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SOARES, LAL. OBTENCAO DE EXTRATOS DE FOLHAS DE MASTRUZ
(Chenopodium ambrosioides L.): ESTUDO EXPERIMENTAL E OTIMIZACAO DO
PROCESSO. 2021. 79f. Tese (Doutorado em Engenharia de Processos) — Universidade
Federal de Campina Grande, Campina Grande, 2021.

RESUMO

O mastruz (C. ambrosioides L.) € uma planta bem conhecida no Brasil, bastante utilizada pela
populacdo e se encontra listada na RENISUS - Relacao Nacional de Plantas Medicinais de
Interesse do Sistema Unico de Satide. O presente trabalho objetivou-se estudar e caracterizar
as folhas de mastruz in natura e as folhas secas; avaliar os efeitos do método de extracao, da
temperatura e do tipo de solvente sobre o rendimento e a secagem dos extratos das folhas de
mastruz; obter extrato seco mediante concentracdo em evaporador rotativo e secagem
ambiente, com avaliagc@o do teor de taninos totais, para aumento da capacidade fitoterdpica da
planta. O trabalho foi dividido em dois capitulos, onde o capitulo um aborda o processo para a
obtenc¢do de extratos concentrados das folhas de mastruz obtidos nas condi¢des experimentais
estudadas em evaporador rotativo, e o outro aborda as propriedades fisico-quimicas e de
taninos totais das folhas in natura, folhas secas, extracio com o uso de solventes organicos
utilizando diferentes técnicas com andlise de rendimentos e teores de taninos, obtencdo e
caracterizacdo de extrato seco em pd obtido por secagem em liofilizador. O p6 bruto obtido
mediante concentracdo em evaporador rotativo apresentou bom rendimento (77,08%), baixo
teor de dgua (6,0%), alta solubilidade (64,0%), boa fluidez e estabilidade e alta concentrac¢io
de taninos (81,36 mg/g). As folhas in natura (57,24 mg/g) e as folhas secas (84,18 mg/g)
concentraram bem os taninos totais. Os extratos com solventes orginicos apresentaram
significativos valores de rendimento global (4,0 a 37,3%) e teores de taninos (0,700 a 2,238
mg/g). A técnica de maceracdo estdtica apresentou um maior efeito sobre o rendimento, € a
técnica de infusdao foi a mais eficiente em concentrar taninos totais. Os mais elevados
rendimentos, teores de taninos e teores de sélidos foram encontrados nos extratos utilizando
como solventes dgua, metanol e etanol. O p6 do extrato de mastruz liofilizado apresentou um
6timo rendimento (88%), baixo teor de dgua (8,1%) boa fluidez e coesividade intermediaria,
mostrando com isso que as técnicas utilizadas sdo apropriadas para a secagem das folhas em
estudo. Os resultados obtidos demonstram que o processo de secagem pelas técnicas
estudadas pode ser uma alternativa atrativa e promissora para o desenvolvimento de produtos
intermedidrios padronizados de C. ambrosioides. Diante do exposto, concluiu-se que o0s
objetivos tragados foram alcangados, tendo obtido um produto final com suas caracteristicas
preservadas e concentradas. Produto este de boa qualidade para atender as exigéncias da
industria de fitoterdpicos.

Palavras-chave: Concentracdo, rendimento, taninos totais, folhas de mastruz.



SOARES, ILALL. OBTAINING MASTRUS LEAF EXTRACTS (Chenopodium
ambrosioides L.): EXPERIMENTAL STUDY AND PROCESS OPTIMIZATION. 2021.
79f. Thesis (Doctorate in Process Engineering) - Federal University of Campina Grande,
Campina Grande, 2021.

ABSTRACT

The mastruz (C. ambrosioides L.) is a well-known plant in Brazil, widely used by the
population and is listed on RENISUS - National List of Medicinal Plants of Interest to the
Unified Health System. The present study aimed to study and characterize the mastruz leaves
in natura and the dry leaves; evaluate the effects of the extraction method, temperature and
type of solvent on the yield and drying of extracts from the mastruz leaves; obtain dry extract
by concentration in a rotary evaporator and room drying, with an evaluation of the total tannin
content, to increase the plant's phytotherapic capacity. The work was divided into two
chapters, where chapter one addresses the process for obtaining concentrated extracts of the
mastruz leaves obtained in the experimental conditions studied in a rotary evaporator, and the
other addresses the physical-chemical and total tannin properties of the leaves in nature, dry
leaves, extraction using organic solvents using different techniques with analysis of yields and
tannin contents, obtaining and characterizing dry powder extract obtained by drying in freeze
dryer. The raw powder obtained by concentration in a rotary evaporator showed good yield
(77.08%), low water content (6.0%), high solubility (64.0%), good fluidity and stability and
high concentration of tannins (81,36 mg/g). Fresh leaves (57.24 mg/g) and dry leaves (84.18
mg/g) concentrated the total tannins well. The extracts with organic solvents showed
significant values of global yield (4.0 to 37.3%) and tannin levels (0.700 to 2.228 mg/g). The
static maceration technique had a greater effect on yield, and the infusion technique was the
most efficient in concentrating total tannins. The highest yields, tannins and solids were found
in the extracts using water, methanol and ethanol as solvents. The lyophilized mastruz extract
powder showed an excellent yield (88%), low water content (8.1%), good fluidity and
intermediate cohesiveness, thus showing that the techniques used are appropriate for drying
the leaves under study. The results obtained demonstrate that the drying process by the
studied techniques can be an attractive and promising alternative for the development of
standardized intermediate products of C. ambrosioides. Given the above, it was concluded
that the objectives set were achieved, having obtained a final product with its characteristics
preserved and concentrated. This product is of good quality to meet the requirements of the
herbal medicine industry.

Keywords: Concentration, yield, total tannins, mastruz leaves.
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1 INTRODUCAO

Nos ultimos anos houve um crescente interesse mundial por produtos advindos da
biodiversidade e, nesse contexto, o Brasil se encontra em uma posicdo de destaque, sendo
detentor de grande diversidade bioldgica, despontando com uma grande variedade de espécies
vegetais com potencial medicinal (GADELHA et al., 2015). O Brasil possui uma elevada
biodiversidade composta por varios biomas e ecossistemas, com uma flora rica em espécies
amplamente utilizadas na medicina popular, além de apresentar uma rica tradi¢do no uso das
plantas com potencial bioativo, aspecto importante para o desenvolvimento dessa terapéutica
(FERREIRA et al., 2016).

Muitos fatores tém contribuido para que as plantas medicinais sejam muito utilizadas
por todo o mundo, podendo destacar o baixo custo, facil obtengdo, poucos efeitos adversos,
tradi¢do cultural e preferéncia por produtos naturais, como também a dificuldade do acesso a
medicamentos nos servicos de satide em algumas localidades (MACHADO, 2017).

Esse interesse por produtos com potencial terapéutico vem crescendo de forma
significativa, tanto no Brasil como no mundo. Em virtude disso se torna essencial, além das
préticas agricolas sustentdveis e mais eficientes, o desenvolvimento de técnicas eficientes de
secagem, armazenamento € extracdo para que a biomassa produzida pela planta e suas
propriedades quimicas possam ser aproveitadas de forma integral e efetiva (TABALDI et al.,
2012).

As matrizes vegetais com suas complexidades propdem uma padronizagcdo do processo
extrativo, que estd inteiramente relacionado com a qualidade, eficdcia e a seguranca do
fitoterapico (DOBIAS et al., 2010). A técnica de extracdo e o grau de divisdo do material
vegetal sdo fatores que se tornam fundamentais, ja que influenciam na eficiéncia do processo
(GIL-CHAVEZ et al., 2013). Desta maneira, esses fatores devem ser uniformizados, visando
a aquisi¢ao de um produto final tecnologicamente vidvel a precos acessiveis (CARDOSO, et
al., 2017).

Dentre as espécies com potencial teraputico estd o mastruz (Chenopodium
ambrosioides L.), uma planta medicinal muito utilizada, que apresenta distribui¢io ampla
pelo Brasil e pelo mundo, sendo considerada pela Organizacao Mundial da Saide como uma
das espécies mais utilizadas entre os remédios tradicionais na medicina popular (SERVIO et
al., 2011; BLANCKAERT et al., 2012).

A Relacio Nacional de Plantas Medicinais de Interesse do Sistema Unico de Satde —

SUS (RENISUS) € uma lista que possui cerca de 70 espécies de plantas com potencial
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terapéutico usadas na medicina popular com o objetivo de apoiar a fitoterapia e incentivar
pesquisas para validar as propriedades farmacoldgicas dessas plantas. C. ambrosioides L. que
¢ uma planta bem conhecida e bastante utilizada pela populacdo, se encontra listada na
RENISUS (BRASIL, 2009).

Trabalhos na literatura indicam a presenca de compostos fendlicos e com atividade
antioxidante e anti-inflamatéria nas folhas do mastruz (ALMEIDA, 2013; HU et al., 2015;
SONG et al., 2015). Desta forma, € importante a caracterizacdo quimica e bioldgica destes
extratos para a determinacdo do teor de compostos fendlicos das mesmas, a exemplo dos
taninos, a fim de que se possam utilizar todos os beneficios que as folhas do mastruz podem
oferecer.

Alguns estudos encontraram quantidades significativas de compostos bioativos na
folha do mastruz, com destaque para o alto teor de taninos (43,27%) (ALMEIDA, 2014).
Porém, ndo foi encontrada na literatura uma metodologia otimizada padrio, a saber, que possa
extrair a maior quantidade de compostos bioativos das folhas de mastruz. As varidveis que
mais se diferem nos estudos sdo o tempo de extracdo, o grau de hidratacdo do etanol e a

temperatura utilizada na preparagdo dos extratos.
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1.1 Objetivo geral

Otimizar o processo de obtencdo de taninos totais da folha de mastruz através de
experimentos definidos por um planejamento fatorial fracionado em um processo com duas
operagdes unitdrias: extracdo e evaporacdo, com as varidveis exploratorias: tempo de
extracdo, concentracao do extrato/tipo de solvente, temperatura de extracdo e temperatura de

evaporacgao.

1.2 Objetivos especificos

- Caracterizar fisico-quimicamente as folhas de mastruz in natura (Chenopodium
ambrosioides L.);

- Quantificar os taninos totais presentes nas folhas de mastruz in natura (Chenopodium
ambrosioides L.);

- Realizar caracterizacdo fisico-quimica e dos taninos totais das folhas secas de
mastruz;

- Avaliar os efeitos do método de extracdo, da temperatura e do tipo de solvente sobre
o rendimento dos extratos das folhas de matruz;

- Obter parametros de processo otimizados em relagcdo ao rendimento global de
extracao dos extratos das folhas de mastruz;

- Avaliar o teor de taninos totais nos extratos das folhas de mastruz obtidos nas
condi¢des de extracdo estudadas nas cinéticas;

- Identificar o melhor solvente/mistura para a extracdo de taninos totais € rendimento
dos extratos para utilizd-los em estudos futuros;

- Concentrar os extratos avaliando a eficiéncia do processo e principios bioativos;

- Caracterizar o extrato concentrado quanto as propriedades fisico-quimicas e dos

taninos totais.
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2 REFERENCIAL TEORICO

2.1 Plantas Medicinais

Ha milhares de anos as pessoas vém descobrindo e utilizando plantas medicinais e
substancias quimicas para curar doencas infecciosas. As plantas t€m sido fontes naturais de
inimeros compostos usados para curar e manter a saide humana. Brasil (2018) define planta
medicinal como uma espécie vegetal cultivada ou ndo, utilizada com propdsitos terapéuticos
e/ou profildticos. Chama-se planta fresca aquela coletada no momento de uso e planta seca a
que foi precedida de secagem, equivalendo a droga vegetal.

O Brasil possui cerca de 10% de toda a flora mundial e apenas 1% dessas espécies ja
foram investigadas, sendo que a nivel mundial, algumas das espécies ainda nao investigadas
quimica e farmacologicamente pertencem ao ‘“arsenal” fitoterdpico que € utilizado pelo
homem desde épocas remotas, muitas vezes com bons resultados (CUNHA, 2019).

As pesquisas cientificas t€m como base a comprovacdo da identidade boténica, a
composi¢do quimica de drogas vegetais, a obtenc¢ao, a identificacdo e a andlise de principios
ativos, bem como a determinacdo da acdo farmacolédgica e das propriedades toxicas. Nao
basta facilitar o acesso da populacdo a essa terapia, € preciso garantir informacgdes
imprescindiveis para assegurar a sua utilizacdo de forma correta (BRASIL, 2016).

A Organiza¢do Mundial de Saide, leva em consideragc@o a cultura e a biodiversidade
existentes no Brasil, tendo em vista a complexidade que envolve a fitoterapia, e a Politica
Nacional de Plantas Medicinais e Fitoterdpicos (PNPMF) que objetiva ampliar o acesso a
plantas medicinais, fitoterdpicos e servigos relacionados a fitoterapia, voltada para a
seguranga, eficdcia, qualidade e integralidade da atenc@o a sadde dos brasileiros, além do
desenvolvimento da cadeia produtiva e da industria nacional (MACHADO et al., 2012;
IBIAPINA, 2014).

A Portaria n.° 3916/98, que aprova a Politica Nacional de Medicamentos, estabelece,
no ambito de suas diretrizes para o desenvolvimento cientifico e tecnolégico que: “...deverd
ser continuado e expandido o apoio as pesquisas que visem o aproveitamento do potencial
terapéutico da flora e fauna nacionais, enfatizando a certificacio de suas propriedades
medicamentosas” (BRASIL, 2016).

Devido ao fécil acesso aos produtos advindos de plantas medicinais e também, devido
as parasitoses serem doengas amplamente conhecidas, boa parte da populacdo usa ou ja usou

algum tipo de fitoterdpico para este fim. Porém, esse tipo de produto ndo pode ser utilizado de
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forma indiscriminada e abusiva devido ao falso entendimento de que tudo que € natural pode
ser utilizado em demasia, todavia, pode levar ao surgimento de danos a saide (RAMOS;
PAVANELLLI, 2014).

Existem medicamentos que sdo lancados no mercado e que, por serem designados
“naturais”, sdo usados pela populacdo sem que se tenha realizado um estudo mais detalhado
sobre a sua composi¢do quimica e a sua toxicidade. Portanto, é imprescindivel que os estudos
com plantas medicinais sejam estimulados, ndo s6 pelo esclarecimento a populagdo que as
utiliza, mas também por haver no Brasil uma riqueza de espécies ainda ndo estudadas, que

constituem uma promissora fonte de novas drogas (BRASIL, 2016).

2.2 Chenopodium ambrosioides L.

A planta C. ambrosioides é origindria da América, provavelmente do México, sendo
atualmente cosmopolita. No Brasil, ¢ amplamente disseminada, vegetando especialmente em
lugares férteis, e em torno de habita¢des, hortas, jardins e rogas (LAMEIRA; PINTO, 2008).

Além de Erva-de-Santa-Maria, essa planta também € popularmente conhecida por
mastruco, mastruz, ambrosia, canudo, erva-santa, mata-cobra, anserina-vermifuga, erva das
lombrigas. E uma planta herbédcea, bastante difundida (SANTOS; CORREA, 2006). C.
ambrosioides L. surge espontaneamente, mas também &, por vezes, cultivada em jardins,
quintais ou areas agricolas (BLANCKAERT et al., 2012).

