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RESUMO

As espécies Aspidosperma pyrifolium Mart., conhecida popularmente como pereiro
preto ou pereiro do sertdo e Aspidosperma macrocarpum Mart, conhecida
popularmente como guatambu, peroba-cetin, pertencem a familia Apocynaceae. Em
estudos cientificos foi demonstrado, dentre outras atividades, que extratos de A.
pyrifolium apresentam atividade contra a bactéria Bacillus subtilis, além de atividade
antiplasmodial decorrente de alcaloides isolados. Enquanto que extratos de A.
macrocarpum apresentaram atividade antimalarica. Porém na literatura utilizada nédo
foram verificados registros de trabalhos abordando o desenvolvimento de extratos
secos destas espécies. As folhas de A. macrocarpum e a casca de caule de A.
pyrifolium coletadas, submetidas ao processo de secagem em estufa e apds isso
trituradas. Por processo de percolacao, foi obtido o extrato hidroalcodlico, utilizando
etanol 90% como solvente. O extrato bruto foi submetido ao processo de secagem em
spray dryer. O diéxido de silicio coloidal foi utilizado como adjuvante neste processo
em uma concentracado de 10%, obtendo como resultado um rendimento de 48,6% e
77,6% para A. pyrifolium e A. macrocarpum, respectivamente. A espectroscopia na
regido do infravermelho foi realizada com o extrato bruto e com o extrato atomizado
obtendo-se o mesmo perfil espectroscopico foi encontrado nas duas formas
analisadas. Através da andlise termogravimétrica demonstrou-se a estabilidade
térmica das amostras, bem como o baixo teor de umidade, abaixo de 10%, confirmada
pelo método de Karl Fisher e perda por dessecacdo. As microfotografias obtidas
através de Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV) mostraram que as particulas
de ambas as espécies obtidas ap0s a secagem apresentam forma semi-esférica e nao
demonstraram a presenca de fraturas em sua superficie. Além disso, tanto o extrato
bruto como o extrato atomizado demonstraram atividade antioxidante. Dessa forma, a
producéo de extratos secos através da secagem por spray dryer, tendo como material
de partida os extratos de A. pyrifolium e A. macrocarpum, mostrou-se uma alternativa
promissora para a obtencédo do p6 como produto intermediario.

Palavras-chave: Aspidosperma pyrifolium. Aspidosperma macrocarpum. Spray dryer.
Atividade antioxidante.



ABSTRACT

Plants species Aspidosperma pyrifolium Mart., popularly knowned as “pereiro preto”
or “pereiro do sertdo” and Aspidosperma macrocarpum Mart.,, knowned as
“‘guatambu”, “peroba-cetim”, both belonging to Apocynaceae family. Scientific studies
demonstrates that, through another activities, A. pyrifolium’s extracts showed activity
against Bacillus subtilis, besides antiplasmodial activity due the isolated alkaloids.
Whilst extracts of A. macrocarpum showed antimalarial activity. However, in reference
literature, was not found any data about the development of dry extracts from these
plants species. The A. macrocarpum leaves and A. pyrifolia bark collected, submitted
to a drying process in greenhouse and crushed. For percolation process, a
hydroalcoholic extract was obtained using 90% ethanol as solvent. The crude extract
was subjected to the process of spray dryer. Colloidal silicon dioxide was used as
adjuvant in process a concentration of 10%, obtaining a yield of 48.6% and 77.6% for
A. pyrifolium and A. macrocarpum respectively. The infrared spectroscopy was
performed with the crude extract and extract atomized obtaining the same
spectroscopic profile was found in two forms analyzed. Through thermogravimetric
analysis has showed that the thermal stability of the samples, as well the low moisture
content below 10%, as confirmed by Karl Fischer method and loss on drying.
Photomicrographs obtained by Scanning Electron Microscopy (SEM) showed that the
particles of both species obtained after drying feature semi-spherical shape and did
not show the presence of fractures on its surface. Moreover, both the crude extract as
atomized demonstrated antioxidant activity. Thus, the production of extracts dried by
spray drying, using as starting material the extracts of A. pyrifolium and A.
macrocarpum shown to be a promising alternative for obtaining the powder as an
intermediate.

Keywords: Aspidosperma pyrifolium. Aspidosperma macrocarpum. Spray dryer.
Antioxidant activity.
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1 INTRODUCAO

Os produtos naturais séao utilizados pela humanidade desde tempos remotos.
A medicina popular, principalmente a baseada no uso das plantas tem grande
destaque na terapéutica atual, principalmente em regides em desenvolvimento, onde
0 acesso aos servicos modernos de saude séo limitados (BARREIRO; BOLZANI;
VIEGAS, 2006; BARREIRO; BOLZANI 2009; BARBOSA-FILHO et al., 2007). De
acordo com a Organizacdo Mundial de Saude (WHO, 2008), em alguns paises
desenvolvidos, uma boa parcela da populacéo faz uso da medicina popular baseada
em plantas, embora tal parcela da populacdo tenha acesso relativamente facil aos
medicamentos modernos, 0 uso da medicina popular tem razdes histéricas e
familiares. De outro lado, em 65-80% da populagcéo de paises em desenvolvimento

dependem exclusivamente da medicina tradicional.

Por definicdo, fitoterapico é todo medicamento tecnicamente elaborado,
empregando-se exclusivamente matérias-primas vegetais com finalidade profilatica,
curativa ou para fins de diagndéstico, com beneficio para o usuério (BRASIL, 2010b).
Os fitoterapicos sao obtidos da planta ou de partes dela e caracteristicamente os
constituintes ativos sédo obtidos juntamente com outros constituintes da planta. Dessa
forma, um fator fundamental para a qualidade do fitoterapico € a conservacao destes
principios ativos ap0s as etapas de processamento da matéria prima vegetal e
manufatura do produto final (CARVALHO et al., 2008).

