, como a fonte botânica do amido, a organização da molécula de amilopectina, o 

grau de cristalinidade e suas proporções no grânulo. Por outro lado, a diferença no valor de 

entalpia pode estar associada a proporção de amilose e amilopectina no amido, na capacidade 

de absorção e presença de água na amostra e no tamanho e morfologia dos grânulos de amido 

(Ronko et al., 2021; Silva et al., 2021). 

 

5.3 Caracterização do extrato da vagem  

 

5.3.1 Determinação de fenólicos totais  

 

A determinação de fenólicos totais no extrato foi realizada analisando-se os dados 

apresentados na Figura 14, utilizando uma curva de calibração com ácido gálico (y = 0,0114x 

– 0,0241) e linearidade de R2 = 0,9809.  

 

Figura 14  - Gráfico da curva de calibração padrão com ácido gálico para o extrato 

hidroalcoólico da vagem de feijão-caupi verde (V. unguiculata (L.) Walp.).  

 
Fonte: Elaborado pela autora (2026). 
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O extrato da vagem do feijão-caupi verde (Vigna unguiculata L. Walp) apresentou 

teor de FT = 48,89 mg GAE/100 g amostra. Valor consistente com resultados obtidos por Sobral 

et al. (2025), que realizou estudos com diferentes cultivares de feijão-caupi e feijão comum e 

obtiveram valores na faixa de 32,21 até 100,23 mg GAE/100 g. 

Por outro lado, Avanza et al. (2021) analisaram extratos de sementes e vagens de 

feijão-caupi da variedade Colorado, e obtiveram valores distintos dependendo do solvente 

utilizado. Para a semente, os resultados variaram entre 12,88 e 65,68 mg GAE/ 100 g, enquanto 

que para a vagem variaram de 16,70 a 44,35 mg GAE/100 g. 

Portanto, percebe-se que o resultado obtido para a amostra estudada está de acordo 

com diferentes estudos, além de notar-se a possível diferença nos teores de fenólicos totais para 

os diferentes cultivares de feijão. 

 

5.3.2 Determinação da atividade antioxidante  

 

O potencial antioxidante do extrato da vagem foi analisado através da análise 

ABTS, encontrando um resultado de 0,1344 ± 0,0127 μmol trolox/g de amostra. Ressalta-se 

que a presente amostra consiste de um extrato hidroalcoólico da vagem de feijão-caupi da 

variedade pingo d’ouro. 

Levando-se em consideração extratos de diferentes variedades de feijão, o resultado 

obtido é baixo, uma vez que, entre as diferentes variedades de feijão, como Phaseolus vulgaris, 

Vigna angularis, entre outras, os valores encontrados para a análise ABTS variam de 39,4 μmol 

trolox/g a 109,1 μmol trolox/g (Tungmunnithum et al., 2021). 

Por outro lado, Avanza et al. (2021) analisaram os efeitos de diferentes formas de 

extração (maceração e com líquido pressurizado), bem como diferentes solventes (etanol, água, 

ácido fórmico e acetona) nos resultados de rendimento e atividade oxidante de sementes e 

vagens de feijão-caupi da variedade Colorado. Os resultados obtidos demonstraram, em geral, 

que as vagens possuem menor potencial antioxidante. Os valores variaram significativamente, 

chegando a 0,066 mmol trolox/g até 2,283 mmol trolox/g, com os maiores valores sendo 

atribuídos ao extrato aquoso da vagem. 

Já em um estudo mais recente, Traffano-Schiffo et al. (2025) avaliaram o extrato 

etanólico da vagem de feijão-caupi, também da variedade Colorado, porém por um processo 

otimizado de extração e os resultados, dependendo do processo de extração, variaram de 0,5 até 

1,3 mmol trolox/g. 
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Desta forma, fica evidente que o potencial antioxidante final da amostra está 

fortemente ligado ao mecanismo de reação envolvido no processo (Tungmunnithum et al., 

2021). Entre os fatores que podem, e irão, influenciar esta característica estão a variedade da 

amostra, o tipo de solvente utilizado, o processo de extração, a concentração do solvente 

utilizado e até mesmo a temperatura envolvida durante o processo extrativo (Avanza et al., 

2021; Traffano-Schiffo et al., 2025). 

 

5.3.3 Toxicidade 

 

5.3.3.1 Avaliação da segurança não clínica em Zebrafish (Danio rerio) adulto 

 

5.3.3.1.1 Teste de campo aberto  

 

De acordo com Ferreira et al. (2020), a finalidade do teste de campo aberto é 

observar a ocorrência de eventuais alterações na coordenação motora dos animais utilizados na 

análise, neste caso, o Zebrafish (Danio rerio). Estas alterações podem se manifestar de diversas 

formas, como um comportamento de retardamento, estresse ou ansiedade (Lemos et al., 2020). 

A Figura 15 expressa os resultados obtidos nas análises para a amostra de extrato da vagem, em 

diferentes concentrações. 

 

Figura 15 - Atividade locomotora dos zebrafish após serem expostos a amostra de extrato 

hidroalcoólico da vagem de feijão-caupi verde (V. unguiculata (L.) Walp.). 

 
Fonte: Elaborado pela autora (2026).  
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Ao observar o gráfico do extrato, pode-se notar que, em todas as concentrações, 

ocorreu uma diminuição do número de cruzamento das linhas em relação ao grupo sem 

tratamento (Naive). Porém, as concentrações de 6,3 e 25 mg/mL não apresentaram diferença 

significativa, enquanto a maior concentração, de 50 mg/mL, apresentou a maior redução da 

atividade locomotora dos peixes. 