A RENISUS (Relagdo Nacional de Plantas Medicinais de Interesse do SUS) é
constituida de espécies vegetais com potencial de avancgar nas etapas da cadeia produtiva e de
gerar produtos de interesse do Sistema Unico de Satde (SUS) e do Ministério da Saidde (MS)
(BRASIL, 2009). As plantas medicinais presentes na relacdo supracitada ja sao utilizadas pela
populacao através do conhecimento popular e/ou tradicional, incluindo o mastruz (BRASIL,

2016).

2.2.1 Descricao botanica

Chenopodium ambrosioides L. € uma planta medicinal herbacea, pertencente a familia
Amaranthaceae. O género Chenopodium L. compreende cerca de 100 espécies, a maioria
destes sdo cosmopolitas e estdo distribuidos principalmente nas regides subtropicais e

temperadas (KOKANOVA-NEDIALKOVA et al., 2011).
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Conhecida popularmente como mastruz com até 1 metro de altura (Figura 1), possui
folhas simples, alternas, pecioladas, de tamanhos diferentes, flores pequenas, verdes,
dispostas em espigas axilares densas. Frutos muito pequenos do tipo aquénio, esféricos, pretos
e muito numerosos, geralmente confundidos com sementes. Toda a planta tem cheiro forte,

desagraddvel e caracteristico (LORENZI; MATOS, 2002).

3 \ = A -y,
Figura 1: Folhas de mastruz (Chenopodium ambrosioides L.).
Fonte: Arquivo pessoal (2021).

2.2.2 Composi¢do quimica

Investigacdes fitoquimicas sobre as espécies do género Chenopodium revelaram
grande variedade de compostos organicos sendo eles: terpenos, esteroides, saponinas
triterpénica, flavonoides e alcaloides (KOKANOVA-NEDIALKOVA; NEDIALKOV;
NIKOLOV, 2009).

Os seus constituintes quimicos principais sdo o 6leo essencial, contendo ascaridol
(90%), cimeno, cineol, terpineno, limoneno, isolimoneno, carenos, timol e carvacrol
(MACDONALD et al., 2004). Contém ainda 4cidos butirico e salicilico (MARTINS et al.,
2000).

As folhas e frutos acumulam o6leo essencial rico em ascaridol, principio ativo

responsavel pelo efeito vermifugo da planta (LORENZI; MATOS, 2002). O 6leo essencial é



17

constituido principalmente de monoterpenos, sendo o ascaridol o componente majoritario

segundo varios estudos (SA, 2013).

2.2.3 Usos e indicagdes terapéuticas

O emprego do mastruz, no Brasil, € muito utilizado na decocc¢do das partes aéreas para
aliviar dores musculares e para tratar lesdes nos ossos usa-se o emplastro (GARCIA;
DOMINGUES; RODRIGUES, 2010). Na medicina popular brasileira é usada no tratamento
de problemas digestivos e afeccdes respiratérias. Com potenciais agentes analgésicos, € anti-
inflamatoria, antimicrobiana, antipirética, antirreumatica, fungicida e age principalmente no
combate a verminoses.

Apresenta propriedades bioldgicas frequentemente usadas e muito difundidas de forma
empirica em tratamentos na medicina popular para humanos (SERVIO et al., 2011) e vasta
utilizacdo na medicina veterindria (OLIVEIRA; FERREIRA; BARROSO, 2014).

A acdo inseticida de C. ambrosioides pode estar relacionada a presenca de varios
metabolitos secunddrios ja encontrados por outros autores para essa espécie, como fendis e
flavonoides (ALENCAR et al., 2010), saponinas, alcaloides, terpenos e esteroides (OKHALE
et al., 2012).

Além do destacado uso no tratamento de vermes, a planta também € tradicionalmente
usada no tratamento de doencas de etiologias diversas. Apesar de, geralmente, se usar mais a
infusdo ou a decoc¢do de C. ambrosioides, quer seja de toda a planta ou de suas partes,
também o uso do 6leo essencial, obtido principalmente das partes aéreas, € frequente em
algumas regides (SA, 2013).

Souza (2014) evidenciou em sua investigacdo que C. ambrosioides L. pode se
constituir em alternativa terapéutica futura no pds-operatério de cirurgias vesicais, com
potencial atividade anti-inflamatéria cronica e antifibrética, mas acrescenta que estudos
futuros sdo necessarios para melhor entendimento dos efeitos de C. ambrosioides L. e sobre
quais substancias constituintes do extrato sd@o as responsdveis pelo efeito anti-inflamatério
cronico e antifibroético.

Trindade et al. (2015) e Gomes Junior et al. (2017) avaliaram o efeito de diferentes
concentragdes de extratos de C. ambrosioides sobre a mortalidade de Spodoptera frugiperda e
Ascia monusteorseis, respectivamente, € os resultados indicaram sua relevante atividade
inseticida em condi¢des de laboratério, indicando que esta erva pode ser de grande

importancia para a industria farmacéutica.
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Segundo S4, Soares e Randau (2015), o amplo emprego da espécie C. ambrosioides L.
encontra respaldo em vdrios estudos cientificos, todavia, muitos estudos ainda devem ser
efetuados. Por ser uma planta de grande interesse medicinal e, uma vez que as atividades
bioldgicas estdo relacionadas com a presenca de metabdlitos secunddrios, os resultados sdo
importantes para a obtencdo de plantas com maior acimulo dos compostos de interesse e
também para a otimizacdo de técnicas de colheita, pos-colheita e extracio, tendo em vista a
aplicacdo comercial da planta, j4 que a variabilidade no teor dos constituintes majoritarios
e/ou ativos € uma das principais dificuldades de desenvolver fitoterdpicos com

reprodutibilidade de acdo.

2.3 Extratos vegetais

Para a preparacdo dos extratos liquidos sao utilizados processos extrativos adequados
a cada caso até o esgotamento da droga, quanto aos extratos secos, a consisténcia fica na
dependéncia do teor de dgua presente nele e, portanto, da concentragdo atingida durante a
evaporacgdo. Os extratos secos podem se apresentar na forma de blocos ou em pd, sendo essa
ultima a mais apropriada para o uso na produ¢do de medicamentos (BRASIL, 2012).

As plantas medicinais podem desencadear reacdes adversas pelos seus proprios
constituintes, devido a interacbes com outros medicamentos ou alimentos, ou ainda
relacionados a caracteristicas do paciente (idade, sexo, condi¢des fisioldgicas, caracteristicas
genéticas, entre outros) (VERRENGIA; KINOSHITA; AMADEI, 2013).

De acordo com Dias, Souza e Alsina (2012) a industria farmacéutica tem um interesse
singular pelos extratos vegetais secos, uma vez que as formas farmacé€uticas solidas
apresentam precisdao de dosagem, facilidade de manuseio, transporte e armazenagem, além de
favorecerem a manuten¢do da estabilidade quimica, microbioldgica e farmacoldgica. Sendo o
Brasil detentor da maior floresta tropical do mundo, com a mais rica biodiversidade de
espécies de plantas do planeta, aproveitar essa riqueza para produzir fitoterdpicos capazes de
controlar patégenos tem sido estimulado nos diferentes setores de producdo (CORRAL et al.,
2018).

Para Boijink et al. (2011) tem crescido o uso de produtos alternativos como extratos
vegetais, que podem reduzir drasticamente a utilizacdo de quimioterdpicos e antimicrobianos
na criacdo de animais. Além de erradicar os parasitas presentes, minimizam 0s impactos
negativos sobre o meio ambiente e previnem o surgimento de espécies de parasitos e bactérias

resistentes aos produtos comumente utilizados.
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A propriedade antisséptica das plantas medicinais e aromaticas e de seus extratos tem
sido observada desde a antiguidade, enquanto as informagdes sobre as tentativas de
caracterizar suas propriedades em laboratério datam de 1900. Com o passar do tempo, o
conhecimento sobre as plantas evoluiu como consequéncia, em grande parte, das modernas
tecnologias, ocasionando o isolamento sistemdtico e a caracterizagdo dos principios ativos
contidos nestas fontes vegetais (COSTA; TSE; MIYADA, 2007).

Na atualidade, o extrato seco € a forma elegida pelas industrias farmacéuticas,
principalmente pela maior concentracdo, estabilidade e facilidade de padronizacdo dos
principios ativos presentes nas plantas. Esses fatores aumentam o valor agregado do produto,
e contribuem também no atendimento das industrias a Resolu¢cdo da Diretoria Colegiada
(RDC) n° 14, da Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitéria, de 31 de margo de 2010, que visa
controlar e monitorar a producdo indiscriminada de produtos vegetais no Brasil,
estabelecendo critérios rigidos para o registro desses tipos de produtos (BRASIL, 2010).

Souza-Moreira et al. (2010) destacam algumas vantagens na producdo de extratos
secos como: aumento da vida util, conservacdo de nutrientes, facilidade no transporte, baixo
custo em alguns dos processos de secagem, além de reducdo de perda de material pos
colheita. Dentre as vantagens do uso de extratos vegetais na farmacoterapéutica, pode-se citar
que estes podem ser tdo ativos quanto um farmaco sintético e apresentar maior seguranca de

uso (MONTEIRO, 2015).

2.4 Concentracao em Evaporador Rotativo

O evaporador rotativo € o equipamento mais utilizado em escala laboratorial para
concentrar extratos, uma das preocupacdes € a capacidade do equipamento e a vazdo da
bomba de véicuo, dada normalmente em litros/hora. A velocidade de rotacdo do balao do
evaporador rotativo e a temperatura do banho-maria, também devem ser controladas para
evitar projecoes de material com consequente contaminagdo do equipamento e evitar reagdes
de degradacdo de substincias ativas pelo aumento excessivo da temperatura (LOPES et al.,
2020).

A escolha do processo de secagem é motivada pela potencialidade dos diferentes
equipamentos secadores. A escolha do tipo de secador passa por andlise do tipo de particula a
ser seca, da capacidade de producdo, eventual necessidade de recuperagdo de solvente e

demanda energética do processo, levando-se em consideracdo a relagdo custo/beneficio

(SILVA et al., 2012).
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Entre as técnicas de secagem empregadas com sucesso na preparagcdo de extratos secos
encontra-se a nebulizacdo ou spray-drying (OLIVEIRA; PETROVICK, 2010; PIMENTEL,
2016; SOUZA et al.,, 2016; GOMES, 2019), o leito de jorro (ROCHA, et al., 2009;
MARTINS, 2013), a liofilizacdo e a evaporacao rotativa (JACQUES; ANTUNES; SANT,
2017; PADILHA et al., 2017), usadas para a aplicacdo na obtencdo e padronizacdo de extratos
secos, para fins de utilizagdo como insumo farmacéutico de interesse para a producdo de

fitoterdpicos.

2.5 Taninos

Diferentes classes de metabolitos secunddrios, que sdo conhecidos por possuirem
potentes atividades bioldgicas, t€ém sido relatadas para a planta de mastruz, entre eles, estao os
taninos (ALENCAR et al., 2010; HALLAL et al., 2010; MARINS et al., 2011; VALERIO,
2014). Taninos sdo compostos fendlicos derivados do metabolismo secundario de plantas.
Estes compostos tendem a se solubilizar em dgua e podem estar ligados a acucares. A
quantidade e o tipo de taninos sintetizados pelas plantas variam consideravelmente
dependendo da espécie, do cultivo, do extrato e das condi¢cdes ambientais. Em geral, alta
temperatura, escassez de dgua, luminosidade e solos com déficit nutricional aumentam a
concentracdo desses metabdlitos (COSTA-FILHO, 2016).

Os taninos, compostos formados pela polimerizacdo de unidades de flavondides sao
dissuasivos (deterrentes) de alimentacdo por herbivoros e atuam também como
antimicrobianos. As propriedades defensivas dos taninos sdo geralmente atribuidas a sua
habilidade em se ligar as proteinas, como outros fendlicos, dificultando a digestdo nos insetos,
atuando assim, como um composto importante na producdo de novos fitoinseticidas
(FERREIRA, 2016).

Os taninos se apresentam como compostos fendlicos de interesse em varios ambitos
industriais, desde o farmacolégico até o nutricional. A caracterizacdo quimica e quantitativa
desses compostos, possibilita um melhor entendimento e direcionamento em sua utilizacio
(COSTA-FILHO, 2016). Os compostos com poder antioxidante, principalmente 0os compostos
fendlicos, t€ém gerado muito interesse, pois 0s mesmos proporcionam inimeros beneficios a
saide humana, ja que sequestram os radicais livres e interrompem o processo oxidativo no

corpo humano prevenindo desta forma o surgimento de doengas (HAIDA et al., 2011).
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Sao muitos os beneficios farmacoldgicos que esta classe de compostos possui gracas a
capacidade que os mecanismos de ac¢do dos taninos t€m em se complexar com fons metalicos
(ferro, manganés, vanadio, cobre, aluminio, cdlcio, entre outros), e possuir atividade
antioxidante e sequestradora de radicais livres (PEREIRA; CARDOSO, 2012; ROCHA et al,
2011).

Virias doengas degenerativas como o cancer, esclerose multipla, astereoesclerose e o
proprio processo de envelhecimento, sdo situacdes que estdo associadas a um grande nimero
de radicais livres no organismo. O tratamento com taninos tem sido uma excelente alternativa
para a diminui¢do destes radicais no corpo humano, uma vez que os taninos possuem a
capacidade de precipitar proteinas, interceptando o oxigénio e estabilizando os radicais. Sao
considerados importantes agentes na luta contra a diminuicdo do risco de doengas
cardiovasculares e alguns tipos de canceres ou até mesmo no tratamento de pessoas com Mal
de Parkinson e Alzheimer. Os taninos podem ainda proteger o organismo contra lesdes,
impedindo que radicais livres destruam os lipidios, os aminodcidos e as bases do DNA,
evitando danos a célula (BENEVIDES et al., 2011; PEREIRA; CARDOSO, 2012).

Os taninos sdo, ainda, compostos fendlicos considerados fatores antinutricionais por
terem a capacidade de se complexar com moléculas e precipitd-las impedindo a absorcado pelo
corpo humano. Portanto, quando ingeridos em grandes quantidades, podem provocar efeitos
nutricionais indesejados. Trata-se de substancias que possuem dupla a¢do no organismo - ao
mesmo tempo em que suas propriedades sdo usadas na farmacologia como algo benéfico,
também podem prejudicar o corpo humano (BARBOSA, 2015). Por isso, a importancia de se
conhecer os teores desses compostos nas plantas e alimentos ja que o consumo de taninos em

altas quantidades pode prejudicar a saide humana.
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CAPITULO I
Processo de obtencao de extrato concentrado de folhas de mastruz (Chenopodium

ambrosioides L.) em evaporador rotativo

1 INTRODUCAO

O consumo popular de plantas medicinais € seus derivados como prética terapéutica
para saude tem seus primeiros registros desde o inicio da civilizagdo, sendo técnica de
cuidado integrante do campo das medicinas populares e dos saberes ancestrais (BADKE,
2017). A medicina alopdtica vem se destacando no mercado farmacéutico, entretanto, a
aplicacdo de plantas medicinais e fitoterdpicos ainda é amplamente utilizada pela populagdo
devido, principalmente, aos efeitos colaterais causados por medicamentos sintéticos,
demonstrando melhor adesdo ao consumo de produtos naturais (BADKE et al., 2019).