As formas secas apresentam diversas caracteristicas que sao apreciadas pela
industria farmacéutica tais como: precisdo na dosagem, manuseio facilitado e melhor
estabilidade fisica, quimica e biologica. E crescente o nimero de estudos sobre a
producédo de extratos secos a partir de extratos vegetais, sendo que a maioria destes
utilizam o processo de secagem denominado spray drying (WALTON; MUMFORD,
1999; GEORGETTI et al., 2008). Uma vantagem muito importante que a técnica de
spray dryer oferece é a possibilidade de utilizacdo tanto em materiais resistentes ao
calor como em materiais termo labeis. Aliado a isso, ela € uma técnica relativamente
rapida e de uso continuo, caracteristicas que justificam o alto investimento que tal
técnica requer (MASTERS, 1985).
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Em relacdo ao uso em produtos naturais, tal processo também vem sendo
bastante utilizado na busca de melhores caracteristicas tecnolédgicas, obtendo-se
bons resultados para esta finalidade (BASSANI; ORTEGA; PETROVICK, 2005). Com
base nos pressupostos apresentados, o presente trabalho propde a verificacdo do
processo de secagem por atomizacdo em Spray dryer das espécies A. pyrifolium e A.
macrocarpum e sua posterior caracterizagéo fisico-quimica, visando a realizacdo de

um estudo exploratério sobre o tema.
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2 REVISAO DA LITERATURA

2.1 Plantas medicinais e fitoterapicos

Desde os tempos antigos, o ser humano utiliza os produtos naturais com
diversas finalidades, desde alimenticia, medicamentosa ou com finalidade cosmeética,
como por exemplo o uso de Atropa belladona pelas mulheres com finalidades
estéticas. Registros anteriores ao nascimento de Cristo j& demonstravam o uso de
aproximadamente 800 plantas medicinais pela populacdo da época (ELDIN;
DUNFORD, 2001).

Além das substancias diretamente extraidas das plantas, a medicina alopética
utiliza as plantas medicinais como precursores para a sintese de outras substancias.
O Brasil, com suas dimensodes continentais, detém aproximadamente 1/4 de todas as
espécies vegetais catalogadas no planeta. Diante disso, o Brasil assume papel crucial
guando analisado o desenvolvimento de produtos naturais (RATES, 2001).

Por definicdo, medicamento fitoterapico € todo medicamento tecnicamente
elaborado, empregando-se exclusivamente matérias-primas ativas vegetais com
finalidade profilatica, curativa ou para fins de diagnéstico, com beneficio para o
usuario. Ele é caracterizado pelo conhecimento da espécie vegetal, de sua eficacia e
riscos, bem como de caracteristicas como reprodutibilidade e constancia de sua
gualidade (BRASIL, 2006; 2010b).

Inicialmente o estudo da fitoterapia teve grande parte de seu desenvolvimento
creditado aos farmacéuticos e médicos que se esforcavam em seu estudo, porém com
0 avanco da quimica moderna, os grandes laboratorios incorporaram grande parte da
mao de obra especializada e a fitoterapia foi dando espaco aos medicamentos
sintéticos. O interesse e investimento na potencialidade dos produtos naturais e suas
acOes farmacoldgicas tiveram um grande incentivo a partir de 1978, quando tal terapia
teve o reconhecimento da Organizacdo Mundial de Satde (PACHU, 2007).

Um marco importante no desenvolvimento dos produtos naturais foi quando seu
estudo passou a ser realizado de forma sisteméatica, estudando-se diversas etapas de
sua preparacdo como: extracao, isolamento e identificacdo dos compostos. Isto foi
importante ndo apenas para fornecer suporte cientifico para a utilizagao dos produtos

naturais na terapéutica, mas também para enriquecer o arsenal de medicamentos
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utilizados, embora ainda permaneca uma ampla parcela destas plantas a serem
estudadas sob a ¢ptica quimica e farmacolégica (ELIZABETSKY, 1986).

Cerca de 25% das drogas prescritas no mundo sdo obtidas de forma direta ou
indireta através de plantas (KOEHN; KARTER, 2005). Movimentando mais de 21
bilhdes de dolares por ano, o setor de fitoterapicos representa cerca de 15% de todo
capital da indastria farmacéutica mundial (NIERO, 2010). No Brasil, a movimentagéo
financeira anual gira em torno dos 160 milhes de ddlares, merecendo destaque o fato
gue o crescimento mercadolégico dos fitoterapicos segue um ritmo de mais de 15%
ao ano, enquanto que o ritmo dos medicamentos sintéticos € de apenas 4%
(FEBRAFARMA, 2010). Considerando a expansao que os produtos de origem natural
esta apresentando, os paises detentores de grande biodiversidade, como o Brasil,
apresentam grande potencial de entrar em mercados bilionarios (FUNARI; FERRO,
2005).

Diante do favoravel quadro atual dos fitoterapicos, as pesquisas e
investimentos das industrias farmacéuticas vém sendo incrementados, bem como o
numero de novas patentes relacionadas a novas substancias naturais e aos processos
para obtenc&o de novas drogas (BRANDAO; GOMES; NASCIMENTO, 2006).

Os fitoterapicos séo produzidos a partir de plantas em seu estado fresco, seco
ou através de partes destas plantas. E um processo complexo que envolve diversas
areas do conhecimento. Geralmente os constituintes ativos sao extraidos juntamente
com outras substancias presentes. A qualidade do produto fitoterapico € diretamente
proporcional a presenca desses constituintes ap0s 0s processos a que a planta é
submetida (SCHIMIDT; GONZALEZ, 1993).

Diante do interesse crescente que gira em torno dos fitoterapicos, se fez
necessaria a elaboracédo de uma legislacao que regulamentasse seu uso, producao e
comercializacdo, dentre outros aspectos. A portaria SVS n°6 de 31/01/1995 trouxe 0
conceito de fitoterapia, padronizou conceitos técnicos na éarea, tratou de termos
relacionados a seguranca na producédo e ao controle de qualidade (BRASIL, 1995). A
portaria SVS n°6 foi aprimorada pela Resolucédo da Diretoria Colegiada da Agencia
Nacional de Vigilancia Sanitaria RDC-ANVISA n°48, esta resolucéo redefiniu o termo
aplicado aos fitoterapicos, que antes eram chamados de produtos fitoterapicos e
agora sao medicamentos fitoterapicos (BRASIL, 2004).

O Ministério da Saude, através do Departamento de Assisténcia Farmacéutica,

vém desenvolvendo diversas acfes destinadas ao desenvolvimento da producédo de
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fitoterapicos. Um exemplo dessas acdes foi a aprovacdo da Politica Nacional de
Plantas Medicinais e Fitoterapicos através do Decreto n° 5.813 de 22 de julho de 2006,
bem como da Politica Nacional de Praticas Integrativas e Complementares, publicada
através da portaria n° 971, de 3 de maio de 2006, do Ministério da Saude (BRASIL,
2006a e 2006b). Em 2009, outra acdo de incentivo a producao e uso dos fitoterapicos
foi realizada com o langamento da RENISUS (Relac&o Nacional de Plantas Medicinais
de Interesse ao SUS).

O uso popular e a tradicdo ndo garantem a efichcia e qualidade do
medicamento fitoterapico, nisso ele ndo difere em nada em relacdo aos produtos
sintéticos, necessitando de comprovacgdo de sua eficacia através de testes submisséo
ao controle de qualidade em todas as etapas de producéo. Aliado a isso deve-se ter
em mente a diferenca na composicdo entre as plantas decorrente de fatores
ambientais, climaticos, genéticos, qualidade do solo, entre outros (IHRIG; BLUME,
1992; BARREIRO; BOLZANI, 2009).