Tal resultado entra em concordância com estudos envolvendo extratos vegetais 

diversos, onde apresentam, em geral, alguma forma de influência no peixe, diminuindo ou 

mesmo aumentando sua atividade locomotora. Souza et al. (2023) avaliaram os efeitos de 

extrato etanólico de folhas de Ziziphus joazeiro Mart., enquanto Azevedo et al. (2024) 

avaliaram os efeitos de extratos etanólicos de diferentes partes, como folhas, raíz e galhos, de 

Ziziphus cotinifolia Reissek, e em ambas as pesquisas, foram observadas diminuições 

significativas na atividade locomotora do peixe quando comparadas aos grupos controle. 

Já Lemos et al. (2020), ao testar diferentes concentrações de Eugenol, componente 

principal de óleo essencial de cravo (Syzygium aromaticum), associa a ação sedativa do 

composto ao efeito de benzodiazepínicos, medicamentos utilizados no tratamento de ansiedade, 

e que exibem o mesmo efeito em testes com Zebrafish. 

Nascimento et al. (2018), por sua vez, destaca que o retardamento da ação 

locomotora nos peixes pode ser resultado de efeitos nocivos para o animal em teste, porém, o 

presente estudo demonstrou que, mesmo a maior concentração testada, de 50 mg/mL, não 

apresentou mortalidade no teste de toxicidade aguda. Sendo assim, pode-se concluir que o 

extrato da vagem de feijão-caupi pode estar associado com possíveis efeitos relaxantes. 

 

5.3.3.1.2 Toxicidade aguda 96h 

 

Através do teste de toxicidade aguda, pode-se estimar o valor da CL50 do extrato da 

vagem de feijão-caupi, que é a concentração necessária para que ocorra a morte de 50% dos 

espécimes utilizados no estudo (Senigalia et al., 2020). Analisando os resultados obtidos, pode-

se perceber que não ocorreram mortes em todas as concentrações testadas. Desta forma, pode-

se afirmar que, nas condições do presente estudo, a CL50 para o extrato da vagem é maior do 

que a maior concentração analisada, ou seja, maior do que 50 mg/mL.  

 

Tabela 5 - Determinação da toxicidade aguda 96h do extrato hidroalcoólico da vagem de 

feijão-caupi verde (V. unguiculata (L.) Walp.).  
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Amostra 
Mortalidade Zebrafish  96h 

CN C1 C2 C3 CL50  

EX 0 0  0 0 > 50 mg/mL 

CN - Grupo controle negativo: água destilada estéril e amido EU; C1 - grupo concentração 6,3 mg/mL; C2 - 

grupo concentração 25,0 mg/mL; C3 - grupo concentração 50,0 mg/mL; CL50 - concentração letal para matar 

50% dos Zebrafish.  

Fonte: Elaborado pela autora (2026).  

 

Este resultado está de acordo com o estudo de Okwunakwe et al. (2021), que 

analisou a toxicidade aguda do extrato aquoso-metanólico da vagem do feijão-caupi em ratos 

albinos. Os autores observaram que, mesmo em uma dose de 5000 mg/kg, não ocorreram 

mortes em quaisquer indivíduos testados e, por fim, o autor destacou que compostos que 

apresentam CL50 oral acima desta dose podem ser considerados praticamente não-tóxicos. 

Outros estudos apresentaram resultados semelhantes. Uma formulação de xarope 

contendo extrato da vagem de feijão verde comum (Phaseolus vulgaris L.) também não 

apresentou mortalidade em doses de 2000 mg/kg frente à ratos albinos. Ainda, um estudo 

utilizando extrato etanólico da vagem de Parkia Speciosa constatou que o mesmo não 

apresentou mortalidade ou sintomas tóxicos nas dosagens de 300, 2000 e 5000 mg/kg (Fitrya 

et al., 2021; Noorulla et al., 2024). 

 

5.3.4 Determinação da atividade antimicrobiana 

 

5.3.4.1 Difusão em ágar 

 

A difusão em ágar é um método in vitro capaz de demonstrar a resposta de agentes 

antimicrobianos frente a diferentes microrganismos patogênicos (BrCAST/EUCAST, 2021). 

Através desta técnica, pode-se relacionar o efeito apresentado pela amostra analisada, 

comparando-o a antibióticos utilizados como controle, e que possuem efeitos inibitórios frente 

às cepas de microrganismos utilizados na análise (BrCAST/EUCAST, 2022).  

No presente estudo, foram utilizados como controles a amicacina (30µg), com 

inibição sobre Staphylococcus aureus e Listeria monocytogenes, e a gentamicina (10µg), com 

inibição sobre a Escherichia coli e Salmonella Typhimurium.. 

A Tabela 6 apresenta os valores, em mm, dos halos de inibição obtidos para a 

amostra de extrato da vagem de feijão-caupi frente a diferentes microrganismos patogênicos. A 

amostra analisada apresentou atividade microbiana apenas para o microrganismo S. aureus, 

resultado também observado por Kingsley e Abraham (2022), que analisaram a atividade 
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antimicrobiana de extratos metanólicos das sementes de feijão-caupi frente a 7 diferentes cepas 

de microrganismos. 