Chenopodium ambrosioides L. € uma planta conhecida e bastante utilizada pelos
brasileiros para amenizar os sintomas de diversas enfermidades, ressaltando que a mesma se
encontra listada na RENISUS (Relacdo Nacional de Plantas Medicinais de Interesse do SUS)
(BRASIL, 2017). As folhas sdo a parte da planta mais usada na medicina popular como anti-
helmintica e também como antifiingica (FENNER et al., 2006), para inflamacao uterina e
inflamacdes em geral (CARTAXO; SOUZA; ALBUQUERQUE, 2010; RAMOS;
SOLEDADE; BAPTISTA, 2011), e como antibidtico e expectorante (SOUZA; FELFILI,
2006).

A complexidade na composi¢cdo quimica dos extratos dos fitoterdpicos é uma das
principais razdes para a reproducdo dos seus efeitos farmacoldgicos desejados, isso se torna
um grande desafio a vencer, padronizando o extrato e informando ao usudrio quais sao o(s)

principio(s) ativo(s) e a(s) sua(s) concentracdo(des) (FERREIRA; PINTO, 2010).
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O tempo de extragdo € um fator que interfere na extragdo de compostos bioativos,
podendo variar de um minuto até 24 horas (SAVI, 2015). A temperatura é outro fator que
pode influenciar a efici€ncia do processo de extracdo. Quando a temperatura é elevada, as
taxas de difusdo e solubilidade dos analitos aumenta; a viscosidade e tensdo superficial dos
solventes diminuem, facilitando o contato dos analitos com os solventes, o que pode acelerar
o processo de extracdo. No entanto, temperaturas altas podem ocasionar degradacdo dos
compostos bioativos diminuindo, portanto, o rendimento da extracao (ATES et al., 2011).

Ainda que diante da potencialidade farmacoldgica e do grande interesse pela
comunidade farmacéutica, além de estudos ja realizados de cinética de secagem e obtencdo de
extratos do matruz, ndo consta na literatura especializada investigacdes acerca do
processamento de extracdo, fazendo-se necessdrio o desenvolvimento e a validacdo de
métodos analiticos para quantificacdo de seus compostos bioativos e padronizacdo de
extratos. Assim, o objetivo desse capitulo foi obter extratos de folhas de mastruz por um
processo com operagdes unitdrias de extracdo e evaporagdo afim de otimiza-lo e identificar a

composi¢ao quimica.

2 MATERIAL E METODOS

2.1 Local de realizacao

O trabalho foi desenvolvido no Laboratério Multiusudrio de Pesquisas Ambientais —
LAMPA - Setor de Farmacologia em colaboracdo com o Laboratério de Nutricdo Animal —
LANA - do Centro de Saude e Tecnologia Rural - CSTR, UFCG, campus Patos-PB. Também
se desenvolveu no Laboratério de Tecnologia de Graos e Cereais do Centro de Ciéncia e

Tecnologia Agroalimentar - CCTA, UFCG, campus Pombal-PB.

2.2 Matéria-prima

As folhas do mastruz (C. ambrosioides L.) in natura foram coletadas no Horto de
Plantas Medicinais da Universidade Federal de Campina Grande, campus Patos-PB,
constatando-se a espécie estudada mediante andlise botinica realizada no Herbdrio CSTR -
Rita Baltazar, sob nimero de tombamento 7517. Posteriormente, as folhas das plantas foram

selecionadas e separadas para utilizagao imediata.
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2.3 Secagem das folhas e preparacao dos extratos vegetais

As folhas de mastruz “in natura” foram secas em estufa com circulacio e renovagao
de ar (modelo TE-394/1 marca Tecnal) na temperatura de 55 °C por um periodo aproximado
de 24 h, trituradas em moinho de facas (modelo MA340 N° série 07004231 da marca
Marconie Equipamentos para Laboratério) e tamisado para obter diversas granulometrias.
Para o preparo dos extratos foi utilizado pé com uma granulometria de 500 a 1000 pum.

O preparo dos extratos foi realizado a partir de 15 g do material previamente seco e
triturado, sendo adicionados 300 mL da mistura etanol:dgua (v/v) nas diferentes
concentragdes de etanol (40%, 60%, 80%). As solucOes extrativas ficaram em aquecimento
com agitacdo constante de 800 rpm (Agitador magnético com aquecimento; figura 2),
obedecendo as diferentes temperaturas (30 °C, 55 °C e 80 °C) e aos tempos de extragdao
estabelecidos (30, 60 e 90 min). Na sequéncia, os extratos foram resfriados a temperatura

ambiente e filtrados em papel filtro (maiores detalhes do planejamento no item 2.5).

=1 ———— o %:
Figura 2: Agitador magnético com aquecimento.
Fonte: Arquivo pessoal (2020).

2.4 Concentracao dos extratos em Evaporador Rotativo

Os extratos preparados de acordo com a matriz de planejamento (Item 2.5) foram

concentrados mediante evaporagdo do solvente em evaporador rotativo (Figura 2.1) para
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obten¢do do extrato concentrado ou massa residual/pd, sendo estudadas as temperaturas de
50, 60 e 70°C em banho maria a fim de evitar a degradacdo dos compostos. A pressdo do

sistema se manteve constante num valor de 600 mmHg em todos os ensaios de secagem.

Figura 2.1: Evaporador rotativo utilizado
nos ensaios de secagem.
Fonte: Arquivo pessoal (2020).

Cada amostra teve uma aliquota de 200 g do extrato transferida para um baldo
volumétrico de 1000 mL previamente pesado (Figura 2.2), em contato com um banho maria
em temperatura previamente programada. Apds a secagem, a amostra foi deixada mais 20 min
para resfriamento. O baldo foi pesado com a amostra seca ou concentrada (Figura 2.3) e
calculou-se a diferenca dessa massa com a massa do baldo vazio para obter a massa da
amostra e, entdo, realizacdo dos cdlculos. Raspou-se o material do baldo com espétula de
metal o qual foi colocado em pote tampado com gazes onde permaneceu por 24 a 72 h em
temperatura ambiente (25-29 °C; umidade do ar de 60%) para secagem do residuo de dgua até
alcangar um teor de 4dgua de aproximadamente 8,0%. Em seguida, foi macerado com
almofariz e pistilo até obten¢ao de um pé que foi guardado em um frasco de plastico. Pesou-

se também o baldo com o solvente eliminado, o qual também foi previamente pesado.
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Figura 2.2: Amostra de 200g de Figura 2.3: Amostra ao fim da
extrato utilizada em cada ensaio. secagem.
Fonte: Arquivo pessoal (2020).

Para realizacdo do processo de concentracdo em evaporador rotativo foram utilizados:
o Evaporador Rotativo Modelo 558 da Marca Fisatom Equipamentos Cientificos LTDA; a
Bomba de Vacuo Modelo TE-0581 da Marca Tecnal Equipamentos para Laboratérios LTDA;
o Banho Ultratermostatizado Modelo SL-152/10 da Marca Solab Equipamentos para
Laboratorio LTDA.

2.5 Planejamento Experimental para otimizacao do processo

Foi realizado um delineamento experimental na forma fatorial 2* + 3 pontos centrais,
totalmente ao acaso e sem repeticdo, totalizando 19 experimentos (Tabela 1). Os parametros
estudados foram: concentra¢do do etanol, temperatura e tempo de extracdo e temperatura do
evaporador rotativo. A influéncia desses parametros — varidveis independentes - foi avaliada
sobre as seguintes varidveis resposta: taxa de recuperacdo, taxa de evaporacao, teor de s6lidos
e perdas. Para se definir o experimento com as melhores condi¢des de extracdo, foi observada
a significancia das varidveis dependentes.

Os dados de significancia dos pardmetros foram obtidos por meio da andlise de

variancia (ANOVA) a 95% de confianga, utilizando o programa Statistica 7.0.
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Tabela 1: Matriz de Planejamento 2* + 3 pontos centrais dos extratos para concentracio em
evaporador rotativo.

Experimento Temperatura Tempo (min) Concentracio de Temperatura

°C) etanol) (v/v) Rota
1 30 (-1) 30 (-1) 40 (-1) 50 (-1)
2 80 (+1) 30 (-1) 40 (-1) 50 (-1)
3 30 (-1) 90 (+1) 40 (-1) 50 (-1)
4 80 (+1) 90 (+1) 40 (-1) 50 (-1)
5 30 (-1) 30 (-1) 80 (+1) 50 (-1)
6 80 (+1) 30 (-1) 80 (+1) 50 (-1)
7 30 (-1) 90 (+1) 80 (+1) 50 (-1)
8 80 (+1) 90 (+1) 80 (+1) 50 (-1)
9 30 (-1) 30 (-1) 40 (-1) 70 (+1)
10 80 (+1) 30 (-1) 40 (-1) 70 (+1)
11 30 (-1) 90 (+1) 40 (-1) 70 (+1)
12 80 (+1) 90 (+1) 40 (-1) 70 (+1)
13 30 (-1) 30 (-1) 80 (+1) 70 (+1)
14 80 (+1) 30 (-1) 80 (+1) 70 (+1)
15 30 (-1) 90 (+1) 80 (+1) 70 (+1)
16 80 (+1) 90 (+1) 80 (+1) 70 (+1)
17 55 (0) 60 (0) 60 (0) 60 (0)
18 55 (0) 60 (0) 60 (0) 60 (0)
19 55 (0) 60 (0) 60 (0) 60 (0)

A Tabela 1 apresenta os niveis reais e os niveis codificados utilizados no planejamento
fatorial das analises. O planejamento totalizou 19 experimentos com diferentes combinagdes
entre as varidveis, considerando as trés repeticdes no ponto central. As andlises no ponto
central s@o importantes para verificar a reprodutibilidade do processo.

Os niveis superiores e inferiores de temperatura foram escolhidos para que o nivel
inferior ficasse proximo da temperatura ambiente € o nivel superior ndo degradasse os
compostos bioativos presentes. Os valores da varidvel tempo foram assim determinados para
que fosse possivel avaliar os resultados obtidos quando o material ficasse um tempo menor
em exposi¢do ao solvente € um tempo maior, mas que 0 mesmo nio representasse um valor
muito elevado para que o tempo de preparo do extrato ndo ficasse muito elevado. Os niveis
inferiores de concentragdo de etanol foram escolhidos focando em um consumo baixo de
etanol para minimizar custos e também em um nivel superior para realmente analisar a
influéncia da concentracao de etanol na extragao.

As varidveis dependentes obtidas nos experimentos de secagem foram:
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2.5.1 Recuperacdo do Produto

A taxa de recuperacdo do produto ou o rendimento do processo foi calculada através
do percentual entre a massa de pd total coletada e a massa de sélidos alimentada no
equipamento, por meio da Equacgdo (1):

R(%)= Mfc/Ms x 100 (1)
Em que:
Mfc= Massa final coletada (g);

Ms= Massa de sélidos alimentada (g).

2.5.2 Perdas no processo

A taxa de perdas no processo foi calculada através do percentual entre a perda total do
processo € a massa inicial alimentada no equipamento, por meio da Equacao (2):
Perdas= Mi — (Mfc + S)/Mi x 100 2)
Em que:
Mi= Massa inicial alimentada (g);
Mfc= Massa final coletada (g);

S= Solvente recuperado (g)

2.5.3 Taxa de evaporagao

Para o célculo da taxa de evaporacao foi utilizada a massa inicial, massa de sélidos
alimentada e o tempo gasto no processo, por meio da Equacgao (3):
TE= Mi — Ms/t 3)
Em que:
Mi= Massa inicial alimentada (g);
Ms= Massa de sélidos alimentada (g/L);

t= Tempo (min).

2.5.4 Determina¢do da umidade residual (base seca)

A umidade do produto seco foi determinada pelo método da estufa (utilizando estufa

com circulagdo forcada de ar a temperatura de 105 £ 1 °C, até atingir massa constante),
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colocando-se uma massa determinada do produto em uma placa de Petri, verificando-se o teor
de umidade através da seguinte Equacao (4):
Xp= Pa—Ps/Ps x 100 “4)
Em que:
Xp=umidade do produto (%);
P.= peso da amostra antes da dessecacdo (g);
Ps= peso da amostra apds a dessecagao (g);

Os valores foram obtidos a partir dos valores médios de trés determinagdes.

2.5.5 Teor de solidos

O teor de sdlidos foi expresso em g/L e calculado segundo a Equacdo (5):
TS=M2-M1)/V (5)

Em que:

M2 - € a massa total da amostra, expressa em gramas (g);

M1 - € a massa da amostra seca, expressa em gramas (g);

V - € o volume da amostra, expresso em litros (L);

TS - € o teor de s6lidos, expresso em gramas por litro (g/L).

2.6 Caracterizacao fisico-quimica e dos taninos totais do extrato seco

O produto seco em p6 obtido foi analisado em relagdo aos seguintes parametros:

Teor de agua — Segundo metodologia descrita por AOAC (2010), com estufa a 105 °C.
Atividade de agua — Medida em medidor de atividade de dgua AQUALAB da Decagon
Devices. As medidas foram feitas em condi¢des normais de temperatura (25 °C).
Perfil colorimétrico — As medidas do parametro cor e luminosidade foram realizadas
utilizando colorimetro marca Mini Scan Hunter (Lab XE), operando-se no sistema Hunter
sendo L (L*, a* e b*), segundo a metodologia de Altamirano - Fortoul, Rossel (2011).
Rendimento — o rendimento da amostra foi calculada através do percentual entre a massa de
po total coletada e a massa de s6lidos alimentada no equipamento, por meio da Equagdo (6):

R (%)= Mfc/Ms x 100 (6)
Em que:

Mfc= Massa final coletada (g);
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Ms= Massa de s6lidos alimentada (g/L).
Molhabilidade — Esse parametro foi realizado segundo a metodologia de Freudig et al.
(1999). Para tanto, depositou-se cuidadosamente 1000mg do p6 das folhas secas moidas sobre
100 mL de 4gua destilada a 25 °C, observando-se o tempo necessdrio para que todas as
particulas se molhassem (Equacgdo 7):
M =N/t (7)

Em que:
M - molhabilidade;
N - massa da amostra, em mg;
t - tempo, em s.
Solubilidade e insoliveis — A andlise do parametro solubilidade seguiu o método
gravimétrico preconizado por Dacanal e Menegalli (2009). Portanto, estipulou-se a
porcentagem do material ndo solubilizado (insoluveis), submetido a 1 min de agitacdo e
diluido em 50 mL de dgua destilada, que foi submetido a filtracdo em papel filtro. Esse
material agregado ao filtro foi submetido a estufa a 60 °C por 24 h. Determinou-se a
solubilidade e os insoliveis das folhas secas em p6 através das Equacdes 8 e 9:

insol= m2 (1+UBU)/m1 x 100  (8)

sol= 100 — insol 9)
Em que:
insol - insolaveis, %:;
ml -massa inicial da amostra, g;
m2 -massa inicial da amostra remanescente no papel de filtro, g;
Ubu-teor de 4gua da amostra, g;
Sol - solubilidade, %.
Densidade aparente e de compactaciao — A densidade aparente (p,,) foi determinada com
auxilio de uma proveta de 10 mL previamente pesada e posteriormente preenchida com o
material seco, e determinada através da relacdo massa/volume. A densidade compactada (p.)
foi determinada a partir da montagem usada na densidade aparente, submetendo ao batimento
da proveta preenchida com a amostra por 50 vezes sobre a bancada, a partir de uma altura pré-
estabelecida de 2,5 cm, calculando-se a relacdo massa/volume compactado, segundo Tonon et
al. (2009).
Indice de Carr (fluidez) e Fator de Hausner (coesividade) — A fluidez e
compactabilidade/coesividade foram expressas em termos de indice de Carr (IC) (Carr, 1965)

e fator de Hausner (FH) (Hausner, 1967), respectivamente. Foram calculados a partir dos
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dados da densidade aparente e densidade compactada conforme as Equacdes 10 e 11

respectivamente:
Ic =222% x 100 (10)
pap
FH = ;:p (11

Taninos totais — Utilizou-se a metodologia descrita por Waterhouse (2006), com adaptagdes.
Foi realizada uma solucdo aquosa das amostras do pé seco na concentragdao de 0,005 g/mL.
As aliquotas utilizadas para a leitura em espectro foram de 0,431 pg/mL. Adicionou-se tais
aliquotas em tubos de ensaio sendo o volume completado para 2.125uL. com 4gua, adicionou-
se o reagente Folin-Ciocalteu e apds 5 min acrescentou-se a solug¢do de carbonato de sodio a
20% seguido de agitacdo e incuba¢do em banho maria a 40 °C por 30 min. Apds esse tempo
as absorbancias foram lidas em espectrofotometro a 725 nm. Como solu¢do padrdo, usou-se
solucdo de 4cido tanico 0,Img/ml e foi gerada uma curva em que a equacdo da reta (y =
0,0334x + 0,0097) e o R? foi de 0,9993. Os resultados foram expressos em mg de equivalente
de 4cido tanico por g de amostra. As andlises foram realizadas em triplicata.