Uma das formas que possibilitam a garantia da eficacia do produto final € a
padronizacdo do extrato bruto. Uma vez que a eficacia terapéutica ndo € decorrente
de apenas uma substancia ou por uma classe de compostos (BASSANI; ORTEGA,;
PETROVICK, 2005).

2.2 Principais técnicas utilizadas na avaliacdo e caracterizacdo de produtos
naturais.

2.2.1 Infravermelho com Transformada de Fourier (FTIR)

A radiacao infravermelha (IR) corresponde a parte do espectro situada entre as
regides do visivel e das micro-ondas. Boa parte dos compostos que possuem ligacées
covalentes absorvem frequéncias eletromagnéticas, que se encontram na regiao do
infravermelho. Essa radiacdo quando absorvida € convertida em energia vibracional e
decorrente disso as ligacfes quimicas sofrem um processo de deformacédo, o qual
pode ser axial ou angular. Como resultado desse processo, um espectro € obtido com
a presenca de bandas de absorcdo. Para os estudos com compostos organicos, a
porcéo do espectro de maior interesse é a que fica compreendida na regido entre 4000
e 400 cm 1, conhecida como infravermelho médio (SILVERSTEIN; WEBSTER, 2000).
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A espectroscopia de infravermelho € uma técnica que permite a identificacédo
de moléculas bem como a identificagdo de grupos funcionais. Relativamente simples
e de facil preparacao, € uma técnica que tem sido bastante utilizada na caracterizacao
e elucidacao estrutural, 4rea de produtos naturais e controle de qualidade de
medicamentos (SILVERSTEIN; WEBSTER, 2000).

Quando a radiacdo infravermelha incide sobre uma molécula, ela causa o
aumento de vibracao das ligacdes entre atomos e grupos de atomos, desta forma, a
resposta de cada molécula frente a absor¢éo da radiacao infravermelha vai ser distinta
das demais (SOLOMONS; FRYHLE, 2001). As absorcdes sao expressas em formas
de bandas no espectro. A intensidade de tais bandas é expressa como transmitancia
ou como absorbancia, a transmitancia pode ser definida como a razdo entre a energia
radiante e a energia incidente na amostra, enquanto que a absorbancia € o logaritmo
decimal do inverso da transmitancia (PAVIA; LAMPMAN; KRIZ, 2001).

O espectro, propriamente dito, € obtido através da utilizacdo do recurso
matematico da transformada de Fourier. O interferograma obtido a partir das
interferéncias construtivas e destrutivas resultantes da interagdo da radiacdo com a
amostra analisada € convertido no espectro visualizado. O uso da espectroscopia de
infravermelho com transformada de Fourier apresenta a vantagem de nao se trabalhar
com monocromadores, possibilitando assim que uma ampla faixa de radiacdo da
regido do infravermelho seja utilizada na analise da amostra, aumentando dessa
forma a resolucéo da analise (PAVIA; LAMPMAN; KRIZ, 2001).

Diversos estudos vém utilizando a técnica de FTIR como ferramenta na analise
de produtos naturais (STULZER et al., 2007; MAZURKIEWICZ, 2006; CARBALHO et
al., 2008).

2.2.2 Analise térmica

A andlise térmica consiste basicamente de um grupo de técnicas que analisam
uma propriedade fisica de uma substancia através do uso da temperatura controlada.
Os resultados sdo obtidos em formas de curvas decorrentes do comportamento da
amostra frente a temperatura. Na indastria farmacéutica, esse conjunto de técnicas
tém sido bastante utilizado principalmente no controle de qualidade dos produtos e no
processo de producdo, bem como na andlise da estabilidade e nos estudos de
interacao entre produtos (WENDLANDT, 1986).
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Em grande parte dos casos, ndo é utilizado apenas uma técnica analitica na
andlise. Sendo que na maioria dos casos envolvendo a analise das caracteristicas
fisico-quimicas das substancias, séo realizadas outras analises fisico-quimicas, como
a espectroscopia na regiao do infravermelho, a microscopia eletrénica, cromatografia,
entre outras (CARBALHO et al., 2008).

As principais técnicas de analise térmica utilizadas na anélise de medicamentos
e produtos naturais sao a Analise Térmica Diferencial (DTA), a Termogravimetria (TG)
e a Calorimetria Exploratoria Diferencial (DSC).

A Termogravimentria (TG) se baseia na medida de massa perdida pela amostra
decorrente da variacdo na temperatura. Para isso é utilizada uma termo balanca. O
equipamento utilizado consiste basicamente de uma micro balangca, um forno
aquecedor, termopares e um sistema de fluxo de gas (GABBOTT, 2008).

Os resultados sao obtidos em forma de curvas, essas fornecem informacdes
relativas a estabilidade da amostra e sua composicdo, bem como de algum
intermediario que possa se formar e dos residuos. Fatores relacionados aos
instrumentos, bem como relacionados a amostra devem ser cuidadosamente
controlados, uma vez que o comportamento da amostra frente a variacdo da
temperatura é extremamente sensivel (BROWN, 1998). Como fatores inerentes ao
equipamento podemos citar a razdo de aquecimento utilizada, o gas utilizado na
atmosfera e sua vazao, a composicdo do cadinho, o tamanho e a forma do forno
aquecedor. Ja como exemplos de fatores relacionados a amostra podemos citar a sua
guantidade, forma, condutividade térmica, entre outros (BROWN, 1998, GABBOTT,
2008).

A Analise Térmica Diferencial (DTA) utiliza o mecanismo de submeter a
amostra e um material de referéncia a um controle de temperatura. Sensores ficam
conectados aos suportes contendo as amostras e a temperatura € medida. A variacao
dessa temperatura € decorrente de transicées de entalpia, podendo ocorrer reacdes
endotérmicas ou exotérmicas. Seus resultados sdo obtidos em formas de picos
(WENDLANDT, 1986; SILVA; PAOLA; MATOS, 2007). A curva obtida no DTA é
registrada com a temperatura ou o tempo na abscissa, e UV na ordenada. Isso se
deve ao fato do uso de termopares como instrumentos de medida. O principal uso da
DTA é na deteccdo da temperatura inicial dos processos térmicos e de forma geral

classifica-los como endotérmicos ou exotérmicos (WENDLANDT, 1986).
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O DSC pode ser realizado basicamente por dois modos: DSC de compensacéo
de energia e DSC de fluxo de calor. No DSC por compensagéo de energia, a amostra
e a referéncia permanecem em compartimentos distintos durante a anélise, com
fontes de aquecimento individuais. A depender do processo, energia é fornecida a
amostra ou a referéncia, com o intuito de que ambos permanecem com a mesma
temperatura. Ao final do processo, um grafico € gerado a partir dos dados dos
aquecedores, 0 que possibilita quantificar as transformacdes envolvidas. (BROWN,
1998).