  

Tabela 6 - Valores de atividade antimicrobiana por difusão em ágar do extrato hidroalcoólico 

da vagem de feijão-caupi verde (V. unguiculata (L.) Walp.), frente a diferentes 

microrganismos.  

Amostra Microrganismo 

EX SA EC ST LM 

100,00% 12,567 ± 0,252 0 ± 0,00  0 ± 0,00  0 ± 0,00  

75,00% 9,957 ± 1,405 0 ± 0,00  0 ± 0,00  0 ± 0,00  

50,00% 8,357 ± 1,319 0 ± 0,00  0 ± 0,00  0 ± 0,00  

Amicacina (30µg) 21,50 ± 0,71  ND  ND 24,00 ± 1,41 

Gentamicina (10µg) ND 13,50 ± 0,71  15,50 ± 0,71 ND  

Médias seguidas de desvio padrão; Resultados expressos em milímetros (mm); EX - extrato; SA - S. aureus; EC 

- E. coli; ST - Salmonella Typhimurium; LM - L. monocytogenes; ND - não determinado. 

Fonte: Elaborado pela autora (2026). 

 

 Por outro lado, diferentes autores analisaram diferentes extratos de vagens de fava 

e ervilhas frente a microrganismos diversos como S. aureus, E. coli, S. Typhimurium e outros 

microrganismos. Os resultados obtidos frente ao microrganismo em questão (S. aureus), 

demonstraram halos de inibição variando de 8 mm até 17 mm, com o maior valor sendo para o 

extrato metanólico e o menor sendo do extrato aquoso (Kingsley, Abraham, 2022; Elbadrawy, 

Mostafa, 2023; Fendri et al., 2022), semelhante ao observado no presente trabalho, onde o halo 

de inibição variou de 8,357 mm à 12,567 mm, dependendo da concentração do extrato. 

Ainda, de acordo com Fendri et al. (2022), microrganismos Gram-positivos são 

mais suscetíveis à ação de fitoquímicos. O autor destaca que essa diferença está relacionada à 

parede celular de bactérias Gram-negativas, que possuem propriedades de barreira contra 

antibióticos, sejam eles naturais ou sintéticos. 

 

5.3.4.2 Microdiluição em placas 

 

5.3.4.2.1 Determinação da concentração inibitória mínima (CIM) 
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A técnica de microdiluição em placas foi utilizada para determinar a concentração 

inibitória mínima (CIM) e a concentração bactericida mínima (CBM), respectivamente. A CIM 

pode ser definida como a concentração mínima requerida para que não ocorra o crescimento da 

população bacteriana em condições favoráveis para tal (Schrader, Botella e Vaubourgeix, 

2023).  

A Figura 16 mostra os resultados obtidos para a análise da concentração inibitória 

mínima (CIM) para o extrato da vagem do feijão-caupi. Através da mesma, pode-se constatar 

que a concentração mínima do extrato para que ocorresse a inibição dos microrganismos 

patogênicos utilizados no estudo foi de 25 mg/mL. 

 

Figura 16 - Valores da concentração inibitória do extrato hidroalcoólico da vagem de feijão-

caupi verde (V. unguiculata (L.) Walp.), frente a diferentes microrganismos.  

 

Fonte: Elaborado pela autora (2026). 

 

O resultado obtido é consistente com diferentes estudos, a exemplo de Salamandane 

et al. (2025), onde o autor avaliou a atividade antimicrobiana e antifúngica de extratos de 

diferentes partes de cinco variedades de feijão-caupi, incluindo a vagem. Em seu estudo, 

realizado frente a Listeria innocua, Listeria monocytogenes, E. coli e Salmonella 

Thyphimurium, foram observados valores de inibição mínima, para os extratos das vagens, 

variando entre 5 mg/mL até o valor máximo de 87,7 mg/mL, dependendo da variedade. 

Por outro lado, Fendri et al. (2022), em seu estudo com com extratos da vagem de 

ervilhas e fava, observou valores de CIM variando de 2,62 mg/mL até 21,42 mg/mL 
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dependendo do tipo de extrato utilizado, com maiores valores sendo para os extratos etanólicos 

e menores para extratos aquosos. 

Já em um estudo realizado por Fasogbon, Odewade e Omojoyegbe (2021), os 

autores analisaram o potencial antimicrobiano de extratos das vagens da árvore da goma arábica 

(Acacia nilotica ou Vachellia nilotica). No estudo, foram avaliados os efeitos dos extratos 

aquosos e etanólicos das vagens frente a cepas de E. coli, Salmonella typhimurium, Klebsiella 

pneumonia e Pseudomonas aeruginosa e os valores CIM obtidos, para o extrato aquoso foram, 

respectivamente, de 50 mg/mL, 12,5 mg/mL, 25 mg/mL e 12,5 mg/mL, enquanto que para o 

extrato etanólico foram de 12,5 mg/mL (para E. coli e Salmonella typhi) e 6,25 mg/mL (para 

Klebsiella pneumoniae e Pseudomonas aeruginosa). 

 

5.3.4.2.2 Determinação da concentração bactericida mínima (CBM) 

 

A concentração bactericida mínima (CBM), por sua vez,  pode ser entendida como 

a menor concentração necessária para que ocorra a morte da população bacteriana utilizada no 

estudo (Schrader, Botella e Vaubourgeix, 2023). 

 

Tabela 7 - Valores da concentração bactericida do extrato hidroalcoólico da vagem de feijão-

caupi verde (V. unguiculata (L.) Walp.), frente a diferentes microrganismos.  