Todas as andlises foram realizadas em triplicata.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 Ensaios preliminares

Para a realizacdo dos ensaios de secagem, foi realizado previamente um estudo
preliminar com os equipamentos sugeridos no trabalho a fim de selecionar as configuragdes
dos equipamentos a serem utilizados, determinar a capacidade de evaporacdo maxima, o
tempo limite de secagem e as faixas operacionais.

Foi estipulado um tempo limite de secagem no evaporador rotativo de 240 min, pois,
observou-se que apos esse periodo a condensagdo e a evaporacdo eram muito baixas, quase

zero.
3.2 Otimizacao do processo
Adotou-se nesse trabalho diferentes condicdes de extragdo com agitacdo e

aquecimento, que foram investigadas visando-se a otimizag¢do simultinea das operacdes

unitdrias de extracdo e evaporacdo utilizadas nos ensaios de secagem. No trabalho de Souza
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(2003), a extracdo com agitacdo e aquecimento apresentou melhores resultados frente aos
outros métodos estudados, na obtenc¢do de extratos com maior concentragdo de bioativos e
teor de solidos. Sendo, portanto, bastante utilizado como sistema de extragao.

Oliveira et al. (2016) retrata que o método extrativo influencia no rendimento dos
extratos obtidos e que o solvente utilizado influencia no conteudo final da extracdo. Oliveira e
seus colaboradores (2015) observaram que a eficacia de C. ambrosioides parece estar
relacionada com o tipo de solvente usado no preparo do extrato e com a sua concentragao.

Os procedimentos investigados e condi¢des experimentais utilizados na defini¢do do
método extrativo estdo descritos no item 2.5. A Tabela 1.1 apresenta os resultados da taxa de
recuperagdo, taxa de evaporagdo, tempo, teor de solidos e perdas obtidos para os diferentes

métodos de extracdo e condi¢cdes experimentais utilizados.

Tabela 1.1: Varidveis dependentes dos ensaios de secagem em evaporador rotativo.

VARIAVEIS | RESULTADOS OBTIDOS NOS ENSAIOS DE SECAGEM
Exp. Concentracio T (°C) TR (%) TE t(min) TS (g/L) Perdas
de etanol Evap. (g/min) (2)
(v/v) Rotat.
1 40 50 - 0,82 240 18,7 11,75
2 40 50 - 0,77 240 16,0 11,0
3 40 50 - 0,76 240 17,0 8,35
4 40 50 - 0,82 240 18,7 2,8
5 80 50 83,3 0,83 240 12,0 13,75
6 80 50 70,45 1,28 163 14,7 6,6
7 80 50 80,0 0,83 240 10,0 6,1
8 80 50 - 0,83 240 15,3 42
9 40 70 64,4 1,49 133 15,0 7,6
10 40 70 45,83 1,90 104 16,0 4,5
11 40 70 52,63 2,48 73 19,0 5,3
12 40 70 717,08 2,79 71 16,0 2,95
13 80 70 60,0 5,86 34 8,3 2,35
14 80 70 58,33 6,2 32 12,0 4,1
15 80 70 41,46 2,68 74 13,7 2,8
16 80 70 48,98 3,68 54 13,6 6,05
17 60 60 69,77 0,83 240 14,3 3,0
18 60 60 - 0,83 240 16,0 11,2
19 60 60 - 0,83 240 14,3 21,95

TR - Taxa de recuperacdo; TE — Taxa de evaporacdo; t — Tempo; TS — Teor de sélidos.

Os experimentos 1 a 4, 8, 18 e 19 ndo apresentam valor de rendimento, pois, nao
secaram até o tempo pré-estabelecido nos ensaios preliminares que foi de 240 min,

evidenciando que nas condi¢des propostas para essas amostras, ndo foi possivel obter
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resultados da taxa de recuperacdo. Constatou-se que apds esse tempo (240 min) de
concentragdo em evaporador rotativo, os experimentos 18 e 19 (pontos centrais) apresentaram
uma massa coletada com alto teor de dgua residual, sendo de 35,37 e 23,89%
respectivamente. Enquanto que no experimento 8 obteve-se 52,61%, e nos experimentos 1 a 4
apresentou-se entre 94,97% e 96,15% de umidade residual.

Portanto, constata-se que a temperatura do evaporador rotativo a 50 °C ndo foi
eficiente em secar amostras com alta quantidade de dgua, como foi o caso dos experimentos 1
a 4, em que a concentracdo de etanol foi de 40%. Uma explicacdo se deve ao fato de que, a
pressdo de vapor da 4dgua ideal usando uma temperatura 50 °C € de 92,51 mmHg, e a pressdo
do sistema de evaporagao utilizada nas secagens foi de aproximadamente 160 mmHg.

Com relagdo aos pontos centrais do experimento, em que os ensaios 17, 18 e 19
utilizaram a temperatura de 60 °C em evaporador rotativo, salienta-se que a pressao de vapor
da dgua correspondente a essa temperatura é de 149,38 mmHg, bem mais préxima da pressao
do sistema utilizada nos ensaios (160 mmHg); e o fato do experimento 17 ter apresentado
melhores resultados de secagem em relacdo aos outros pontos centrais (18 e 19), pode estar
relacionado 4s oscilacdes de pressdo local e temperatura do equipamento em cerca de 1 ou 2
°C a mais no dia da secagem, evidenciando nesse caso, um aumento da temperatura para 62
°C o que alcancaria uma pressdao de 163,77 mmHg, ficando bem préxima da pressdo do
sistema utilizada nos ensaios, e obtendo assim, uma melhor condi¢do de secagem do que os
demais.

Uma andlise de variancia foi realizada para os dados experimentais apresentados na
Tabela 1.1, visando identificar as varidveis que produzem influéncia significativa nos
parametros em estudo.

Na andlise de significincia, a um nivel de 95% de confianga, pode-se comprovar que
todos os efeitos principais na interagdo quadrupla: temperatura: tempo: concentragdo do
etanol: temperatura do evaporador rotativo ndo apresentaram diferenca significativa para as
variaveis resposta em estudo; porém, as interacoes duplas e individuais foram significativas
entre si.

A andlise de variancia para a taxa de recuperacao do produto analisada ao nivel de 5%
de significancia (p<0,05) revelou interagcdo significativa entre a concentracdo de etanol e a
temperatura do evaporador rotativo, indicando que a taxa de recuperagdo do produto varia em
fun¢do da concentracao de etanol utilizada no extrato e da temperatura do evaporador rotativo
na secagem do extrato concentrado. Muitos estudos vém demonstrando a influéncia da

extracao no teor de metabolitos secundarios e no rendimento dos extratos (VONGSAK et al.,
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2013; BAMPOULI et al., 2014; KARABEGOVIC et al., 2014). Mochi (2005) verificou
diferentes temperaturas no rendimento do 6leo essencial e teor de 1,8-cineol presente nas
folhas de Eucalyptus camaldulensis, variando de 35 até 70 °C, e pode verificar que as
temperaturas de 65 e 70 °C obtiveram rendimentos maiores comparado a outras temperaturas
e massa fresca.

A opc¢ao por um processo de extracdo deve ser baseada em um conjunto de fatores,
entre eles rendimento, qualidade do produto, tempo de operagdo e custo (MESOMO, 2013).
Sendo assim, é importante avaliar os parametros em conjunto e nao de forma isolada.

Do ponto de vista econdmico, processos com baixas temperaturas, podem reduzir
custos na extracdo, com alto rendimento, em menor tempo, € consequentemente menor
consumo de solvente, sendo possivel, portanto, otimizar o processo (CORSO, 2008;
FREITAS et al., 2008; PEDERSSETTI, 2008).

Na Tabela 1.2 pode-se observar as varidveis que apresentaram significancia para a taxa
de evaporacdo do processo. Utilizando um nivel de 95% de confianca (p<0,05), pode-se
comprovar que as interagdes concentracdo de etanol x temperatura do evaporador rotativo e

tempo de extragdo x concentracdo do etanol, apresentaram diferenca significativa.

Tabela 1.2: ANOVA para a taxa de evaporacdo no processo.

Fonte de variacao D Sum Mean F value Pr (>F)
F Sq Sq

Temperatura de extracao 2 46418 23209 4.8492  0.0476*

Concentragdo de etanol I 6.77081 6.7081 14.0158 0.0072%**

Temperatura do evaporador rotativo 1 253512 25.3512 52.9684 0.0001%**

Tempo de extragdao: Concentragdo de etanol 1 4.0200 4.0200 8.3994  0.0230%*

Concentracdo de etanol: Temperatura do 1 5.2441 5.2441 10.9569 0.0129*

evaporador rotativo

Residuo 7  3.3503 0.4786

*0.05

*+0.01

*#%0.001

A andlise estatistica de acordo com a tabela supracitada também revelou haver
diferenca minima significativa (p<0,05) na temperatura de extracdo, indicando a influéncia
dessa varidvel independente na varidvel resposta — taxa de evaporagcdo. As outras varidveis
individuais que obtiveram influéncia com alto nivel de significancia foram a concentragdo do
etanol, que apresentou 1% de confianca (p<0,01) e a temperatura utilizada no evaporador

rotativo (p<0,001).
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A andlise de variancia para as perdas no processo de secagem do extrato, analisadas ao
nivel de 5% de significancia (p<0,05), revelou que essa varidvel resposta ndo foi influenciada
pelas varidveis independentes em estudo, ndo apresentando diferencas entre si. Isso revela
que, independente da temperatura utilizada no evaporador rotativo, assim como as demais
varidveis independentes do experimento, as perdas ndo foram influenciadas
significativamente.

A andlise estatistica revelou haver diferenca minima significativa (p<0,05) das médias
de interacdo entre a concentracdo de etanol e a temperatura de extracao para o teor de sélidos,
indicando que o teor de s6lidos do extrato variou em virtude da concentragdo de etanol e da
temperatura utilizada na preparacdo do extrato. O teor de sdlidos foi maior a menores
concentragdes de etanol e a maiores temperaturas de extracao.

Morais (2019) observou que os altos teores de sélidos totais se encontram na faixa de
concentragdo etanodlica entre 40 e 80%, e que a maiores temperaturas se obtém, maiores teores
de solidos totais. O autor relata ainda que foi possivel perceber o aumento da concentracdo de
sOlidos totais com a diminui¢do da concentragdo de etanol, onde os pontos 6timos obtidos
foram de 48,78% na concentracdo de etanol/agua.

Considerando ainda o teor de sélidos, o modelo de regressdo linear da Figura 2.4
representa o comportamento dessa varidvel ao longo da varidvel independente concentracao

de etanol (v/v).
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Figura 2.4: Teor de sélidos ao longo da varidvel independente concentragc@o de etanol.

O coeficiente de determinacdo que varia de 0 a 1, reflete a qualidade do ajuste do

modelo de regressdo (R?=0,59), o gréfico indica, portanto, que 2 medida que se aumenta a
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concentracdo de etanol no extrato, o teor de sdlidos é reduzido. No trabalho realizado por
Bitencourt, Queiroga e Cabral (2014) com Melia azedarach L., o extrato hidroalcéolico
apresentou maior teor de compostos fendlicos em detrimento dos outros solventes - 4gua e a
mistura scCO? + etanol.

O élcool em concentragdes relativamente elevadas dissolve muito bem componentes
da planta que apresentam interesse farmacoldgico, como € o caso dos flavonoides, taninos,
alcaloides entre outros. Entretanto, reduz a extragcdo de compostos polares, que também
podem ter alguma atividade (SOUZA, 2003).

Em contrapartida, a adi¢cdo de dgua acarreta um aumento na extragdo de compostos
polares, levando a um extrato com maior teor de solidos. Esse fato implicaria na diminui¢do
significativa da energia utilizada para a evaporagdo do liquido excedente além de manter as
condi¢des operacionais dos secadores dentro da faixa de seguranca (menor concentragio de
etanol).

Alguns estudos demonstram que solventes com polaridade maior extraem maiores
teores de compostos fenodlicos, entretanto, o solvente alcoolico tem sido empregado para
extracdo de fendlicos, dando maior rendimento de extrato total. A literatura relata que,
solucdes de misturas de dlcool e dgua sdo mais eficientes na extracdo de compostos fendlicos

em comparacdo com os mesmos solventes quando utilizados puros (HUSSAIN et al., 2012;

GIRONI; PIEMONTE, 2011).

3.3 Correlacao entre as variaveis em estudo

A correlagdo visa estimar uma relacdo que possa existir entre duas varidveis em
estudo. Foi feita a correlacdo entre as varidveis — temperatura da extracdo, tempo de extracao,
concentragdo do etanol, temperatura do evaporador rotativo, taxa de recuperagdo, taxa de
evaporagdo, teor de s6lidos e perdas (Tabela 1.3). O sinal positivo indica que as varidveis sao
diretamente proporcionais, enquanto que o sinal negativo indica que a relacdo entre as
varidveis € inversamente proporcional.

A temperatura utilizada na preparagdo do extrato apresentou correlagdo positiva com a
taxa de evaporacdo e teor de sélidos, indicando que, a medida que a temperatura aumenta, a
taxa de evaporacdo e o teor de solidos também aumentam. H& também correlacio
inversamente proporcional dessa temperatura com as varidveis taxa de recuperacao e perdas, o
que indica que, quando a temperatura é alta, a taxa de recuperagdo e perdas no processo

tendem a diminuir.
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Tabela 1.3: Coeficiente de correlacdo entre as varidveis estudadas.

Temp.  Tempo CE T(°C) TE TS Perdas
(°C) (min) (v/v) ER TR (%) (g/min) (g/L) (g)

Temperatura (°C) 1

Tempo (min) 0 1

Concentracao de

etanol 0 0 1

Temperatura (°C) ER 0 0 0 1

TR (%) -0,15 -0,15 0,36 0,39 1,00

TE (g/min) 0,09 -0,15 0,36 0,70 0,37 1,00

Teor de sélidos (g/L) 0,18 0,22 -0,77 -0,18 -0,55 -0,49 1,00

Perdas (g) -0,19 -0,27  -0,10 -0,34 -0,37 -044 0,09 1,00

ER- Evaporador rotativo; TR — Taxa de recuperacao; TE — Taxa de evaporagao; TS — Teor
de sdlidos.

Segundo Oliveira et al., (2011) a secagem quando é realizada de maneira inapropriada
pode resultar na perda de componentes voldteis e reduzir tanto o valor terapéutico de
determinada planta quanto a qualidade do produto desejado.