No DSC de fluxo de calor, apenas uma fonte de aquecimento é envolvido no
processo. Ambos o0s cadinhos contendo a amostra e a referéncia ficam
acondicionados sobra uma base de platina, e a depender da resposta da amostra em
relacdo a temperatura, um fluxo de energia se estabelece entre os cadinhos através
da base de platina. Sendo assim, os dados sao obtidos na forma de potencial elétrico.
(BROWN, 1998).

Os dados obtidos atravées de TG e DSC fornecem informacdes importantes
sobre a estabilidade dos compostos, cinética de degradacao, fase de transicao entre
estados fisicos, polimorfismo entre outros (RODRIGUES et al., 2005).

Alguns fatores tornam tais técnicas muito atrativas e cada vez mais utilizadas
nas andlises quimicas e ensaios de padronizacdo de matérias primas vegetais, tais
como: quantidade reduzida de amostra a ser utilizada, rapidez nas analises e custo
relativamente barato da técnica (ARAUJO et al., 2006; LI; TAYLOR; MAUER, 2011;
STULZER et al.,, 2007; SAHOO et al., 2011; GALLO et al.,, 2011; BRINGAS-
LATINGUA; VALDES; PINO, 2012.

2.2.3 Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV)

A principal funcé&o de um microscopio é tornar visivel aquilo que era invisivel ao
olho humano. Uma vez que o microscopio éptico apresenta certa limitacdo em relacéo
a resolucao, foi desenvolvido o microscopio eletrénica de varredura (MEV), que utiliza
por sua vez um feixe de elétrons em detrimento dos fétons utilizados na microscopia
optica convencional, aumentando assim a resolu¢cdo do microscépio. O MEV pode

fornecer informagBes de forma relativamente rapida em relagdo a morfologia e
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identificagdo de compostos quimicos de uma amostra sélida (DEDAVID; GOMES;
MACHADO, 2007).

A microscopia eletronica de varredura consiste na utilizagdo de um feixe de
elétrons para explorar a superficie da amostra, ponto a ponto. O sinal da imagem é
resultado da interacdo do feixe de elétrons com a superficie da amostra. Uma das
fontes mais comuns de elétrons é a utilizacao de um filamento de tungsténio aquecido.
(DEDAVID; GOMES; MACHADO, 2007).

O MEV pode ser utilizada como uma importante ferramenta na caracterizagao
morfolégica dos materiais obtidos pela secagem por atomizacéo. As diversas formas
gue podem ser obtidas através do processo podem ser diferenciadas pela utilizacdo
do MEV (WALTON; MUNFORD, 1999).

2.3 O género Aspidosperma (Apocynaceae)

Este género faz parte da familia Apocynaceae, a qual compreende entre 3700
a 5100 espécies, as quais sdo divididas entre 250 a 550 géneros (ROCHA; LUZ;
RODRIGUEZ, 1982). E encontrado nos trépicos e subtrépicos e nas regibes
temperadas (STRUWE; ALBERT; BREMER, 1994). No territério brasileiro, sdo
encontradas em torno de 400 espécies. A tabela 1 representa a classificacdo
taxondmica do género (PEREIRA et al., 2007).
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Tabela 1. Classificagdo taxonémica das espécies do género Aspidosperma.

Série Espécies
Rigida A. rigidum Rusby; A. laxiflorum
Nitida A. Auriculatum Mgf.; A. carapanauba M. Pichon; A.

compactinervium Kuhlmann; A. discolor A. DC.; A. eburneum
F. Allem; A. excelsum Benth; A. marcgravianum Woodson; A.
nitidum Benth ex Mull.-Arg., A. oblongum A. DC.; A. spegazzinii
Molf. Ex Meyer

Quebranchines | A. chakensis Spegazzini; e A. quebracho-blanco Schlecht

Polyneura A. cuspa Blake; A. cylindrocarpon Muell.-Arg.; A. dispermum,
A. peroba, A. polyneuron Miill.-Arg.; e A. sessiliflorum

Pyricolla A. australe Mull.-Arg.; A. campus-belus A. P. Duarte; A.
gomesianum A. DC.; A. multiflorum A. DC.; A. nigricans
Handro; A. olivaceum Miill.-Arg.; A. parvifolium; A. populifolium
A. DC.; A. pyricollum Muell.-Arg.; A. pyrifolium Mart.; A.
quirandy; A. refractum Mart.; A. rhombeosignatum; A.
subincanum Mart.; A. tomentosum Mart.; A. ulei Mgf.; e A.
Vargasii

Nobile A. album (Vahl) R. Bent.; A. desmanthum Benth ex. Mill.-Arg.;

A. exalatum Monachino; A. fendleri; A. limae Woodson; A.

megalocarpon Mull.-Arg.; A. melanocalyx Miull.-Arg.; A.
neblinae Monachino; A. obscurinervium Azembuja; A.

sandwithianum; e A. spruceanum Benth

Macrocarpa A. duckei; A. macrocarpon Matrt.; e A. verbascifolium Mull.-Arg.

Tometosa A. formosanum; e A. daysycarpum A. DC.
Fonte: PEREIRA et al., 2007

O género Aspidosperma € encontrado apenas na América, na faixa entre o
México e Argentina. A atual classificacdo taxonémica das espécies deste género foi
proposta por Bolzani em 1987, na qual as 48 espécies sdo divididas em 7 séries
(BOLZANI et al., 1987). Diversas espécies deste género sdo conhecidos como
perobas, pereiro, guatambus e quina. S8o espécies arblOreas tropicais de porte
elevado, variando de 2 a 60 metros de altura (CORREA, 1978). Elas apresentam flores

e sementes abundantes, copas amplas, folhas que podem apresentar latex
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abundante, sendo que uma caracteristica deste género € que elas ndo apresentam
latex no tronco, ao contrario dos outros géneros desta familia (CORREA, 1978).

Tais plantas apresentam grande importancia nao s6 pela qualidade da madeira,
muito utilizada na carpintaria, mas também pela grande utilizacdo em pesquisas, onde
se almeja a descoberta de novas substancias com potencial terapéutico (OLIVEIRA
et al., 2009).

A presenca de alcaloides € uma caracteristica das espécies desta familia. Em
especial, 0 género Aspidosperma apresenta as estruturas de alcaloides indolicos
como marca caracteristica (PEREIRA et al., 2007; OLIVEIRA et al., 2009). E
importante ressaltar que embora os alcaloides sejam as substancias de maior
abundancia no género Aspidosperma, outras substancias ja foram isoladas e

identificadas neste mesmo género (PEREIRA et al., 2006).