Amostra 
Microrganismo 

SA LM EC ST 

EX ≤ 6,25 mg/mL ≤ 6,25 mg/mL > 50 mg/mL > 50 mg/mL 

EX - extrato; SA - S. aureus; EC - E. coli; ST - Salmonella Typhimurium; LM - L. monocytogenes.  
Fonte: Elaborado pela autora (2026). 

 

A Tabela 7 apresenta os valores de CBM obtidos para o extrato da vagem de feijão-

caupi frente aos microrganismos E. coli, Salmonella typhimurium, S. aureus e Listeria 

monocytogenes. Percebe-se que os valores de CBM para as bactérias Gram-negativas (E. coli e 

Salmonella typhimurium) foram maiores, sendo iguais ou maiores que 50 mg/mL, enquanto que 

para os microrganismos Gram-positivos, os valores chegaram a ser iguais ou menores que 6,25 

mg/mL, conformando com a maior suscetibilidade de microrganismos Gram-positivos 

destacada por Fendri et al. (2022) em seu estudo. 

Ademais, o resultado está em conformidade com diferentes estudos sobre atividade 

antimicrobiana de extratos vegetais, como, por exemplo, os valores de CBM obtidos para os 

extratos das vagens de cinco diferentes variedades de feijão-caupi, que variaram de 20,3 mg/mL 
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até 87,7 mg/mL, onde os menores valores também foram obtidos frente a microrganismos 

Gram-positivos, sendo eles a Listeria innocua e Listeria monocytogenes. Os valores também 

variaram dependendo da variedade estudada (Salamandane et al., 2025). 

Por fim, Fasogbon, Odewade e Omojoyegbe (2022), encontraram valores de CBM 

para extratos aquosos e extratos etanólicos das vagens de Acacia nilotica e seus valores foram 

bem semelhantes ao presente estudo, variando de 6,25 mg/mL até 50 mg/mL, onde os autores 

encontraram valores menores para o extrato etanólico. 

 

5.4 Caracterização das microesferas  

 

5.4.1 Determinação de cor 

 

A Tabela 8 demonstra os valores obtidos para cada coordenada de cor para a 

amostra de microesferas. 

 

Tabela 8 - Coordenadas L*, a*, b*, obtidas para as microesferas.  

Coordenada Valor 

L* 63,02 ± 0,032 

a* 1,84 ± 0,010 

b* -1,99 ± 0,006 
 Fonte: Elaborado pela autora (2026). 

 

Ao analisar os resultados e comparando-os com os obtidos para a amostra de amido, 

conforme Tabela 2, nota-se valores muito similares. Nesse contexto, percebe-se que as 

características referentes a cor do amido, ao ser utilizado como material de parede para as 

microesferas, não foram afetadas significativamente durante o processo de secagem por 

atomização. 

Em comparação, Zhang et al. (2022) realizaram estudos para caracterizar 

microesferas contendo amido de feijão mungo e whey protein, em diferentes proporções, como 

material de parede e, para a microesferas em proporção 1:9 (whey protein:amido), obteve 

valores de L*, a* e b* sendo, respectivamente, 83.55 ± 0.65, 14.87 ± 0.36 e 34.86 ± 0.63. 

Confirmando, novamente, que as características de cor irão variar de acordo com a origem 

botânica do amido utilizado. 

 

5.4.2 Espectroscopia de infravermelho com transformada de Fourier (FT-IR) 
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A Figura 17 apresenta o espectro de infravermelho das microesferas, obtido através 

da análise de Espectroscopia de infravermelho com transformada de Fourier. Ao se analisar a 

figura, pode-se perceber picos muito semelhantes aos obtidos para a amostra AEU (Figura 4), 

tanto em formato, quanto em seus valores.  

 

Figura 17 - Espectro de infravermelho para as microesferas.  

 

Fonte: Elaborado pela autora (2026). 

 

Nesse contexto, pode-se concluir que o processo de atomização não alterou de 

forma significativa a estrutura da amostra utilizada como material de parede, permanecendo a 

mesma (Qiu et al., 2022). 

Com isso, os picos característicos do material são mantidos e associados às mesmas 

ligações citadas no item 5.2.8, onde o pico em 3417 cm-1 está associado à ligação O-H, os picos 

em 2929, 1415 e 1369 cm-1 à ligações C-H e o chamado “fingerprint”, compreendendo os picos 

1155, 1080, 1024, 931 e 858 cm-1, está associado a estiramentos C-O e C-O-C de ligações 

glicosídicas. (Combrzyński et al., 2021; Abdullah et al., 2018; Qi et al., 2024). 

Em pesquisas envolvendo a microencapsulação de própolis e mel, utilizando amido 

nativo de batata como material de parede da microesfera, foram observados picos principais 

muito semelhantes, em 3426, 2929, 1644, 1462, 1084 e 968 cm-1. Já para a utilização de amido 

modificado de milho no processo de microencapsulação, foram observados picos em valores 

também semelhantes, em 2929, 1733, 1465, 1159 e 997 cm-1. Os autores destacam que picos 

presentes em torno de 1636 e 1644 cm-1 estão associados a grupos funcionais carbonila e cetona, 
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normalmente de lipídios, compostos fenólicos ou flavonóides (Ligarda-Samanez et al., 2023; 

Qiu et al., 2022). 