Segundo Takeuchi et al. (2009), temperaturas mais elevadas proporcionam um
aumento da difusividade do solvente na matéria-prima e também um aumento da solubilidade
do soluto contido na matéria-prima no solvente. O efeito combinado entre estes fatores
proporciona uma maior capacidade do solvente de carrear os compostos para fora das células,
resultando assim em maiores valores de rendimento global.

Em seu estudo, Freitas et al. (2009) empregaram etanol:dgua (70:30, v/v) como
solvente de extracdo a frio por maceracdo durante 3 dias e obtiveram 64,1% (b.s.) de
rendimento para Pfaffia glomerata. As variagdes de rendimento podem ser atribuidas a
diferencas nos lotes de matéria-prima e variagdes nos procedimentos de extracdo empregados.

O tempo de extragdo apresentou correlacdo positiva com o teor de solidos, revelando
que o aumento no tempo da extragdo proporcionou aumento no teor de sélidos do extrato, ji a
correlagdo entre o tempo de extracdo e a taxa de recuperagdo, taxa de evaporacao e perdas foi
negativa, indicando que, a medida que aumenta o tempo de extracdo, essas varidveis respostas
tendem a diminuir. Observou-se, portanto, que com o aumento do tempo e da temperatura de
extracdo, elevou-se também o teor de sdlidos.

A concentragdo de etanol no extrato apresentou correlagdo diretamente proporcional
com a taxa de recuperagdo e taxa de evaporacdo, e correlacdo inversamente proporcional com
o teor de solidos e perdas.

Oliveira et al. (2016) realizou estudo utilizando como solventes na extracio o etanol e

o solvente hidroalcéolico, observaram-se que o solvente hidroalcéolico a 70% possuiu melhor
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rendimento em praticamente todos os métodos extrativos, em detrimento do etanol. Os
resultados mostraram que as técnicas de extracdo e a natureza do solvente extrator afetam
diretamente nos rendimentos extrativos e no teor de metabdlitos presentes, podendo interferir
em atividades bioldgicas e farmacoldgicas, porém, € necessdrio conhecer a natureza do
material a ser estudado.

Outro parametro que retrata a influéncia das varidveis sobre a elevacdo do rendimento
e taxa de evaporagdo € a temperatura de secagem em evaporador rotativo, onde os niveis mais

altos de temperatura representam um aumento da taxa de rendimento e de evaporacgao.

3.4 Determinacio das condi¢oes 6timas de processos

Dentre os 19 ensaios de secagem utilizados no planejamento, os experimentos abaixo
foram escolhidos por refletir uma amostra de extrato para cada nivel de concentracdo de
etanol e temperatura do evaporador rotativo utilizados, ja que foram as varidveis resposta que
apresentaram as maiores diferencas significativas entre as varidveis estudadas. Realizou-se a
andlise da atividade de 4gua e do teor de taninos, para que fossem feitas as comparagdes

quanto a esses parametros analisados (Tabela 1.4).

Tabela 1.4: Parametros dos extratos concentrados em evaporador rotativo.

Exp. Concentracao T (°C) TR (%) TE Aw TS Taninos
de etanol Evaporador (g/min) (g/L) (mg/g)
(v/v) Rotativo
6 80 50 70,45 1,28 0,471 14,7 112,98
12 40 70 77,08 2,79 0,408 16,0 81,37
14 80 70 58,33 6,2 0,432 12,0 98,75
17 60 60 69,77 0,83 0,799 14,3 72,55

TR - Taxa de recuperacdo; TE — Taxa de evaporacdo; Aw — Atividade de dgua; TS — Teor de
solidos.

Com relagdo a atividade de dgua, observa-se que os ensaios 6, 12 e 14 apresentaram
valores préximos se comparado ao ensaio 17, que apresentou o dobro dessa atividade,
constatando-se que a taxa de evaporacdo desse foi bem baixa (0,83 g/min), apresentando um
tempo de secagem em evaporador rotativo de 240 min, tempo limite utilizado nos ensaios, e,
apresentando ao fim da secagem um extrato concentrado espesso. Portanto, o ensaio 17
obteve um rendimento satisfatério com a temperatura ¢ o tempo de extracdo utilizados,

porém, a taxa de evaporacao foi muito baixa, e a atividade de 4gua bem elevada com alto teor
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de dgua, apresentando o menor teor de taninos totais dos experimentos analisados, indicando
que a essas condi¢des de temperatura e concentracdo, a secagem nao foi eficiente.

A atividade de dgua dos extratos corrobora o estudo realizado por Gomes (2019) com
erva cidreira, que encontrou valores entre 0,2 a 0,49 nos seus ensaios de secagem. Enquanto
Santos et al. (2014) encontraram valores de 0,26 para o capim-limao, 0,26 para o cha verde e
0,27 para hibisco.

A secagem é importante ji que diminui a atividade de dgua e consequentemente
minimiza a deterioracdo causada pelas reacdes microbioldgicas, quimicas e enzimaticas
(KAJIYAMA; PARK, 2010). Para Zonta et al. (2011) a diminuicao da atividade de dgua é
também necessaria para a conservagdo do produto durante seu armazenamento.

Quando se considera o teor de taninos totais, o etanol em maiores concentragdes
parece ser um solvente bastante eficiente em extrair esses compostos. O uso da concentragdo
de etanol em 80% nos ensaios 6 e 14 mostrou resultados semelhantes, ainda que as
temperaturas utilizadas na secagem em evaporador rotativo sejam diferentes (50 e 70 °C).
Todavia, o ensaio 12 que utilizou a concentracdo de etanol em 40% também apresentou
valores significativos para taninos, ressaltando o maior rendimento e maior teor de sélidos
entre os demais, além da mais baixa atividade de dgua. Segundo Veggi (2013) a dgua ndo
somente aumenta a eficiéncia da extragdo de compostos fendlicos, mas também € o solvente
mais adequado por ser ecologicamente seguro e ter baixo custo. Por isso, € importante avaliar
o extrato como um todo, € ndao apenas o resultado isolado de um parametro em estudo.

O experimento 14, que apresentou elevados teores de taninos, por outro lado, possui o
menor rendimento e menor teor de sélidos. Oliveira et al. (2016) em um de seus métodos de
extracdo utilizados, obteve os menores resultados nos teores de metabdlitos, mas foi a
extragdo que apresentou maior rendimento, sendo considerado o extrato total.

Diante disso, a partir das varidveis respostas pode-se escolher a melhor condi¢cdo de
secagem, sendo possivel inferir que o ensaio que apresentou um elevado valor na taxa de
recuperagdo do produto e também um elevado teor de sélidos e taxa de evaporacdo, e que
apresentou baixas perdas durante o processo foi a condicio do experimento 12, que é
proveniente da combinacdo do nivel superior de tempo de extracdo (90min), nivel superior de
temperatura de extracdo (80 °C), nivel inferior de concentracdo de etanol (40%), onde é
maximo o teor de sélidos, secado a uma temperatura de 70°C no evaporador rotativo. Estando
esse produto propicio a armazenagem, devido ao seu baixo teor de agua (6,0%) e atividade de
dgua (0,408). Pretende-se com estas condi¢des, a extragdo de substancias de diferentes

polaridades, o que seria interessante, pois, ainda nao € descrito na literatura especializada.



45

O residuo seco é um parametro importante na selecdo de solugdes extrativas, haja vista
que no processo de secagem, o baixo teor de sélidos gera porosidade na particula resultando
em poés com baixa densidade e inadequados na formulacdo de formas farmacéuticas sélidas
(OLIVEIRA; PETROVICK, 2010). Os resultados encontrados por Peixoto (2012) indicaram
que o solvente constituido por 50% de etanol, foi capaz de extrair maiores teores de
metabolitos da planta Bauhinia forficata Link. nas condi¢des estabelecidas.

A temperatura e o tempo de secagem podem afetar a atividade e estabilidade de
compostos bioativos devido a degradacdo enzimdtica e quimica, perdas por volatiliza¢do e/ou

decomposic¢do térmica (DORTA; LOBO; GONZALEZ, 2012).

3.5 Caracterizacao fisico-quimica e dos taninos totais do extrato seco

A Tabela 1.5 apresenta os resultados das caracterizagdes do extrato seco em pod
(experimento 12) obtido por secagem em evaporador rotativo.

O teor de agua foi o mesmo encontrado por Gomes (2019) para erva cidreira, e
proximo ao valor encontrado por Machado (2017) que foi de 4,15 para Spondiamombin. A
diminui¢do do teor de umidade durante o processo de secagem assegura a estabilidade do
produto, devido a diminui¢cdo da disponibilidade de dgua, dificultando degradaciao de origem
fisico-quimica, microbioldgica e enzimatica (SANTOS, 2009).

A atividade de dgua do produto obtido no presente trabalho foi de 0,4 + 0,01, valor
favordvel a manutencdo da estabilidade do produto, visto que atividades de dgua inferiores a
0,5 inibem o crescimento microbiano (OLIVEIRA et al., 2010). Portanto, esses valores

encontrados garantem que o produto podera ser armazenado por um longo periodo de tempo.

Tabela 1.5: Parametros fisico-quimicos e de taninos totais do extrato seco de mastruz.

Parametro Extrato seco do mastruz
Teor de agua (%) 6,0£0,16
Atividade de agua 0,40 +£0,01

Rendimento (%) 77,08 £ 0,02
Molhabilidade (mg/s) 16,66 + 0,02
Solubilidade (%) 64,0 £ 0,02
Insolaveis (%) 36,0 £ 0,02

Densidade aparente (g/mL) 0,443 + 0,01
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Densidade compactada (g/mL) 0,521 +£0,02
Indice de Carr - IC (%) 17,64 + 0,04
Fator de Hausner (FH) 1,17 £0,04

Cor a* 3,53 +0,61

b* 16,43 + 1,26

C* 16,83 + 1,30

L* 25,36 £ 0,41

H* 77,87 £2,05
Taninos (mg/g) 81,36 £ 0,21

O rendimento encontrado foi satisfatério (77,08% =+ 0,02). Couto (2011) encontrou
valores de rendimento de secagem variando de 17,1 a 74,96% para a espécie Rosmarinus
officinalis L. em spray dryer. A taxa de molhabilidade da amostra foi de 16,66 mg/s,
aproximadamente 60 s. Szulc e Lenart (2012) ao caracterizarem pods alimenticios quanto a
molhabilidade, verificaram que o tempo de umedecimento dos pés foram acima de 15 s, e
alguns tipos de pds tiveram o tempo da molhabilidade maior que 180 s.

Observa-se que o produto € bem solivel com uma solubilidade em torno de 64% =+
0,02. Fernandes (2013) encontrou valores de solubilidade do extrato seco de Psidium guajava
em spray dryer variando entre 35,5 a 94,44%, com acréscimo significativo nos valores da
solubilidade com o aumento da porcentagem de aditivos utilizados.

O extrato seco apresentou um valor de FH de 1,17 £ 0,04 e IC de 17,64% + 0,04,
considerados de boa fluidez. Valores baixos de FH e IC sdo caracteristicos de p6s com maior
estabilidade de empacotamento, o que contribui para maiores angulos de repouso. Os indices
de compactacio (densidade aparente e de compactacio, fator de Hausner e Indice de Carr) sdo
caracteristicas de extrema importdncia para o processamento tecnoldgico de materiais
presentes na forma de p6s (FERNANDES, 2013).

Dessa forma, o extrato seco obtido nesse trabalho estd classificado como de fluxo
bom. Fernandes (2013) encontrou menores valores entre 1,23 e 1,40 para FH e valores entre
18,52 e 28,21% para IC, considerados de fluxo escasso a fraco, resultado comumente
observado em produtos secos em spray dryer.

Quanto a coloragdo da amostra, a coordenada a* varia de vermelho a verde, onde
valores menores e negativos, representa coloracdo verde. Como pode ser observado na Tabela
1.5, o extrato seco apresenta valores que tendem ao verde (3,53 + 0,61). A coordenada de

cromaticidade b* pode variar de -50 (azul) a +70 (amarelo), a amostra em estudo estd em uma
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faixa intermedidria entre as duas cores, o que representaria uma tendéncia ao verde
amarelado, apresentando valores de 16,43 + 1,26.

A luminosidade L representa o brilho numa escala que varia de O (preto) a 100
(branco), valores baixos, como o encontrado na amostra (25,36 + 0,41), representam baixa
luminosidade, contribuindo para uma colora¢do mais intensa.

O valor de c* indica a saturacdo, ou seja, a pureza da cor em relacio ao branco (16,83
+ 1,30). Quanto maior o dngulo Hue (H), mais verde serd a coloracdo da amostra, os dados
referentes a este parametro demonstram que na amostra foi encontrado 77,87 + 2,05, sendo
um valor elevado, a amostra apresenta, portanto, coloragcdo verde.

O extrato seco de mastruz (Figura 2.5) apresentou uma alta concentracdo de taninos
(81,36 mg/g + 0,21), indicando que a secagem concentrou bem esses bioativos presentes nas
folhas. Santos et al. (2018) encontraram valores de 58,43 mg/g de fendlicos totais para Croton
linea rifolius, valores estes menores do que o encontrado neste estudo. Isso demonstra que a
secagem se mostrou eficaz na obten¢do do p6 em relacdo a concentragdo de taninos.

O conjunto de resultados obtidos neste trabalho e por diversos autores comprovam que
a composicdo de secagem exerce significativa influencia sobre as propriedades fisicas e

quimicas do produto seco obtido, justificando a necessidade de estudos experimentais.

Figura 2.5: Extrato seco de mastruz.
Fonte: Arquivo pessoal (2020).
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4 CONCLUSOES

Os resultados obtidos neste trabalho demonstram o impacto significativo das
condi¢des de processo (temperatura de extragdo e do evaporador rotativo, concentracdo de
etanol, tempo) na eficiéncia da secagem e nas propriedades dos extratos secos do mastruz
obtidos pela concentracao em evaporador rotativo.

As melhores condi¢des de processo a ser empregado na obtencao de extratos secos de
C. ambrosioides com propriedades fisico-quimicas adequadas € aquele executado com uma
baixa concentracdo de etanol (40%), temperatura de secagem de 70 °C e maior temperatura de
extragdo (80°C). A concentracdo em evaporador rotativo € uma técnica adequada para a
secagem de extrato de folhas de mastruz, reportada nos valores dos taninos totais encontrados.

O p6é obtido apresentou resultados significativos com relagdo as propriedades
estudadas. Os taninos totais concentraram-se devido ao processo de secagem, aumentando o
poder para fins terapéuticos da planta, que a deixa em uma boa posi¢do na lista de plantas
utilizadas pela populacdo para o tratamento de enfermidades.

Os resultados como um todo demonstram que o processo de secagem pela técnica de
concentracdo em evaporador rotativo pode ser uma alternativa atrativa e promissora para o

desenvolvimento de produtos intermedidrios padronizados de C. ambrosioides.
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CAPITULO IT
Caracterizacao fisico-quimica de folhas de mastruz: aplicacio de diferentes processos de

extracio e influéncia sobre o rendimento e teor de taninos

1 INTRODUCAO

Os produtos naturais sdo utilizados desde os tempos antigos na cura de doencas e
males do corpo humano. Muitas culturas utilizaram estes produtos por ser a principal, ou até
mesmo a Unica matéria-prima para elaboracdo de medicamentos. Nos ultimos anos, os
produtos naturais t€m se tornado fonte para o desenvolvimento de novas drogas, permitindo o
avanco na descoberta de agentes terapéuticos contra doengas infecciosas, como cancer,
imunodeficiéncias e outras. Assim sendo, o valor dos produtos naturais estd claramente
reconhecido e, portanto, identificar compostos bioativos e elucidar seus mecanismos de acao
sdo os desafios que se apresentam (SAVI, 2015).