2.3.1 Atividades biolégicas

Diversas atividades biolégicas vém sido atribuidas ao género Aspidosperma ao
longo dos anos. Estudos utilizando tanto extratos como fracées procuram demonstrar
0 potencial terapéutico dos mesmos. Oliveira e colaboradores realizando um
levantamento bibliografico em 2003 verificaram que a espécie A. nitidum é uma das
espécies mais recomendadas para o tratamento da malaria através da etnomedicina
(OLIVEIRA et al., 2003).

Estudos demonstraram que a fracdo alcaloidica basica, bem como o alcaloide
ramiflorina, isolado da A. ramiflorum demonstraram atividade contra as formas
extracelulares (promastigotas) de Leishmania braziliensis e L. amazonensis,
causadoras da Leishmaniose. (FERREIRA et al., 2004; TANAKA et al., 2007).

Estudos utilizando os extratos etandlicos de A. quebrancho - blanco, realizados
na Bolivia demonstraram sua atividade contra o Plasmodium falciparum (BOURDY et
al., 2004). Foi verificado ainda, em outro estudo, que o extrato da A. megalocarpum
também apresentou atividade antimalérica, (WENIGER et al., 2001) corroborando os
achados de pesquisas anteriores que mostraram que alguns alcaloides isolados desta
mesma espécie apresentavam atividade antimalarica (MITAINE et al., 1998). Outro
estudo realizado para averiguar a atividade antimaléarica foi realizado com plantas

tradicionalmente utilizadas pela populacdo do cerrado brasileiro. Nesse estudo foi
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verificado que o extrato etandlico da casca do caule do A. macrocarpum foi um dos
mais eficazes no combate ao P. falciparum (MESQUITA et al., 2007).

Em relacdo a atividade microbiologica dos extratos e substancias isoladas do
género, diversos estudos também foram realizados. Tanaka e colaboradores,
realizaram uma avaliacdo da atividade antibacteriana de extratos e substancias
isoladas da casca do caule da A. ramiflorum e verificaram que o extrato metandlico
apresentou moderada atividade frente a bactéria Gram-positiva B. subtilis e contra S.
aureus (TANAKA et al, 2007). Dados semelhantes foram obtidos por Suffredini e
colaboradores que verificaram que o0 extrato obtido a partir do caule da A.
pachypterum também apresentou atividade contra S. aurus (SUFFREDINI et al.,
2002). Outros estudos demonstraram que diversos alcaloides obtidos da A. excelsun
bem como de A. marcgravianum apresentaram atividade contra a bactéria B. subtilis
(VERPOORTE; RUIGROK; SVENDSEN, 1982; VERPOORTE et al, 1983).

A. pyricolum e A. olivaceum exibiram atividade moderada frente a B. subtilis. A.
ramiflorum apresentou atividade baixa contra a bactéria Gram negativa Eschrichia coli
(OLIVEIRA et al., 2009; AGRIPINO et al., 2004), moderada, contra o Staphylococcus
aureus e alta, contra o B. subtilis (OLIVEIRA et al., 2009), e se mostrou ativa também
contra o fungo Cryptococcus neoformans (DE SOUZA et al., 2006).

Sperling et al. (2002) demonstraram o efeito do extrato rico em alcaloides de A.
guebracho-blanco sobre receptores a-adrenérgicos em pénis humanos. Tal atividade
esta relacionada a presenca de ioimbina nos extratos analisados, os quais sao
tradicionalmente conhecidos pelo uso no tratamento da disfuncéo erétil (SPERLING
et al., 2002). Resultados semelhantes foram obtidos por Campos e colaboradores,
guando analisaram os alcaloides presentes na A. ulei (CAMPOS et al., 2006).

Foi verificada também a atividade antiproliferativa nos extratos de A.
tomentosum utilizando o extrato do caule da espécie bem como algumas fracées do
mesmo (KOHN et al., 2006).

Seu uso como antinflamatorio também € relatado na literatura. Foi
demonstrado que a casca do caule de A. pyrifolium é usada pela populacdo em
inflamacdes do trato urinario e em dermatites (AGRA; FRANCA; BARBOSA FILHO,
2007). Pereira e colaboradores, em 2006 relataram a atividade anti inflamatoria do
extrato do caule de A. nitidum in vivo, usando o teste de edema induzido por

carragenina em camundongos (PEREIRA et al., 2006).
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Espécies de Aspidosperma também foram avaliadas quanto a seu potencial no
controle de pragas. O extrato hexanico da raiz de A. macrocarpum inibiu totalmente a
atividade de a-amilases de Zabrotes subfasciatus, conhecido como caruncho do feijao
mexicano, e reduziu a atividade enzimatica de outro caruncho do feijao,
Acanthoscelides obtectusem (SILVA et al., 2009). O extrato bruto da casca do caule
de A. pyrifolium foi ativo contra larvas da mariposa Plutella xylostella. A atividade
larvicida foi associada a presenca dos alcaloides monoterpenoinddlicos:
aspidofractinina, 15-demetoxipirifolina e N-formilaspidofractinina (TRINDADE et al.,

2008).

2.4 Aspidosperma pyrifolium

s

Aspidosperma pyrifolium €& uma espécie que é encontrada na caatinga
nordestina e no pantanal. E uma arvore de porte médio, com aproximadamente 7
metros de altura. Sua casca apresenta sabor amargo caracteristico, de coloracéo
acinzentada, textura lisa quando jovem e rugosa quando idosa. Suas folhas sao de
forma oval, pequenas (em torno de 10 cm de comprimento) e também apresentam
sabor amargo assim como o caule. Seus frutos sdo em forma de gota, apresentando
cerca de 5 cm de comprimento, quando velhos eles se dividem em dois, deixando cair
suas sementes, o que facilita sua propagacao, pois podem ser levadas a longas
distancias. (MAIA, 2004).
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Figura 1 - Aspidosperma pyrifolium: (A) Arvore verde, (B) Arvore seca, (C) flores, (D)

fruto.

¥

Fonte: RIET-CORREA; SCHILD, 2012

Dentre os nomes populares que ela é conhecida, podemos citar os seguintes
nomes: pereiro, pereiro-branco, pereiro-preto, peroba-rosa, trevo, pereiro-de-saia
(REDE DE SEMENTES DO PANTANAL, 2012).