Dessa forma, não apenas o processo de microencapsulação não alterou as 

características do material de parede, como também o resultado observado está de acordo com 

análises feitas com amidos de diferentes fontes botânicas. 

 

5.4.3 Difração de raios-X (DRX) 

 

Na Figura 18, tem-se o difratograma de Raio-X para as microesferas. Diferente do 

que foi observado na amostra AEU (Figura 7), notam-se apenas 2 picos distintos, sendo um 

menor em 14,46° e um pico principal em 23,26°, com índice de cristalinidade relativa de  

34,36%. 

 

Figura 18 - Difratograma de Raio-X para as microesferas. 

 
Fonte: Elaborado pela autora (2026). 

 

Song et al. (2021) realizaram estudos utilizando amido de batata como material de 

parede para encapsulação e, semelhantemente, obtiveram em sua análise um único pico em 

torno de 20,5° e cristalinidade relativa de 34,9%. Os autores destacam que a presença de apenas 

um pico indica que a estrutura cristalina dos grânulos de amido tenha sido destruída e, em seu 

lugar, surgido uma estrutura amorfa.  

Esse fenômeno também é observado por Xie et al. (2023) em estudo com 

microesferas contendo amido modificado como material de parede, os autores propõem uma 
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hipótese de que a cristalinidade das microesferas tenha sido afetada pelo processo de spray 

drying. 

 

5.4.4 Microscopia eletrônica de varredura (MEV) 

 

As Figuras 19A e 19B representam as micrografias obtidas a partir da análise de 

Microscopia Eletrônica de Varredura (MEV) das microesferas, em escala de 20 µm e 10 µm, 

respectivamente. 

 

Figura 19 - Micrografias dos grânulos das microesferas com aumentos de 5000x (A) e 10000x 

(B). 

 

 
Fonte: Elaborado pela autora (2026). 

 

Ao observar as micrografias, é possível perceber formatos e texturas diferentes das 

obtidas para a amostra AEU. Ao contrário dos formatos ovais e superfícies lisas do amido, as 

A 

B 
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microesferas apresentaram morfologias predominantemente redondas, com tamanho médio de 

3,421 ± 1,452 μm e superfície porosa.  

Além disso, pode-se notar também tamanhos bem variados, e microesferas com 

formatos irregulares. Guo et al. (2022) observaram morfologias predominantemente irregulares 

em microesferas sintetizadas com amido de milho solúvel ou amido comercial solúvel. Os 

autores esclarecem que os formatos irregulares são ocasionados pela rápida desidratação 

durante o processo de spray drying. 

De acordo com Gallotti et al. (2020), a superfície das microesferas é afetada pela 

capacidade do material de parede de reter o material interno da cápsula, o extrato. Segundo o 

autor, quanto melhor a capacidade de retenção do material, mais regulares e lisas são as 

superfícies. 

Por fim, é possível perceber que o amido utilizado como material de parede 

apresentou resultado positivo ao conseguir encapsular o extrato sem aparente acúmulo do 

mesmo na superfície das microesferas. 

 

5.4.5 Análise termogravimétrica (TGA) 

 

A Figura 20 representa o gráfico obtido na análise termogravimétrica (TGA) das 

microesferas. É possível observar um comportamento muito semelhante ao observado para a 

amostra AEU, incluindo os valores de temperatura, perda de massa e DTG.  

 

Figura 20 - Curva de degradação térmica e primeira derivada em função do tempo para as 

microesferas.  

 

Fonte: Elaborado pela autora (2026). 
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Enquanto a amostra de amido iniciou o seu principal evento de perda de massa em 

275 °C, as microesferas iniciaram em 262 °C, representando uma estabilidade térmica um 

pouco menor. Porém, a temperatura Tburnout foi muito semelhante, com 365 °C para o amido e 

368 °C para as microesferas e os picos de DTG em 62,50 e 317,37 °C, para o amido e 68,85 e 

301,29 °C para as microesferas. 

Em estudos utilizando amido nativo de batata e amido modificado de batata como 

materiais de parede para microencapsulação de extratos, os autores observaram um 

comportamento muito semelhante ao encontrado na presente amostra, com pequenas 

diferenças. O primeiro evento de perda de massa iniciando-se em torno de 40 e 50 °C, porém 

com leve pico de DTG em torno de 47 e 48 °C, enquanto o encontrado na presente amostra foi 

de 68,85 °C, o segundo e maior evento de perda de massa iniciou-se em torno de 273 e 316 °C, 

com pico de DTG em torno de 317 °C, valores semelhantes ao observado no presente estudo, 

demonstrando a alta estabilidade térmica de amidos como material de parede para 

microencapsulação. Os autores também destacam que a decomposição dos materiais 

encapsulados ocorre em temperatura maiores que 200 °C devido a suas interações com o 

material de parede usado no processo de encapsulação (Ligarda-Samanez et al., 2022; Ligarda-

Samanez et al., 2023). 

Dessa forma, como observado nas demais análises realizadas, o processo de 

microencapsulação por spray drying, apesar de resultar em pequenas diferenças nos resultados 

obtidos, não afetou significativamente a estrutura do amido utilizado como material de parede 

para a microencapsulação, mantendo suas características após o processo. 