A fitoterapia nos dias de hoje estd amplamente difundida e aceita na medicina humana
e veterindria. Assim, a Chenopodium ambrosioides L. € uma das plantas que apresenta ampla
aplicabilidade terapéutica para o manejo de diversas situacdes e enfermidades, com alto
potencial frente a endoparasitose e ectoparasitose. A empregabilidade desta planta vem
impulsionando diversas pesquisas in vitro e in vivo como fitoterdpico. No entanto, mais
estudos sdo necessarios para correlacionar composicao quimica e agdo farmacoldgica, de
forma a potencializar os efeitos desejados e reduzir os efeitos toxicos potenciais (ALMEIDA
et al., 2018).

O mastruz (C. ambrosioides L.) € um produto natural do semidrido muito usado em
varias regides possuindo diversas indicagdes terapéuticas, podendo ser cultivada em
jardins/quintais ou pequenos cultivos a campo (BLANCKAERT et al., 2012).

Calado et al. (2015) relatam que muitas plantas sdo popularmente usadas para fins
nutricionais e/ou terapéuticos, inclusive no desenvolvimento e descoberta de novos
medicamentos para o tratamento de doengas degenerativas como osteoartrite (OA). Ressaltam
ainda que algumas acdes bioldgicas desta planta (mastruz) foram demonstradas
cientificamente, especialmente em estudos usando extratos de suas folhas.

Estudos ja realizados por Vieira et al. (2011), Sousa et al. (2014) e S4, Soares e
Randau (2015), sobre a composicao fitoquimica do mastruz esta relacionada principalmente
aos constituintes volateis de seu d6leo essencial, porém, outras substancias nao volateis como

taninos e flavonoides, também foram identificadas em folhas de mastruz, contudo, pouco
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estudados. De acordo com Oliveira et al. (2015) em seu trabalho de prospeccio cientifica e
tecnoldgica de C. ambrosioides L., alguns estudos de toxicidade (oito) também ja foram
realizados, como exemplo a avaliacdo do efeito hepatotéxico da planta por Derrajia et al.
(2014).

H4 muitas metodologias na preparacdo de extratos para extracdo de compostos
bioativos, onde alguns pardmetros podem ser modificados, como o solvente utilizado, o
tempo e a temperatura de extracdo, o tamanho das particulas, além da natureza do vegetal.
Nao ha como afirmar que existe um solvente ideal para a extracdo de compostos bioativos,
pois nenhum solvente € capaz de isolar todos esses compostos (SAVI, 2015).

A extragdo consiste na primeira etapa para que ocorra uma andlise qualitativa ou
quantitativa de uma planta, pois a extragdo separa os compostos da matriz celular para serem
posteriormente analisados. As técnicas convencionais que podem ser empregadas para
extracdo de compostos do mastruz compreendem extragcdo com solvente organico, por
maceracdo, infusdo. No entanto, pouco tem sido apresentado na literatura com relagdo a
identificacdo de compostos presentes no mastruz obtidos por extragdo com solventes
organicos, por isso, essa justificativa mostra a relevancia do presente trabalho.

Os solventes comumente citados na literatura para a extragdo de compostos quimicos
de plantas sdo dgua, metanol, etanol e misturas hidroalcéolicas destes solventes. No entanto,
nao ha estudos que investiguem os efeitos dos diferentes solventes na extracdo de taninos
presentes nos extratos das folhas de C. ambrosioides. Assim, estudos acerca desse
conhecimento sdo importantes para afirmar com mais propriedade que tipo de interacio se
estabelece entre os taninos totais e os solventes de extracao.

Encontra-se na literatura trabalhos utilizando diversos solventes como etanol
(ALMANCA et al., 2013; GRASSI, et al., 2013; VEBER et al., 2015), metanol (PEREIRA et
al., 2015), acetona (SOUSA et al., 2014), hexano (VANDRESEN et al., 2010), éter etilico,
alcool metilico e tetrahidrofurano (JARDINI et al., 2010), hexano e metanol (YAMAGUCHI;
MENDES; 2020), entre outros.

Dentro deste contexto, o objetivo deste estudo foi avaliar os efeitos do método de
extracdo, da temperatura e do tipo de solvente sobre o rendimento e o teor de taninos totais

dos extratos concentrados das folhas de matruz (C. ambrosioides L.).
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2 MATERIAL E METODOS

2.1 Local de realizacao

O trabalho foi desenvolvido no Laboratério Multiusudrio de Pesquisas Ambientais —
LAMPA - Setor de Farmacologia em colaboracdo com o Laboratério de Nutrigdo Animal —
LANA - do Centro de Satde e Tecnologia Rural - CSTR, UFCG, campus Patos-PB. Também
se desenvolveu no Laboratério de Tecnologia de Graos e Cereais do Centro de Ciéncia e

Tecnologia Agroalimentar - CCTA, UFCG, campus Pombal-PB.

2.2 Material vegetal

As folhas do mastruz (C. ambrosioides L.) in natura foram coletadas no Horto de
Plantas Medicinais da Universidade Federal de Campina Grande, campus Patos-PB,
constatando-se a espécie estudada mediante andlise botanica realizada no Herbario CSTR -
Rita Baltazar, sob nimero de tombamento 7517. Posteriormente, as folhas das plantas foram

selecionadas e separadas para utilizagdao imediata.

2.3 Caracterizacao fisico-quimica das folhas de mastruz “in natura”

As folhas do mastruz in natura foram selecionadas, sanitizadas com dgua clorada a 50
ppm por 20 min em seguida lavadas para remocdo da solu¢do sanitizante, drenadas e
trituradas em liquidificador convencional para se obter granulos e assim iniciar a
caracterizacdo das mesmas, quanto aos seguintes parimetros:
o Atividade da 4gua: a atividade da 4gua foi feita em aparelho de determinagdo de
atividade de dgua (Aqualab). As medidas foram feitas em condi¢des normais de temperatura
(25 °C).
. pH: o pH foi determinado por um pHmetro.
. Teor de dgua: as determinagdes do teor de dgua foram calculadas em base imida, de
acordo com a equacao 1:

%0 Xou= Pr2ox 100 (1)
Py

Em que:

P20 - peso da dgua eliminada (g)
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Pt — peso total (g)
. Acidez: segundo metodologia descrita por AOAC (2010). A acidez foi realizada
utilizando o NaOH como titulante.

Todas as andlises foram realizadas em triplicata.

2.4 Caracterizacao de taninos totais das folhas de mastruz “in natura”

As folhas de mastruz “in natura” foram analisadas quanto aos teores de taninos totais.
Para a determinagdo de taninos totais, utilizou-se a metodologia descrita por Waterhouse
(2006), com adaptacdes, conforme ja descrito na subsecao 2.6, pg. 33. As aliquotas utilizadas

para a leitura em espectro foram de 0,626 pg/mL. As anélises foram realizadas em triplicata.

2.5 Caracterizacao fisico-quimica e de taninos totais das folhas secas do mastruz

As folhas de mastruz “in natura” foram secas em estufa com circulacdo e renovagao
de ar (modelo TE-394/1 marca Tecnal, figura 3) na temperatura de 55 °C por um periodo
aproximado de 24 h, trituradas em moinho de facas modelo MA340 N° série 07004231 da
marca Marconie Equipamentos para Laboratério (Figura 3.1) e tamisado para obter diversas
granulometrias. Para o preparo dos extratos foi utilizado p6 com uma granulometria de 500 a

1000 pm.

Figura 3: Estufa para secagem das folhas  Figura 3.1: Moinho de facas.
in natura.  Fonte: Arquivo pessoal (2020).
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As folhas secas do mastruz foram caracterizadas quanto aos seguintes parametros:

Teor de agua — Segundo metodologia descrita por AOAC (2010), com estufa a 105 °C.
Atividade de agua — Medida em medidor de atividade de 4gua AQUALAB da Decagon
Devices. As medidas foram feitas em condi¢des normais de temperatura (25 °C).
Acidez e pH — Segundo metodologia descrita por AOAC (2010). As medidas foram feitas em
condi¢des normais de temperatura (25 °C).
Perfil colorimétrico: As medidas do parimetro cor e luminosidade foram realizadas
utilizando colorimetro marca Mini Scan Hunter (Lab XE), operando-se no sistema Hunter
sendo L (L*, a* e b*), segundo a metodologia de Altamirano - Fortoul, Rossel (2011).
Molhabilidade — Esse parametro foi realizado segundo a metodologia de Freudig et al.
(1999). Para tanto, depositou-se cuidadosamente 1000 mg do pé das folhas secas moidas
sobre 100 mL de dgua destilada a 25 °C, observando-se o tempo necessario para que todas as
particulas se molhassem (Equacgdo 2):
M =N/t (2)

Em que:
M - molhabilidade;
N - massa da amostra, em mg;
t - tempo, em s.
Solubilidade e insoliveis — A andlise do parimetro solubilidade seguiu o método
gravimétrico preconizado por Dacanal e Menegalli (2009). Portanto, estipulou-se a
porcentagem do material ndo solubilizado (insoluveis), submetido a 1 min de agitagcdo e
diluido em 50 mL de dgua destilada, que foi submetido a filtracdo em papel filtro. Esse
material agregado ao filtro foi submetido a estufa a 60 °C por 24 h. Determinou-se a
solubilidade e os insoliveis das folhas secas em p6 através das Equacdes 3 e 4:

insol=m2 (1+UBU)/m1 x 100  (3)

sol= 100 — insol 4)
Em que:
insol - insolaveis, %:;
ml -massa inicial da amostra, g;
m2 -massa inicial da amostra remanescente no papel de filtro, g;
Ubu-teor de d4gua da amostra, g;

Sol - solubilidade, %.
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Densidade aparente e de compactacao — A densidade aparente (p,y) foi determinada com
auxilio de uma proveta de 10 mL previamente pesada e posteriormente preenchida com o
material seco, e determinada através da relacdo massa/volume. A densidade compactada (p.)
foi determinada a partir da montagem usada na densidade aparente, submetendo ao batimento
da proveta preenchida com a amostra por 50 vezes sobre a bancada, a partir de uma altura pré-
estabelecida de 2,5 cm, calculando-se a relagdo massa/volume compactado, segundo Tonon et
al. (2009).
Densidade real — Tomou-se 20 g da amostra do p6 e colocou-se em uma proveta graduada de
50 mL. Adicionou-se 4gua com uma bureta de 50 mL até que a proveta estivesse com 50 mL.
Fez-se a leitura de quanta 4gua sobrou na bureta, determinando quanto liquido foi necessério
para completar 50 mL da proveta. Entdo, calculou-se a densidade real com a seguinte
Equacao (5):

Dr= M/(vp-va). 5)
Em que:
M — massa da amostra; vp — volume da proveta; va — volume de dgua gasto para completar a
proveta.
Porosidade — A porosidade total (¢) foi calculada através da relacdo entre a densidade
aparente e a densidade real da amostra, através da Equacao (6).

€= 1—da/dr (6)
Indice de Carr (fluidez) e Fator de Hausner (coesividade) — A fluidez e
compactabilidade/coesividade foram expressas em termos de indice de Carr (IC) (Carr, 1965)
e fator de Hausner (FH) (Hausner, 1967), respectivamente. Foram calculados a partir dos

dados da densidade aparente e densidade compactada conforme as Equagdes 7 e 8

respectivamente:
Ic = =2% x 100 (7)
pap
FH =% (8)
pap

Taninos totais — Para a determinacdo de taninos totais, utilizou-se a metodologia descrita por
Waterhouse (2006), com adaptacdes, conforme ja descrito na subsecdo 2.6, pg 33. As
aliquotas utilizadas para a leitura em espectro foram de 0,457 pg/mL. As andlises foram

realizadas em triplicata.
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2.6 Preparacio dos extratos vegetais

Para os métodos extrativos propostos foi utilizada a mesma propor¢do da droga
vegetal com o solvente extrator a qual foi de 5,0 g para 100 mL. Os solventes utilizados

foram: 4gua, metanol, etanol, acetona, hexano e cloroférmio.

2.6.1 Maceragao estética

O extrato obtido por maceracdo estdtica foi preparado utilizando frascos ambares
fechados hermeticamente por um periodo de 7 dias sem iluminacdo. Foram elaborados seis
extratos vegetais por este método, usando 5,0 g do p6 das folhas com 100 mL de cada
solvente organico: 4gua (MEH20), metanol (MEM), etanol (MEE), acetona (MEA), hexano
(MEH) e cloroférmio (MEC).

2.6.2 Maceragdo dindmica

O produto em p6 composto pelas folhas secas do mastruz foi submetido ao processo
de maceracdo dinamica usando 5,0 g do p6 com 100 mL do solvente etanol, obedecendo a
temperatura de 50 °C pelo periodo de 2 h (MDE). A solugdo extrativa ficou em aquecimento
com agitagdo constante, na sequéncia, o extrato foi resfriado a temperatura ambiente e filtrado

em papel filtro.

2.6.3 Infusao

Para estas extracdes, os solventes foram levados até a temperatura de ebuli¢do, e, apds
este processo, foram vertidos em frascos ambares que continham o material vegetal e
tampados por um periodo de 30 min, em seguida, filtrados em papel filtro. Foram elaborados
seis extratos vegetais por este método, usando 5,0 g do pé das folhas com 100 mL de cada
solvente organico: dgua (IH>O), metanol (IM), etanol (IE), acetona (IA), hexano (IH) e

cloroférmio (IC).
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2.7 Caracterizacao de taninos totais dos extratos das folhas de mastruz

Os extratos foram analisados quanto aos teores de taninos totais. Para a determinacao
de taninos totais, utilizou-se a metodologia descrita por Waterhouse (2006), com adaptagdes,
conforme ja descrito na subsecdo 2.6, pg. 33. As aliquotas utilizadas para a leitura em

espectro estavam entre 0,255 a 0,684 pg/mL. As anédlises foram realizadas em triplicata.

2.8 Teor de solidos

O teor de sdlidos foi expresso em g/L e calculado segundo a equacdo 9:

TS=M2-M1)/V 9)
M2 - é a massa total da amostra, expressa em gramas (g);
M1 - é a massa da amostra seca, expressa em gramas (g);
V - € o volume da amostra, expresso em litros (L);

TS - € o teor de sélidos, expresso em gramas por litro (g/L).
2.9 Teor de agua e densidade relativa dos extratos

O teor de dgua foi quantificado conforme metodologia de AOAC (2010), e a
densidade relativa foi determinada de acordo com a metodologia da Farmacopeia Brasileira
(1988) através de picnometria.
2.10 Rendimento global das extracoes

Ao final de cada extracdo, o rendimento global foi calculado de acordo com a Equacao
10, por meio da relag@o entre a massa total de extrato e a massa inicial em base seca.

X0= Mextrato/Mamostra_ X 100 Equagﬁo (10)

2.11 Obtencao do extrato bruto

O extrato concentrado que apresentou o maior rendimento € maior teor de taninos

totais foi o extrato que utilizou dgua como solvente — MEH>0. O mesmo foi levado para

secagem em liofilizador para obtencdo do extrato bruto seco em pd. Para a realizacdo do
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processo de secagem em liofilizador foi utilizado o secador da marca Christ®, modelo Alpha
1-4 LD plus sob temperatura de -60 °C e pressdo de 0,011 mbar, por 48 h. Apds o processo, o

material obtido foi macerado, para posteriores caracterizacoes.