Diversos alcaloides ja foram isolados da A. pyrifolium: (+)- Quebrachamina (1);
Aspidospermidina  (2); N-formilaspidofractinina (3); Desmetoxivalesina (4);
Vincadiformina (5); 10-Metoxiaspidospermidina (6); Desacetilaspidospermina (7);
Acuamicina (8); Des-N-metoxiaspidospermina (9); N-formilaspidospermidina (10);
Aspidofilina (12); Desidroxiaplocidina  (12); Refractidina (13); 15-
desmetoxipirifolina(14); Desmetoxipirifolina(15); Aspidospermina (16); Des-
desmetilpalosina (17); Diidrocondilocarpina (18); Aspidofractina (19); Haplocina (20);
Palosina (21); Pirifolina (22); Pirifolidina (23); Aspidofractinina (24). CRAVEIRO;
MATOS; SERUR, 1983; MITAINE et al., 1996 apud PEREIRA et al., 2007; ARAUJO-
JUNIOR et al., 2007; GILBERT et al., 1965; WALSER; DJERASSI, 1961; DJERASSI
et al., 1962 apud PEREIRA et al.,, 2007. Segue no quadro 1, as estruturas das

substancias citadas.
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Quadro 1 - Estruturas dos Alcaloides isolados de Aspidosperma pyrifolium.

a

N
H

(1) (+)-Quebrachamina

(2) Aspidospermidina (3) N-
formilaspidofractinin

(5) Vincadiformina (6) 10-
Metoxiaspidospermi
dina

(8) Acuamicina (9) Des-N-
metoxiaspidospermi
na

(7) Desacetilaspidospermina

o (12)
(10) N-formilaspidospermidina  (11) Aspidofilina Desidroxiaplocidina
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\\o (14) 15-

desmetoxipirifolina

(13) Refractidina (15) 6-

Desmetoxipirifolina

(18)
(16) Aspidospermina (17) O- desmetilpalosina  Diidrocondilocarpina

Aspidofractinina
(22) Pirifolina (23) Pirifolidina

Fonte: Autor, 2013

Poucos estudos envolvendo esta espécie sao relatados na literatura. O extrato

etandlico da casca do caule demonstrou atividade in vitro contra a bactéria B. subtilis
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(OLIVEIRA et al., 2009). O extrato etandlico também foi eficaz quando testado contra
larvas de Plutella xylostella. Nesse estudo de Trindade e colaboradores, foi verificado
a toxicidade de extratos hidroetandlicos da casca de caule, frutos e folhas da A.
pyrifolium contra P. xylostella e foi constatado que o extrato da casca de caule foi 0
mais eficaz no controle da larva (TRINDADE et al., 2008). Em estudos para verificar
a atividade antiplasmodial foi verificado que alcaloides inddlicos extraidos desta planta
demonstraram atividade (MITAINE-OFFER et al., 2002).

2.5 Aspidosperma macrocarpum

Aspidosperma macrocarpum € uma planta pertencente a familia Apocynaceae.
Como principais caracteristicas pode-se dizer que ela é uma planta lactescente, sua
altura pode variar desde 8-18 metros, apresentando o diametro do tronco entre 25-35
cm. Suas folhas séo denso-tomentosas, apresentando tamanho aproximado de cerca
de 20 cm. Os principais locais do ocorréncia séo os estados da Bahia, Minas Gerais,
Goias, Mato Grosso do Sul, Sdo Paulo e em éareas de cerrado (ARVORES
BRASILEIRAS, 2012).

Ela € uma planta moderadamente pesada, resistente ao apodrecimento.
Bastante utilizada na construcéo civil e naval. Também é utilizada em ornamentacdes,
principalmente quando a folhagem é nova. (ARVORES BRASILEIRAS, 2012).
Apresenta diversos nomes populares: Guatambu, Guatambu-do-cerrado, Moela-de-
ema, Pau-pereira, Pereira, Pereiro-do-campo, Peroba, (Instituto Brasileiro do Meio

Ambiente e dos Recursos Naturais Renovaveis - IBAMA, 2012).
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Figura 2 - Aspidosperma macrocarpum. (A) Arvore verde, (B) Flores, (C) caule, (D)

frutos.

e et

Fonte: VIRBOCA, 2012 (Adaptado)

Dentre alguns alcaloides que ja foram isolados da A. macrocarpum, podemos
citar: Vincadiformina (24); Epicopsanol (25); copsanol (26); Copsinina (27);
Copsanona (28) (MITAINE et al., 1996.). Segue no quadro 2, as estruturas de tais
substancias.
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Quadro 2 - Estruturas dos alcaloides isolados de A. macrocarpum.

(26) copsanol

(27) Copsinina

(28) Copsanona

Fonte: Autor, 2013

Em 2007, Mesquita e colaboradores realizaram testes com extratos hexanicos
e hidroetanodlicos de diversas partes de A. macrocarpum para a verificacdo da
atividade antimalarica. Sendo que os melhores resultados foram encontrados com o
extrato hidroetandlico das cascas das raizes, as quais também nédo apresentaram
efeitos citotdxicos (MITAINE et al., 1996 apud PEREIRA et al., 2007).

2.6 Secagem em Spray dryer

Um dos métodos para extracdo dos principios ativos da planta mais utilizado é
a percolacado, sendo um processo onde ocorre a extragao exaustiva das substancias
presentes na planta (VASCONCELOS et al., 2005). Os extratos obtidos necessitam
perder o maximo de umidade, para isso um dos métodos utilizados € a secagem por

atomizacgao ou spray drying (SOUZA et al., 2007).



36

Extratos secos demonstram varias vantagens em relagdo as formas tradicionais
do extrato, como por exemplo: maior estabilidade e facilidade de padronizacao,
aumentando consequentemente a eficacia do produto e seu valor no mercado
(CHAVES; DA COSTA,; FREITAS, 2009). Além do mais, os extratos secos podem ser
manipulados em formas sélidas bastante utilizadas na industria farmacéutica, como
tabletes e capsulas (COUTO et al., 2012; GOHEL et al., 2009).

Extratos secos podem ser preparados através da desidratacdo dos extratos de
diversas partes da planta como folhas, raizes, sementes, frutas, etc. Para isso
diversas técnicas podem ser utilizadas, como por exemplo a secagem por
congelamento e secagem por atomizagéo, também conhecida por spray dryer.

Apesar das diversas vantagens destas técnicas, significativas perdas de
compostos presentes na amostra podem ocorrer em consequéncia do processo
utilizado na secagem. Geralmente associado a fatores como temperatura, pH e
presenca de oxigénio. Para minimizar tal inconveniente, alguns adjuvantes podem ser
usados para otimizar o processo de secagem e reduzir as perdas de compostos.
Dentre os adjuvantes geralmente utilizados podemos citar a maltodextrina, silica
coloidal, goma arabica, celulose microcristalina. A escolha do adjuvante vai depender
do material de partida a ser seco bem como das caracteristicas esperadas do produto
final. Eles podem ser usados de forma conjugada ou isolados (ALAMILLA-BELTRAN
et al., 2005).