 

5.4.6 Calorimetria exploratória diferencial (DSC) 

 

A Figura 21 representa o gráfico da análise de Calorimetria Exploratória Diferencial 

(DSC) para as microesferas. Ao observar o gráfico, nota-se a semelhança com o resultado 

obtido para a amostra AEU, com um grande pico endotérmico e, semelhantemente, os valores 

obtidos nos pontos de temperatura foram: T0 = 50,94 °C, Tp = 86,33 °C, Tc = 136,67 °C e ΔH 

= 58,25 J/g. 

 

Figura 21 - Termograma de DSC para as microesferas. 
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Fonte: Elaborado pela autora (2026). 

 

Dessa forma, é possível observar um comportamento semelhante à amostra AEU, 

demonstrando que a estrutura do amido não foi afetada significativamente durante o processo 

de spray drying para a formação das microesferas.  

Resultado semelhante ao obtido por Zhao et al. (2025), que observaram que as 

microesferas de betacaroteno e quercetina, utilizando amido poroso de arroz como material de 

parede, obtiveram valores de T0, Tp, Tc e ΔH semelhantes ao amido nativo. Além disso, o autor 

notou que os compostos ativos encapsulados também sofreram alteração em seus valores de 

temperatura e entalpia, aproximando-se aos valores do amido. 

 

5.4.7 Determinação da atividade antioxidante  

 

Ao analisar o potencial de atividade antioxidante das microesferas contendo o 

extrato da vagem, foi possível perceber uma grande diminuição do valor obtido para a análise 

ABTS, apresentando um valor de 0,00283 ± 0,000479 μmol trolox/g de amostra. 

A redução no valor da atividade antioxidante também foi observada por Nguyen, 

Tran e Thi Le (2021), onde os autores compararam a capacidade antioxidante do extrato da 

casca de cacau (Theobroma cacao L.) puro e microencapsulado. Em suas análises, foi percebido 

uma grande diminuição dos valores de capacidade antioxidante das amostras de microesferas 

em relação ao extrato puro, onde o valor diminuiu de 102,96 mg trolox/g para o extrato, até 

25,48 mg Trolox/g para as microesferas. 

Em outro estudo, Fuentes et al. (2023), ao analisar o efeito da microencapsulação 

de extratos de casca e semente de mamão, com diferentes concentrações de maltodextrina, 
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foram capazes de perceber que, dependendo da concentração do material de parede usada, 

ocorria uma maior redução da atividade antioxidante. Os extratos da casca e semente 

apresentaram valores de, respectivamente, 270 e 258 μmol trolox/g, enquanto os extratos 

microencapsulado apresentaram valores inferiores, variando entre 200 e 110 μmol trolox/g, 

dependendo da concentração do material de parede. 

Desta forma, pode-se perceber que a atividade antioxidante das amostras de 

microesfera provavelmente foi afetada devido a formulação utilizada, onde a concentração de 

extrato da vagem utilizado no processo foi bem inferior em relação ao material de parede 

utilizado. 

 

5.4.8 Toxicidade 

 

5.4.8.1 Avaliação da segurança não clínica em Zebrafish (Danio rerio) adulto 

 

5.4.8.1.1 Teste de campo aberto  

 

A Figura 22 expressa os resultados obtidos para a análise de atividade locomotora 

de Zebrafish para a amostra de microesferas, em concentrações distintas. Distintamente ao 

observado nos testes contendo amostras de extrato da vagem, as amostras de microesferas não 

influenciaram significativamente a locomoção dos espécimes, demonstrando uma aparente 

ausência de efeitos sedativos aos peixes. 

 

Figura 22 - Atividade locomotora dos zebrafish após consumo serem expostos a amostra das 

microesferas.  

 
Fonte: Elaborado pela autora (2026).  
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Um fenômeno diferente foi observado por Silva et al. (2023), ao avaliar o efeito da 

microencapsulação nas atividades antimicrobianas e propriedades toxicológicas do extrato de 

chá verde. Os autores observaram que o processo de encapsulação não influenciou o efeito do 

extrato sobre a atividade locomotora dos espécimes testados, com ambos apresentando efeitos 

sedativos. 

Em concordância, Rosa et al. (2025) estudaram o efeito de microesferas de 

hialuronato de sódio na seletividade da ação antitumoral de ácido anacárdico. Em seu estudo, 

os autores realizaram a análise de toxicidade aguda e de atividade locomotora em zebrafish e, 

tanto as amostras de microesferas controle quanto as microesferas contendo o ácido, não 

apresentaram efeitos nos peixes durante a análise. 

Desta forma, o resultado obtido no presente estudo pode estar associado a diferentes 

fatores, como o processo de microencapsulação, o material de parede utilizado ou até mesmo 

as concentrações do material de parede e extrato utilizado na formulação das microesferas. 

 

5.4.8.1.2 Toxicidade aguda 96h 

 

A análise de toxicidade aguda para as amostras de microesferas revelou resultados 

semelhantes aos do extrato puro da vagem. Novamente, não ocorreram mortes em nenhuma das 

concentrações testadas, conforme observado na Tabela 9, levando-se à conclusão de que a CL50 

das amostras de microesferas é superior à maior concentração analisada, ou seja, maior que 100 

mg/mL. 

 

Tabela 9 – Determinação da toxicidade aguda 96h das microesferas.  

Amostra 
Mortalidade Zebrafish  96h 

CN C1 C2 C3 CL50   

MC 0 0  0 0 > 100 mg/mL 

CN - Grupo controle negativo: água destilada estéril e amido EU; MC - microesferas; C1 - grupo concentração 

50,0 mg/mL; C2 - grupo concentração 75,0 mg/mL; C3 - grupo concentração 100,0 mg/mL; CL50 - concentração 

letal para matar 50% dos Zebrafish. 