2.12 Caracterizacao do pé liofilizado de mastruz

O produto obtido apds a secagem em liofilizador assumiu aspecto de pd, sendo
submetido as andlises quanto aos parametros: teor de dgua, atividade de dgua, rendimento,
molhabilidade, solubilidade e insoldveis, densidade aparente, real e compactada, porosidade,
fator de Haunser e indice de Carr. As caracterizagdes foram conduzidas conforme ja descrito

na subsecao 2.6, pg. 33.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1 Caracterizacao fisico-quimica e de taninos totais das folhas de mastruz “in natura”

Na Tabela 2 sdo apresentados os valores médios e de desvio padrdo de acidez, pH, teor
de 4gua, atividade de 4gua e taninos totais das folhas de mastruz in natura.

No processo de quantificacdo das amostras pode-se observar que a acidez foi de 1,13%
+ 0,18, validando um pH de 8,25 + 0,03, mostrando que a planta em estudo possui um carater
basico. Gomes (2019) estudando as folhas de erva cidreira encontrou valores de 8,97 para pH,
valor préximo ao encontrado na amostra dessa pesquisa. Lins et al. (2015) em seu trabalho
analisaram as folhas de capim limdo e erva cidreira, encontrando valores de 0,3% e 0,1% para

acidez de ambos e pH de 5,81 e 7,20, valores esses inferiores ao encontrado nesta pesquisa.

Tabela 2: Parametros fisicos — quimicos e de taninos totais da folha de mastruz “in natura”.

Parametro Folha de mastruz “in natura”
Acidez (%) 1,13£0,18
pH 8,25 £0,03
Teor de agua (%) 87,4 +0,14
Atividade de agua 1,00 £ 0,00

Taninos totais (mg/g) 57,24 £ 0,22
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Com relacdo ao teor de dgua, que é uma importante informag¢do da composi¢do,
verificou-se que os teores estdo de acordo com a literatura, onde sdo encontrados valores entre
66% para vegetais em geral e 94,42% para plantas da familia Chenopodiaceae (SILVA,
1999), como € o caso do mastruz. Reis et al. (2012) em seu estudo com secagem de folhas de
manjericao encontraram valores de teor de dgua de 82,7%, e Gomes (2019) encontrou o teor
de 4dgua de 79,3% para a folha de erva cidreira, mostrando por meio do valor quantificado,
que assim como a folha de mastruz (87,4% =+ 0,14) apresentam uma alta quantidade de 4dgua.

Barbosa et al. (2010) analisando a umidade, cinzas e minerais para avaliacao do estado
nutricional do mastruz, encontraram o valor maximo de 86,88% para teor de 4gua, sendo esse
valor bem préximo ao encontrado na amostra em estudo.

Silva (2018) encontrou valores de atividade de agua préximos ao da amostra em
estudo (1,00 £ 0,00), sendo de 0,96 para o alecrim, 0,97 para o manjericao e 0,98 para a salsa.
Quando a atividade de dgua do produto diminui, inviabiliza, assim, o desenvolvimento de
microrganismos, como fungos e bactérias; bem como retarda deterioracdes de origem fisico-
quimica e enzimaticas, minimizando as mudancas fisico-quimicas durante a estocagem (EIK,
2008).

Os compostos bioativos sdo substincias presentes nas matérias-primas responsiveis
por fortalecer a planta como medicinal. Para a quantificacdo de taninos, as folhas de mastruz
“In natura” apresentaram uma elevada quantidade desse bioativo (57,24 mg/g). Reis et al.
(2017) encontraram valores de taninos totais em folhas de Sterculita striata (Chichd) variando
entre 5,26 a 23,15 mg/100g, enquanto Gomes (2019) encontrou o teor de 1,42 mg/100g para a
folha de erva cidreira. Valores esses bem mais baixos que o encontrado para a folha de
mastruz, neste caso a adstringéncia das folhas de chicha e erva cidreira sdo mais baixas que a
do mastruz.

Nozella (2006) em seu trabalho encontrou baixos teores de taninos para malva branca,
sendo de 7,9 mg/g em Pernambuco e 0,7 mg/g na Bahia. Segundo esse autor, as concentra¢des
de taninos totais variam nas estacOes secas e chuvosas, tendo encontrado para malva branca
7,9 mg/g na estagdo chuvosa e 12,5 mg/g na estacdo seca. Os diferentes teores de taninos
observados nas mesmas plantas em diferentes locais podem estar refletindo principalmente as

diferentes condi¢des de solo e clima entre as regides (NOZELLA, 2006).
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3.2 Caracterizacao fisico-quimica e de taninos totais das folhas secas de mastruz

A tabela 2.1 apresenta os valores médios e de desvio padrao das propriedades fisico-

quimicas e de taninos totais das folhas secas de mastruz.

Tabela 2.1: Parametros fisico-quimicos e de taninos totais da folha seca de mastruz.

Parametro Folha seca de mastruz

Teor de dgua (%) 6,08 £0,167
Atividade de agua 0,47 £ 0,005
Acidez (%) 4,39 +£ 0,500
pH 7,32 £0,010
Molhabilidade (mg/s) 2,77 £ 0,096
Solubilidade (%) 36,0 £ 0,002
Insolaveis (%) 64,0 £ 0,002
Densidade aparente (g/mL) 0,354 £ 0,014
Densidade compactada (g/mL) 0,434 + 0,023
Densidade real (g/mL) 0,555 £ 0,077
Porosidade 0,286 + 0,008

Indice de Carr (%) 19,09 + 0,044
Fator de Hausner 1,19 + 0,042

Cor a* 1,93 £0,4163

b* 19,53 + 1,0016

C* 19,67 + 0,9504

L* 27,6 £0,6557

H* 84,33 +1,4224

Taninos totais (mg/g)

84,189 + 0,230

A Vigilancia Sanitdria (2015) determina que nos produtos vegetais secos ou
desidratados o teor de dgua deve ser no maximo até 12% (ANVISA, 2015). Desta forma, os
resultados referentes ao teor de dgua da folha de mastruz desidratada (6,08% = 0,167)
encontram-se dentro da faixa de valores estabelecidos pela Legislacao Brasileira.

Quanto a atividade de 4gua, os resultados sdo considerados adequados (0,47 = 0,005).
E possivel observar que nas folhas secas, o processo de secagem promoveu uma alta

diminuicdo da taxa de umidade, logo a secagem atuou aumentando a sua qualidade e



64

estabilidade quimica e diminuindo os riscos de deterioragdo microbioldgica. O conhecimento
dos valores de atividade de dgua em fungdo do teor de 4gua de materiais desidratados é de
extrema importancia para se determinar o tempo de estocagem e evitar o crescimento
microbiano (SILVA, 2018).

A secagem ou desidratacdio é um dos procedimentos mais importantes para a
diminui¢do da atividade de dgua (OLIVEIRA; SOARES, 2012). Essa tecnologia utiliza o ar
quente para a transferéncia de calor para o produto e a consequente vaporizagdo da dgua
contida neste, ocorrendo a desidratacdo (CELESTINO, 2010) e possibilitando o aumento de
seu tempo de vida ttil, combatendo a perecibilidade e evitando seu desperdicio.

As folhas secas de mastruz apresentaram uma média de pH de 7,32 + 0,010, valor
semelhante ao encontrado nas folhas in natura (8,25 + 0,03), estando ambos classificados
como de cardter basico. Souza e seus colaboradores (2017), que estudaram a utilizagdo dos
extratos das espécies Plectranthus barbatus, Lippia alba e Pimpinella anisum, obtiveram o0s
valores de pH de 5.9, 6,34 e 6,48 respectivamente.

A acidez titulavel das folhas secas de mastruz foi de 4,39% + 0,500. Camara et al.
(2019) estudando as folhas da Moringa oleifera Lam encontraram valores de 0,571% para as
folhas in natura e 1,956% para as folhas secas, € possivel perceber um valor superior ao
encontrado pelos referidos autores.

A molhabilidade das folhas secas do mastruz (2,77 mg/s + 0,096) foi determinada pelo
tempo de molhamento, que € o tempo necessdrio para que uma amostra de pé fique
completamente submersa ap6ds ser colocada sobre a superficie de um liquido, o qual foi de 6
min. Gomes (2019) encontrou valores menores para molhabilidade do p6 de folhas secas de
erva cidreira (1,25 mg/s), enquanto que Tonon (2009) encontrou tempo de molhamento do p6
de suco de acai com maltodextrina 10DE e 20DE iguais a 8,61 e 6,23 min, respectivamente.
Vissotto et al. (2006) afirmam que o espaco intersticial apresentado por particulas grandes e
de forma irregular favorece a molhabilidade, enquanto que particulas pequenas acarretam uma
reducdo dos intersticios, prejudicando a penetracdo de dgua e aumentando o tempo de
molhamento, como foi o caso da amostra em estudo.

Observa-se que o produto é pouco solivel com uma solubilidade em torno de 36% =+
0,002, com alto teor de insoluveis (64% =+ 0,002). Santos et al. (2014) também encontraram
solubilidade baixa para os produtos estudados (capim limdo 39%, chd verde 38% e hibisco
47%).

A densidade aparente encontrada (0,35 g/mL + 0,014) revela que os residuos tendem a

ndo se compactarem completamente, gerando os espagos vazios entre as particulas do
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produto. Valores superiores foram encontrados por Sacramento, Salvi Juinior e Foglio (2013)
com folhas de aroeira (0,5 g/mL), enquanto que Freitas e Ferreira (2014) encontraram uma
densidade especifica para folhas de eucalipto de 0,02 g/mL e Lima (2013) para folhas de
manjericdo de 0,018 g/mL valores inferiores ao presente estudo.

O indice de Carr (IC), assim como o fator de Hausner (FH) sdo parametros que
permitem avaliar as caracteristicas de compressibilidade e de fluidez dos pds. Hausner
relacionou a densidade bruta e a densidade compactada com a friccdo entre particulas e com
isso, podem-se estimar as propriedades dos pds. As folhas secas de mastruz apresentaram um
valor de 1,19 + 0,042 para o Fator de Hausner e um valor de 19,09% + 0,044 para o indice de
Carr, considerados de boa fluidez.

A densidade real ou relativa considera apenas o volume do conjunto de particulas que
compdem a amostra, sem considerar o espago vazio existente entre elas, portanto, o valor
encontrado na amostra foi de 0,555 g/mL + 0,077. Outra caracteristica muito importante de
um poé € a sua porosidade, ou seja, a fraccdo do volume do pd que ndo € ocupado por
particulas. O p6 das folhas secas do mastruz apresentou uma porosidade de 0,286 + 0,008,
considerado como po6 solto. Para os pds soltos, a porosidade é uma caracteristica muito mais
importante do que para os pds coesivos, ja que nestes € facil de compreender que a porosidade
varia grandemente com as pressoes a que o po esta sujeito (COELHO, 2021).

Os resultados de colorimetria mostram valores de a* (1,93 + 0,416) positivos e b*
(19,53 £ 1,001) positivos confirmando que a cor da amostra se encontra na regido demarcada
pelo verde e amarelo, segundo a escala de cor definida pela Comissdo Internacional de
[luminagdo (CIE). A amostra apresenta baixa luminosidade L (27,6 £+ 0,655), um valor c* de
19,67 + 0,950 e angulo Hue (H) de 84,33 + 1,422, revelando que a amostra possui coloracdao
verde.

Na tabela 2.1 também s@o apresentados os valores de taninos totais do pé de folhas
secas de mastruz. Percebe-se que as folhas secas da planta apresentam uma quantidade
considerdvel de taninos, podendo perceber que a secagem concentra bem esses bioativos
presentes nas folhas. O teor de taninos no p6 das folhas secas (84,18 mg/g + 0,23) foi maior
do que o teor encontrado nas folhas in natura (57,24 mg/g + 0,22). Dias (2011) encontrou
valores entre 10,18 e 20,56 mg/g de taninos totais a diferentes temperaturas para as folhas
secas de hortela, e 27,33 mg/g para a folha in natura, valores esses menores do que o
encontrado no presente estudo. Isso reporta que a secagem se mostrou eficaz na obtencao do

p6 em relacdo a concentragdo de taninos.
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Plantas ricas em taninos sdo empregadas na medicina tradicional no tratamento de
diversas moléstias como, por exemplo, o tratamento de feridas, j4 que possuem um poder
antisséptico, devido a sua capacidade de precipitar proteinas das células superficiais das
mucosas e dos tecidos, formando uma camada protetora, impedindo o desenvolvimento de

microrganismos (DIAS, 2011).

3.3 Extracao com solventes organicos

A extracdo com o uso de solventes organicos utilizando diferentes técnicas foi
realizada com o intuito de comparar os rendimentos e teores de taninos.

Os solventes foram escolhidos nesse estudo como solventes de extracdo devido aos
diferentes indices de polaridade, como mostra a tabela 2.2. Os indices de polaridade dos
solventes sdo apresentados em relacdo ao da dgua. Desta maneira, quanto menores os indices
em relagdo a dgua, maior serd o grau apolar da substancia. O extrato aquoso foi escolhido pelo
fato de que na cultura popular normalmente se faz uso de chds a base de dgua no tratamento
de enfermidades e os demais solventes organicos uma vez que a utilizacdo desses é bem

reportada como eficiente na extracdo de compostos fendlicos.

Tabela 2.2: Propriedades relevantes dos solventes utilizados nas extracdes.

Solventes Indice de Polaridade Densidade a 25°C
(unidades) (g/mL)
Agua 9,0 0,997
Acetona 5.4 0,791
Cloroférmio 1,484
Etanol 5,2 0,794
Hexano 0,1 0,66
Metanol 6,6 0,791

A tabela 2.3 apresenta os dados de rendimento global de cada extracdo para avaliar a
influéncia do solvente no processo. Levando em consideragdo os resultados, pode ser visto
que o método extrativo influencia diretamente nos rendimentos dos extratos e que, além do
método utilizado, o solvente também influencia no conteddo final da extracdo. O rendimento
de extracdo utilizando a d4gua como solvente foi bastante representativo, com maior valor de
rendimento para a técnica de maceracdo estatica (MEH>0O - 37,3%) e para a infusdo (IH2O -

28,0%).
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Os valores superiores de rendimento global na extracdo em dgua também podem estar
associados ao tempo de extragdo prolongado na técnica de maceracdo estdtica, uma vez que

aumenta o tempo de continuo contato solvente/soluto.

Tabela 2.3: Rendimento global de extrato de C. ambrosioides obtido por solventes organicos.

Extrato Solvente Rendimento (%)
MEH:0 Agua 37,3
MEM Metanol 31,6
MEE Etanol 29,6
MEH Hexano 19,0
MEA Acetona 8,0
MEC Cloroférmio 4,0
IH20 Agua 28,0
M Metanol 28,0
IE Etanol 22,0
IH Hexano 18,0
IA Acetona 9,6
IC Cloroférmio 13,2
MDE Etanol 20,0

Com relagdo aos solventes organicos estudados, a técnica de maceracdo estdtica
demonstrou a melhor eficiéncia de extragdo para a maioria dos solventes utilizados,
apresentando rendimento nas extragdes variando entre 19,0 e 31,6%, com excecdo dos
extratos MEA e MEC que apresentaram um baixo rendimento. A macera¢do € uma técnica
que utiliza os solventes organicos em funcdo da polaridade. Pela sua natureza, ndo conduz ao
esgotamento da matéria-prima vegetal, seja devido a saturagdo do liquido extrator ou ao
estabelecimento de um equilibrio difusional entre o meio extrator e o interior da célula
(CABRAL; TANIMOTO, 2017).