Vasconcelos e colaboradores (2005) realizaram um estudo investigando a
influéncia da utilizacdo do didxido de silicio coloidal (aerosil), bem como sua
concentracdo, como adjuvante no processo de secagem. Extratos de Schinus
terebinthifolium foram utilizados no processo, uma planta utilizada comumente como
antimicrobiana, cicatrizante e anti inflamatéria. Foi demonstrado um incremento no
rendimento do processo quando utilizado tal adjuvante no processo, além de
consideravel diminuicdo da umidade residual (VASCONCELOS et al., 2005). Emum
estudo semelhante, utilizando uma solugcédo extrativa de llex paraguariensis como
material de partida no processo de secagem, Da silva e colaboradores (2007) também
verificaram a otimizacdo do rendimento do processo quando utilizado o aerosil como
adjuvante.

A utilizac&o do aerosil na secagem de extratos de Passiflora edulis e posterior

utilizacéo deste material para a produgéo de comprimidos por via direta, resultou em
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um aumento proporcional da dureza da forma farmacéutica obtida (LINDEN et al.,
2000).

Anadlises fisico-quimicas como andlise térmica, perfil espectrofotométrico,
distribuicdo e tamanho de particulas sdo importantes para garantir o controle de
qualidade do produto final obtido. Das diversas técnicas que sao utilizadas para a
obtencédo do extrato seco, a técnica de spray drying é a mais utilizadas na indUstria
farmacéutica quando se trabalha com produtos naturais (SOUZA; OLIVEIRA, 2012).

A primeira descricdo de secagem de produtos na forma de spray foi feita em
uma patente ainda no século XIX, mas o processo sO encontrou aplicagéo significante
a partir da década de 1920 (WALTON; MUMFORD, 1999; CELIK.; WENDEL, 2005).
Atualmente, a técnica € usada em grande variedade de industrias, como a alimenticia,
de produtos farmacéuticos, cosméticos e quimicos, téxtil e eletronica. Na industria
farmacéutica, uma das primeiras aplicacdes da técnica foi a obtencdo de extratos
secos de matérias primas ativas a partir de plantas (CELIK.; WENDEL, 2005;
VASCONCELOS et al., 2005; PATEL; PATEL; SUTHAR, 2009; SOLLOHUB; CAL,
2010; OLIVEIRA; PETROVICK, 2010).

Na secagem por aspersao, também chamada de spray dryer, 0 material a ser
seco deve estar no estado liquido ou pastoso. Como ocorre a reducéao de solvente, tal
processo € bastante utilizado em industrias alimenticias para diminuir a possibilidade
de contaminacao biologica, aumentando sua estabilidade e diminuindo os riscos de
degradacdo quimica e biolégica, reduzindo assim 0s custos com transporte e
armazenamento.

A amostra é inserida na camara de secagem através de um sistema de
aspersao, que tem a finalidade de diminuir o tamanho das particulas e assim,
aumentar a superficie de contato entre a amostra e a fonte de calor. As temperaturas
de entrada e saida do equipamento sao escolhidas de acordo com a sensibilidade das
amostras, sendo que de forma geral a temperatura de entrada deve ser a mais alta
possivel, enquanto que a temperatura de saida deve ser a mais baixa possivel
(DEGASPARINI et al., 2002).

O processo pode ser dividido em algumas fases principais:

Durante a atomizacéo, o liquido é atomizado em pequenas particulas. Ela pode
ser feita através de pressdo ou de energia centrifuga. O objetivo desta etapa é
aumentar a superficie de contato da particula com o ar, e dessa forma otimizar a

transferéncia de calor entre eles. A configuracdo do atomizador, bem como a escolha
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de seu tipo, vai variar de acordo com as caracteristicas da amostra e do objetivo que
se almeja com a secagem, que vao refletir nas caracteristicas do produto final. Os
principais tipos de atomizadores s@o os de presséo, pneumaticos e de disco giratério
(CELIK; WENDEL, 2005; GOHEL et al.,, 2009; OLIVEIRA; PETROVICK, 2010;
NANDIYANTO; OKUYAMA, 2011).

Apl6s a atomizacgédo, ocorre 0 contato da amostra com o ar quente. E entédo
inicia-se a secagem de propriamente dita. Pode-se ter dois tipos principais de
processo: co-corrente e contra-corrente. Quando o liquido € pulverizado na mesma
direcdo que o ar quente, tem-se 0 processo co-corrente. Nesse tipo de processo, a
evaporacao ocorre de forma instantanea e o produto final é exposto a temperaturas
nao tao altas, o que favorece a ndo degradacdo de compostos termo labeis
(GHARSALLAOUI et al., 2007; NANDIYANTO; OKUYAMA, 2011).

Ja no processo onde o liquido a ser seco é pulverizado na direcdo oposto ao
fluxo do ar quente, temos o processo chamado de contra-corrente. Nesse tipo de
processo o produto € exposto a temperaturas bem mais elevadas que o0 processo co-
corrente, favorecendo assim a degradacdo de compostos, limitando assim tal técnica
aos compostos nao termo sensiveis. Usa-se ainda um sistema misto de secagem,
acoplando componentes dos dois tipos anteriormente citados. (CELIK; WENDEL,
2005; GHARSALLAOUI et al., 2007; NANDIYANTO; OKUYAMA, 2011).

A evaporacao do solvente contido na particula € a préxima etapa do processo
de secagem. Durante a formacdo da particula seca ocorre um balanco entre
temperatura e pressao parcial de vapor envolvendo os estados liquido e gasoso.
Diante disso, a transferéncia de calor ocorre no sentido do ar para a particula, devido
ao fato que o ar esta mais quente que a particula, enquanto que a agua segue o fluxo
contrario decorrente da diferenca de pressao de vapor. O processo de secagem é
considerado finalizado quando a temperatura da particula se iguala a temperatura do
ar utilizado na secagem. (CELIK. WENDEL, 2005; GHARSALLAQUI et al., 2007;
NANDIYANTO; OKUYAMA, 2011).

Finalizando o processo, ocorre a separacao entre o produto seco e o ar umido.
Esta separacdao geralmente ocorre através de um ciclone acoplado ao sistema de
secagem, ao passar por este ciclone, as particulas mais densas séo recolhidas na
base do ciclone, enquanto as particulas mais leves sdo separadas do ar umido. Em
adicdo a isso, os ciclones utilizados no processo de secagem séo conectados a filtros,

gue removem possiveis poluentes volateis. A depender da composi¢ao da particula,
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do teor de agua e gas, a particula final pode ser compacta ou oca (GHARSALLAOUI
etal., 2007; OOMAH; MAZZA, 2001). A figura 3 ilustra as partes do equipamento spray
dryer utilizado no presente trabalho.

Figura 3 - Esquema de um equipamento de spray dryer com atomizador pneumatico. (1) Bico
pneumatico. (2) Aquecedor elétrico. (3) Camara de secagem. (4) Ciclone e coletor. (5) Filtro.
(6) Aspirador para geracéo do fluxo.