Fonte: Elaborado pela autora (2026).  

 

Apesar de seguir o mesmo parâmetro para a amostra de extrato puro, pode-se 

afirmar que, provavelmente, a CL50 para as microesferas foi ainda maior do que a do extrato, 

conforme evidenciado por Faria et al. (2020), onde comparou-se a CL50 de extratos de fruto de 

café verde puro e encapsulado. Os resultados demonstraram que a concentração letal para o 
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extrato puro foi de 5000 mg/kg em ratos albinos, enquanto a mesma concentração, para a 

amostra encapsulada, não apresentou mortalidade, apesar de apresentar outros sintomas. 

Por sua vez, Zhou et al. (2024) analisou os efeitos da microencapsulação, com 

amido poroso de milho, de avermectina no controle e redução de riscos ambientais. O teste de 

toxicidade aguda foi realizado em zebrafish adulto, como no presente estudo, e foi observado 

que as microesferas apresentaram toxicidade significativamente menores, obtendo valores de 

CL50 superiores. 

Nesse contexto, pode-se concluir que a CL50 foi superior a CL50 do extrato puro da 

vagem do feijão. Tal característica pode estar atrelada tanto à estabilidade do material de parede, 

à liberação controlada do extrato quanto à menor concentração de extrato utilizado na 

atomização das microesferas. 

 

5.4.9 Determinação da atividade antimicrobiana 

 

5.4.9.1 Difusão em ágar 

 

A Tabela 10 demonstra os valores de halo de inibição obtidos para as amostras das 

microesferas, através da análise de atividade antimicrobiana por difusão em ágar. A análise, 

semelhantemente a realizada para o extrato da vagem, ocorreu frente a microrganismos Gram-

positivos (S. aureus e L. monocytogenes) e Gram-negativos (E. coli e S. Typhimurium) e aos 

antibióticos amicacina e gentamicina, com seus respectivos halos de inibição. 

 

Tabela 10 – Valores de atividade antimicrobiana por difusão em ágar das microesferas, frente 

a diferentes microrganismos.  

Amostra Microrganismo 

MC SA LM EC ST 

100,00% 11,633±0,473 0 ± 0,00  0 ± 0,00  0 ± 0,00  

75,00% 9,767±0,700 0 ± 0,00  0 ± 0,00  0 ± 0,00  

50,00% 8,233±0,603 0 ± 0,00  0 ± 0,00  0 ± 0,00  

Amicacina (30µg) 21,50 ± 0,71  ND  ND 24,00 ± 1,41 

Gentamicina (10µg) ND 13,50 ± 0,71  15,50 ± 0,71 ND  

Médias seguidas de desvio padrão; Resultados expressos em milímetros (mm); MC - microesferas; SA - S. 

aureus; EC - E. coli; ST - Salmonella Typhimurium; LM - L. monocytogenes; ND - não determinado. 
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Fonte: Elaborado pela autora (2026). 

 

Ao analisar os resultados, pode-se notar que os tamanhos dos halos de inibição das 

microesferas foram bem próximos aos halos observados somente para o extrato, em todas as 

concentrações, um resultado diferente do observado por Yoplac et al. (2021), onde os autores 

analisaram a atividade antimicrobiana de diferentes misturas de citral e de microesferas 

contendo estas misturas frente a diferentes microrganismos. Os autores encontraram halos de 

inibição maiores para as misturas puras de citral (6,73 mm a 15,03 mm) quando comparados 

aos encontrados para as microesferas (em torno de 7,38 mm). 

Porém, através de microesferas, a interação do extrato ocorre de forma diferente. 

Uma maior área de contato superficial irá melhorar o processo de difusão do extrato pela 

membrana celular do microrganismo e, por sua vez, a liberação controlada do extrato pela 

microesfera promoverá um maior tempo de ação da atividade antimicrobiana (Lu et al., 2018; 

Majeed et al., 2016). 

Neste contexto, pode-se afirmar que o resultado obtido na análise das microesferas 

foi muito promissor tendo em vista que, no processo de formulação das microesferas, foi 

utilizada uma concentração muito menor de extrato e, ainda assim, foi possível observar 

atividade antimicrobiana. 

 

5.4.9.2 Microdiluição em placas 

 

5.4.9.2.1 Determinação da concentração inibitória mínima (CIM) 

 

A Figura 23 mostra o gráfico com os resultados obtidos para a análise de 

concentração inibitória mínima (CIM) para as microesferas frente aos mesmos microrganismos 

utilizados para a análise do extrato, sendo 2 Gram-positivos (S. aureus e L. monocytogenes) e 

2 Gram-negativos (E. coli e S. Typhimurium). 

 

Figura 23 - Valores da atividade inibitória das microesferas, frente a diferentes 

microrganismos.  
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Fonte: Elaborado pela autora (2026). 

 

Ao analisar os resultados obtidos, é possível perceber que a amostra não apresentou 

atividade inibitória frente a S. Typhimurium, enquanto os valores de CIM apresentaram 

aumentos em relação à amostra pura de extrato da vagem, tal fenômeno pode estar associado à 

menor concentração de extrato utilizado na formação das microesferas. 