Oliveira et al. (2016) estudando frondes da espécie vegetal Dicksonia sellowiana,
observaram que dentre os métodos utilizados de maceracao, infusdo e decoc¢ao, o método que
apresentou o maior rendimento para os extratos etandlicos e hidroalcéolicos 70% foi o de
decoc¢do, seguido de maceracdo e infusdo.

Costa (2016) avaliando os valores de rendimento obtidos na extragdo supercritica com

as extracoes por Soxhlet, constatou-se que os extratos obtidos por extragdo supercritica
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apresentaram um rendimento menor que os extratos obtidos por solventes organicos, os quais
variaram entre 10,4 e 31,8%.

Levando em consideragdo ambos os solventes organicos utilizados nas extragoes,
observa-se que o solvente metanol possui melhor rendimento em todos os métodos extrativos,
sendo de 31,6% no método de maceracdo dinamica (MEM) e 28,0% no método de infusdo
(IM). Coutinho (2013) constatou que para as folhas de cinamomo, o solvente que obteve os
melhores resultados de rendimento foi o metanol, com pouca diferenca do etanol, com
resultados inferiores para o cloroférmio.

O etanol apresentou significativo rendimento nos trés métodos extrativos utilizados,
sendo de 29,6% no método de maceracao estatica (MEE), 22,0% no método de infusdo (IE) e
20,0% na maceracdo dinamica (MDE).

Pinto et al. (2019) produziram extratos alcodlicos de C. ambrosioides para usar no
controle de arboviroses e observaram que o extrato etandlico obteve um rendimento de
10,09%, o extrato metandlico apresentou um rendimento de 7,86% e o extrato hexanico um
rendimento de 2,058%, valores inferiores ao encontrado no presente estudo.

Os resultados deste estudo demonstram que o método extrativo, o solvente utilizado, o
tempo e a temperatura influenciam diretamente no rendimento total do extrato, porém ¢é
preciso levar em consideracdo que muitas substincias sdo termoldbeis e outras podem sofrer
modificacOes estruturais irreversiveis em altas temperaturas (YAMINI et al., 2008; TIWARI
etal., 2011).

Pela andlise da tabela 2.3, observa-se que, os solventes organicos que obtiveram os
maiores valores sobre o rendimento do extrato foram o metanol (MEM - 31,6%), seguido do
etanol (MEE - 29,6%) e hexano (MEH - 19,0%), todos pela técnica de maceragdo estética.
Costa (2016) encontrou valores semelhantes de rendimento, sendo de 31,8% para o etanol e
10,4% para o hexano. Em seu estudo a polaridade dos solventes foi o pardmetro que atribuiu
maior efeito sobre o rendimento. Os diferentes valores de rendimento global indicam que a
polaridade do solvente utilizado influencia e aumenta o valor do rendimento global (COSTA,
2016). No presente estudo, a polaridade dos solventes acetona e cloroférmio nio aumentaram
o valor de rendimento global dos extratos.

Pode-se observar que nas condi¢des operacionais utilizadas de extragdo, os extratos
utilizando acetona e cloroférmio apresentaram os menores percentuais em rendimento global
(MEA - 8,0; MEC- 4,0), com maiores indices para a técnica de infusdo (IA — 9,6; IC —
13,2%).



69

As coloragdes dos extratos foram distintas de acordo com o solvente usado na
extracdo. Notou-se que os extratos de metanol e etanol apresentaram coloracdo verde mais
intensa quando comparado aos solventes hexano, acetona e cloroférmio. As diferentes

coloragdes podem ter sido ocasionadas pela presenca de clorofila nos extratos (COSTA,

2016).

3.4 Concentracao de taninos totais nos extratos

O extrato utilizando d4gua como solvente apresentou a maior concentracdo de taninos
totais em relagdo aos demais extratos, tanto pelo método de maceracao estatica (2,11 mg/g +
0,007) quanto pelo método de infusdo (2,23mg/g + 0,008). A dgua como solvente de extracao
para a planta C. ambrosioides mostrou ser mais efetiva para a extracdo de taninos o que pode
justificar o seu uso popular na forma de chds. O teor de sélidos também foi maior para o
extrato em dgua (MEH>O - 18,3 + 0,005).

Quanto aos teores de taninos totais para os solventes orginicos em estudo (Tabela 2.4)
a extracdo em metanol apresentou os maiores valores (MEM — 1,611 mg/g + 0,005; IM —
1,970 mg/g + 0,009). Observa-se que a técnica de infusdo (IM) apresentou ainda maiores
teores quando comparada com a maceracao estatica (MEM). Santos et al. (2016) estudando o
efeito de diferentes métodos de extracdo sobre a atividade antioxidante e o perfil de
compostos fendlicos da folha de mandioca, observaram que a extracao usando o solvente
metanol/dgua (50:50, v/v) foi a mais eficaz para a obtencdo dos compostos fendlicos da

farinha de folhas de mandioca, apresentando também a maior atividade antioxidante.

Tabela 2.4: Parametros dos extratos com diferentes técnicas e solventes orginicos.

Extratos Densidade Teor de s6lidos Teor de taninos
relativa (g/L) (mg/g)

MEH:0 0,976 £ 0,02 18,3 + 0,005 2,111 £ 0,007
MEM 0,792 + 0,02 15,8 £0,012 1,611 + 0,005
MEE 0,796 + 0,02 14,8 £ 0,002 1,540 £ 0,002
MEH 0,741 £ 0,02 9,5 +0,022 1,485+ 0,019
MEA 0,775 £ 0,02 4,0+0,019 1,199 £ 0,003
MEC 1,466 + 0,02 2,0 £0,022 0,865 + 0,022
IH20 0,986 + 0,02 14,0 £ 0,005 2,238 £ 0,008




IM 0,792 £ 0,02 14,0 = 0,002 1,970 £ 0,009
IE 0,789 + 0,02 13,9 £ 0,002 1,584 + 0,020
IH 0,649 + 0,02 9,0 £0,025 1,211 £ 0,022
TIA 0,792 £ 0,02 4,8 £0,0023 1,386 + 0,005
IC 1,342 £ 0,02 6,6 +0,012 0,700 £ 0,032
MDE 0,819 + 0,02 10,0 £ 0,002 1,708 = 0,008
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Portanto, isso indica que o uso de misturas de solventes pode ser eficiente, como
dgua/metanol no processo de extracdo, tanto para otimizar como para diminuir os custos e
dificuldades em obter solventes organicos, como o metanol. Vdrios autores tém recomendado
o uso de misturas de solventes no processo de extragio de taninos (SIMOES et al., 2010).

Nos resultados obtidos na extracido de taninos em cinamomo, a solu¢gdo com metanol
foi a que obteve as melhores porcentagens de rendimento e de presenca de tanino no extrato
(COUTINHO, 2013). No estudo de Castro (2008) sobre a composi¢do fendlica do fruto de
Baob4, o extrato em metanol apresentou uma concentracdo de fendis mais elevada do que o
extrato em acetona/dgua.

A tabela 2.4 mostra que o solvente etanol também apresentou 6timos resultados,
semelhantes ao metanol. Na técnica de maceragdo estética (1,540 mg/g + 0,002) e infusdo
(1,584 mg/g + 0,020) os valores para taninos foram semelhantes, sendo um pouco maior na
maceracao dinamica (1,708 mg/g + 0,008). Percebe-se, portanto, que os resultados com etanol
foram semelhantes aos apresentados pelo metanol, desta forma, o mesmo pode ser utilizado
em substituicdo ao metanol, sendo este um produto de cardter t6xico, enquanto que o dlcool
etilico é um solvente de facil comercializagao.

Os solventes hexano, acetona e cloroférmio obtiveram uma menor representatividade
no valor de taninos totais, assim como um baixo teor de sélidos, com destaque para os
extratos em cloroférmio, que apresentaram 0,865 mg/g + 0,022 e 0,700 mg/g + 0,032 de
taninos totais e 2,0 g/LL + 0,022 e 6,6 g/LL + 0,012 em teor de sélidos para as técnicas de
maceragdo estdtica e infusdo, respectivamente. Costa (2016) observou que dos trés solventes
organicos utilizados na extragdo com solventes organicos em folhas de Vernonia amygdalina
Delile, o extrato em etanol apresentou maior valor de compostos fendlicos, seguido do

diclorometano e hexano.
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3.5 Caracterizacao do extrato liofilizado de mastruz

Os resultados das caracterizacdes do extrato seco em po liofilizado obtido por secagem
em liofilizador estdo dispostos na tabela 2.5.

O teor de dgua e atividade de dgua do extrato seco mostram que o produto € propicio a
armazenagem, devido ao baixo teor de ambos. O rendimento do extrato seco foi bastante
satisfatorio (88% = 0,02). Couto (2011) encontrou rendimentos de secagem que variaram de
17,1 a 74,96% e atividade de 4gua abaixo de 0,5% para o extrato seco de Rosamarinus

officinalis L. por spray drying.

Tabela 2.5: Parametros fisico-quimicos do extrato seco liofilizado de mastruz (IH>O).

Parametro Extrato seco do mastruz
Teor de agua (%) 8,1 +£0,19
Atividade de agua 0,5+ 0,01
Rendimento (%) 88,0 £0,02
Molhabilidade (mg/s) 7,14 £ 0,02
Solubilidade (%) 30,0 £ 0,009
Insoluveis (%) 70,0 + 0,009
Densidade aparente (g/mL) 0,267 = 0,007
Densidade compactada (g/mL) 0,320 + 0,015
Densidade real (g/mL) 0,660 + 0,02
Porosidade 0,589 +£0,02
Indice de Carr - IC (%) 19,85 + 0,25
Fator de Hausner (FH) 1,20+ 0,14

A solubilidade do p6 liofilizado foi considerada baixa (30% + 0,009) com alto valor de
insoluveis (70% + 0,009). Valores inferiores também foram reportados para o cuxa (Hibiscus
sabdariffa L.) em p6 obtido na secagem em camada de espuma nas temperaturas de 60 a 80
°C, obtendo solubilidade entre 30,4 ¢ 50,5% (CAVALCANTE NETO, 2017). Santos et al.
(2018) obtiveram valores de solubilidade entre 52,98 ¢ 78,89% com o aumento da
porcentagem de aditivos para o pé do extrato do hibisco liofilizado.

A amostra em p6 apresentou uma porosidade de 0,589 + 0,02. Para muitos pds finos é
concebivel que a agregacdo se processe através de vdrias etapas deste género, originando pds

com porosidades que chegam a alcancar os 90%. As particulas se ndo movem
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individualmente, mas em grupos, os quais em grande parte mascaram as suas caracteristicas,
tornando-se outrossim dependentes do estado de compactacdo do pé (COELHO, 2021).

A densidade aparente encontrada foi de 0,267 g/mL + 0,007. P6s contendo uma fracao
elevada de particulas finas apresentam uma menor densidade, por serem mais coesivos, de
maior drea superficial e com maior interagdo entre as particulas e, portanto, com tendéncia a
formacao de aglomerados.

A densidade de compactacdo (0,320 g/mL + 0,015) é util para a avaliacdo do fluxo,
verificacdo da tendéncia ao atrito e aglomeracdo dos pés. Em fun¢do do nimero de batidas, o
volume do pé € reduzido, sendo esse efeito maior para materiais mais coesivos, nos quais a
interacdo inicial ou arranjo entre as particulas muda pelo efeito das batidas, produzindo uma
mudanga significativa no volume.

O indice de Carr (IC) ou indice de compressibilidade do p6 do extrato do mastruz
liofilizado apresentou média de 19,85% =+ 0,25. O IC mede a capacidade de fluidez de pds.
Valores de IC entre 15-20% tém boa fluidez, entre 20-35% pobre fluidez, entre 35-45%
fluidez ruim e IC > 45 fluidez muito ruim (SANTHALAKSHMY et al., 2015). Logo, verifica-
se que o p6 em estudo apresentou boa fluidez (Figura 3.2). Santos et al. (2018) ao secarem
folhas de hibisco em liofilizador, encontraram pds que apresentaram médias entre 16,67 a

20,00% de IC.

Figura 3.2: Extrato seco de mastruz.
Fonte: Arquivo pessoal (2021).
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A média para o fator de Hausner (FH) foi de 1,20 + 0,14, este parametro avalia a
coesividade de produtos em pd. Conforme Santhalakshmy et al. (2015) pés que apresentam
fator de Hausner inferiores a 1,2 sdo classificados como de baixa coesividade, FH entre 1,2 a
1,4 sdo de coesividade intermedidria e FH > 1,4 sdo considerados de alta coesividade. Logo o
p6 em estudo apresentou uma coesividade intermedidria. Santos et al. (2018) relataram FH
que variaram de 1,20 a 1,25 em p6 de hibisco obtido por liofilizagdo, sendo semelhantes aos

valores deste estudo.

4 CONCLUSOES

Com base nos resultados obtidos, conclui-se que as folhas do mastruz in natura e as
folhas secas apresentaram resultados significativos para os parametros analisados, em especial
para a quantificacdo de taninos presentes, mostrando que a planta € considerada uma planta
medicinal.

Para as extragdes, a técnica de maceracao estdtica apresentou um maior efeito sobre o
rendimento, e a técnica de infusdo foi mais eficiente em concentrar taninos totais. Os mais
elevados rendimentos, teores de taninos totais e teores de solidos foram encontrados nos
extratos utilizando como solventes dgua, metanol e etanol.

O solvente etanol comercial apresentou bons resultados, semelhantes ao metanol, no
entanto, com algumas vantagens. O dlcool etilico, sendo menos téxico ao ambiente e tendo
um valor comercial inferior, pode ser utilizado para novas extragdes.

O rendimento encontrado utilizando acetona e cloroférmio ficou bem abaixo dos
melhores resultados obtidos, com destaque para os extratos em cloroférmio, que obtiveram
um baixo rendimento comparados com os demais solventes. Esse rendimento condiz com os
resultados obtidos apds a quantificacdo de taninos. Desta forma o solvente cloroférmio nao é
um solvente ideal para a extra¢do de taninos totais.

Observou-se que o p6 do extrato de mastruz liofilizado apresenta um Gtimo
rendimento, boa fluidez e coesividade intermediaria. Logo, verifica-se que o pé em estudo
apresentou boas propriedades fisico-quimicas, sendo as mesmas importantes para a indudstria

farmacéutica no processamento de uma nova matéria-prima.
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3 CONSIDERACOES FINAIS

O presente trabalho estudou as folhas de mastruz (Chenopodium ambrosioides L.) in
natura, secas, os extratos com diferentes técnicas e solventes, com o intuito de conhecer os
rendimentos e concentrar 0s taninos totais presentes através de técnicas de extragdo e
secagem.

Para isto foram tracados objetivos, onde foram divididos em capitulos e cada capitulo
abordando caracteristicas da planta estudada, chegando a obtencdo e caracterizacdo do
produto final que foi o p6 bruto do mastruz.

Diante dos parametros analisados, pode-se aprofundar a pesquisa relacionada a esta
planta que € tdo utilizada pela populacao, estando presente na relacdo de plantas aceitas pelo
Sistema Unico de Satde (SUS).

Diante o exposto, concluiu-se que todos os objetivos tracados foram alcancados, tendo

obtido um produto final com suas caracteristicas preservadas e concentradas. Produto este de

boa qualidade para atender as exigéncias da industria de fitoterdpicos.