Os dados e resultados obtidos também estão de acordo com o estudo realizado por 

Kuley et al. (2021), onde os autores compararam o potencial antimicrobiano de amostras puras 

de extratos etanólico e aquoso de própolis com sobrenadante de L. plantarum e amostras 

microencapsuladas contendo tais extratos, frente a diferentes microrganismos. Em seus 

resultados, foi possível perceber que as amostras puras, em geral, apresentaram valores 

menores, com concentrações a partir de 3,12 mg/mL até 50 mg/mL, enquanto as microesferas 

apresentaram valores maiores, a partir de 25 mg/mL até 50 mg/mL. 

Sharayei, Azarpazhooh e Ramaswamy (2020) destacam que diversos fatores podem 

influenciar nas características finais da amostra microencapsulada, como o tipo de processo 

realizado na microencapsulação, a concentração do material de parede da microesfera, bem 

como as condições ambiente em que a amostra é armazenada. Dessa forma, as características 

como propriedade de parede da microesfera, a liberação e difusão do extrato encapsulado e a 

concentração do extrato utilizado irão influenciar os resultados das análises das propriedades 

antimicrobianas da amostra final. 

 

5.4.9.2.2 Determinação da concentração bactericida mínima (CBM) 
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Diferentemente dos valores encontrados para o extrato puro da vagem, os valores 

obtidos, como descrito na Tabela 11, foram superiores a 50 mg/mL para todos os 

microrganismos. Desta forma, nota-se um resultado positivo em relação ao mesmo, tendo em 

vista que a ação antimicrobiana foi mantida, apesar da menor concentração de extrato presente 

nas microesferas. 

 

Tabela 11 - Valores da concentração bactericida das microesferas, frente a diferentes 

microrganismos.  

Amostra 
Microrganismo 

SA LM EC ST 

MC > 50 mg/mL > 50 mg/mL > 50 mg/mL > 50 mg/mL 

MC - microesferas; SA - S. aureus; EC - E. coli; ST - Salmonella Typhimurium; LM - L. monocytogenes;  
Fonte: Elaborado pela autora (2026). 

 

O resultado também está de acordo com o apresentado por Kuley et al. (2021), onde 

os valores obtidos de CBM por suas amostras de microesferas contendo extratos etanólicos e 

aquosos de própolis com sobrenadante de L. plantarum foram todas iguais ou superiores a 50 

mg/mL, demonstrando comportamento similar às amostras de microesferas do presente estudo. 

Tu et al. (2020) realizou um estudo comparativo da atividade antimicrobiana de 

óleo essencial de canela frente a 5 espécies diferentes da bactéria Ralstonia solanacearum. Em 

sua pesquisa, realizou-se, entre outros aspectos, a análise da concentração bactericida mínima 

(CBM) do óleo essencial de canela puro e microencapsulado, obtendo valores de CBM 

superiores para as microesferas. O extrato puro obteve valores entre 0,09 e 0,23 mg/mL, e as 

microesferas obtiveram entre 0,17 e 0,44 mg/mL, valores próximos ao dobro dos valores do 

extrato puro. 

Desta forma, pode-se perceber um comportamento semelhante entre os potenciais 

antimicrobianos de amostras puras e microencapsuladas. Esta diferença, como dito 

anteriormente, está atrelada às características de barreira, de liberação controlada, a estabilidade 

e a concentração de extrato presente nas microesferas (Tu et al., 2020; Sharayei, Azarpazhooh 

e Ramaswamy, 2020). 
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6 CONCLUSÃO 

 

Através do presente trabalho pode-se concluir que o feijão-caupi verde representa 

uma ótima alternativa para obtenção de amido. A extração assistida por ultrassom proveu um 

amido com características físico-químicas típicas de carboidratos, com elevada pureza, 

morfologia preservada, padrão cristalino típico de amidos convencionais e estabilidade térmica 

propícia para aplicações industriais.  

O extrato, por sua vez, apresentou atividade antioxidante e teor de compostos 

fenólicos menor do que o esperado, além de causar a redução da atividade locomotora dos 

zebrafish. Entretanto, demonstrou considerável atividade antimicrobiana frente ao 

microrganismo S. aureus.  Tais achados sugerem que o método extrativo empregado pode não 

ter sido o mais eficiente para a recuperação de compostos fenólicos ou de metabólitos com  

potencial antioxidante. Dessa forma torna-se extremamente importante a realização de estudos 

complementares utilizando solventes de diferentes polaridades, bem como a aplicação de 

técnicas extrativas alternativas, visando maximizar o rendimento e ampliar a caracterização 

fitoquímica e biológica do extrato. 

Ademais, as microesferas utilizando a mistura amido+extrato também apresentaram 

considerável atividade antimicrobiana frente ao microrganismo S. aureus,  demonstrando que 

o complexo formado foi capaz de auxiliar na manutenção das propriedades do extrato, bem 

como na preservação das características morfológicas e físico-químicas do amido. 

Diante do exposto, os resultados validam que os resíduos (vagem) e subprodutos 

(feijões com defeitos leves) gerados pelo beneficiamento do feijão-caupi verde têm potencial 

para serem convertidos em produtos de maior valor agregado, cooperando tanto para o 

desenvolvimento de novos produtos quanto para práticas industriais mais sustentáveis. Por fim, 

a ausência de estudos sobre a obtenção de microesferas utilizando o extrato da vagem de feijão-

caupi verde e o amido extraído do próprio grão salienta o caráter inovador do presente trabalho,  

possibilitando a realização de novas pesquisas seguindo a mesma vertente.  
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