Fonte: (Modificado do Manual do fabricante. Mini Spray dryer B-290).

2.7 Atividade Antioxidante

O estudo dos radicais livres e de seus efeitos sobre o corpo humano estd em
evidéncia. Decorrente principalmente ao aumento das patologias relacionadas com
seu aumento e de sua relacdo com o envelhecimento precoce. As substancias que
podem neutralizar tais radicais se tornam alvos importantes na descoberta de
ferramenta terapéutica que possa ser usada contra a acéo destes radicais (VELLOSA
et al., 2006).
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Os radicais livres podem ser chamados também de espécies redoxi-ativas.
Podem ser definidos como atomos ou moléculas que apresentam um ou mais elétrons
nao pareados em sua camada externa. Quando formados, os radicais livres podem
causar efeitos fisiolégicos e patolégicos. Podem se apresentar sob a forma de
espécies reativas de oxigénio (ERO) bem como espécies reativas de nitrogénio
(ERN). De forma geral, podemos dizer que os radicais livres sao formados a partir da
reducéo parcial do oxigénio, por meio de diversas reacoes sucessivas (COUTO et al.,
2012; PIETTA, 2000).

Nos sistemas biologicos, as espécies redox-ativas (radicais livres) podem ser
gerados através de varias reacdes bioquimicas, onde podemos citar o sistema de
oxidacao peroxissomal, reacdes do sistema citocromo P450, geracdo do radical NO e
principalmente a cadeia transportadora de elétrons da mitocondria. Os antioxidantes
podem ser definidos como substancias com a capacidade de inibir ou atenuar a acéo
dos radicais livres, podem ser substancias enzimaticas ou ndo enzimaticas, como a
vitamina C e diversos compostos fendlicos. Dentre os efeitos decorrentes de niveis
elevados de radicais livres no organismo, podemos citar o envelhecimento precoce e
danos a macromoléculas decorrente do stress oxidativo (GERGETTI et al., 2008;
PIETTA, 2000).
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3. OBJETIVOS

3.1 Objetivo Geral

Obter extrato seco padronizado da Aspidosperma pyrifolium e da Aspidosperma

macrocarpum.

3.2 Objetivos Especificos

o Obter extrato hidroalcodlico das folhas de A. pyrifolium e da casca do caule da

A. macrocarpum,;

e Secar 0 extrato hidroalcodlico de A. macrocarpum e A. pyrifolium por

atomizacao em Spray dryer;

o Caracterizar os extratos seco e atomizado através de espectroscopia na regiao

do infravermelho;
e Obter o perfil termo analitico por Termogravimetria (TG);

e Determinar a uniformidade das particulas secas através da avaliacdo da

distribuicdo, do tamanho e da morfologia;

e Avaliar a atividade antioxidante do extrato hidroalcodlico e do p6 atomizado das

espécies estudadas.
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4. METODOLOGIA

O estudo fitoquimico e a avaliacdo da atividade antioxidante foram realizados
no Laboratdrio de Pesquisa em Recursos Naturais (LPqQRN) e o processo de
atomizacdo por Spray dryer, no Laboratério de Tecnologia e Controle de
Medicamentos (LabTCoM).

4.1 Solventes, Materiais e EqQuipamentos

e Os extratos foram preparados em percolador de a¢o inoxidavel,

e Os solventes utilizados (hexano, cloroférmio, acetato de etila, etanol e
metanol) apresentavam grau P. A. ou grau comercial, sendo estes destilados
no laboratorio;

e Para a concentracdo das solucdes de grande volume usou-se evaporador
rotatério (BUCHI, Modelo R-210) e para as de pequeno volume, capela de
exaustao (Permution), a temperatura;

e Nas cromatografias em camada delgada analitica (CCDA) utilizou-se
cromatofolhas de silica gel 60 F2s4 da Merck;

e As placas cromatogréaficas foram reveladas sob irradiacdo de luz ultravioleta
em comprimentos de onda 254 e 356 nm ou borrifadas com solucéo acida de
sulfato cérico;

e As pesagens foram efetuadas em balanca eletronica analitica (Modelo AX

200) e semianalitica, das marcas Shimadzu e Bel, respectivamente.

4.2 Coleta e identificacdo do material vegetal

A espécie A. macrocarpum foi coletada em novembro de 2007, na cidade de
Planaltina-GO e identificada pelo botanico Dr. José Elias de Paula, da Universidade
de Brasilia, onde uma exsicata [No. JEP 3767 (UnB)] encontra-se depositada.
Enquanto que a A. pyrifolium foi coletada em outubro de 2001, na cidade de Sao José
da Tapera-AL e identificada pelo botanico Dr. José Elias de Paula, da Universidade

de Brasilia, onde uma exsicata [No. JEP 3686 (UnB)] também encontra-se depositada.
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4.3 Obtencéo do extrato

Para a obtencédo do material atomizado por Spray dryer foram selecionadas as
folhas de A. macrocarpum e a casca de caule de A. pyrifolium. Tal escolha foi motivada
devido a estudos anteriores do nosso grupo de pesquisa que demonstraram
atividades biolégicas, como foi demonstrado com as folhas de A. macrocarpum
(AQUINO, 2012), ou ainda estao em fase de avaliacdo em relacdo a casca do caule
de A. pyrifolium.

As folhas de A. macrocarpum foram secas utilizando estufa com circulagao de
ar mantida a 40°C por 72 horas. Em seguida, foram trituradas, utilizando moinho de
facas. Em seguida o p6 obtido foi submetido a 3 ciclos de 72 horas em percolador,
utilizando etanol 90% e temperatura ambiente. Apos isso ele foi levado ao rota-
evaporador a 40°C de onde obtivemos o extrato bruto hidroetandlico.

A casca do caule da A. pyrifolium foi submetida a secagem em estufa a 40°C
por 72 horas e posteriormente a trituracdo. O material foi submetido a extracdo com
20 L de etanol 90% em percolador, a temperatura ambiente por 96 h. O extrato obtido
foi concentrado sob pressao reduzida, em evaporador rotatorio, fornecendo o extrato

bruto hidroetandlico.

4.4 Andlise fitoquimica (MATOS, 1997).

A prospeccéo fitoquimica foi realizada de acordo com a metodologia proposta
por Matos (1997), com a finalidade de identificar as classes dos componentes
presentes na planta e possibilitar uma possivel comparagcdo com os dados presentes
na literatura. Os testes qualitativos e semi-quantitativos realizados abrangeram
ensaios para antocianinas, antocianidinas, flavanoides, leucoantocianidinas,
catequinas, flavanonas, flavonadis, flavanonas, flavanondéis e xantonas, esteroides,
triterpernos, saponinas, alcaloides, antraquinonas, antronas, cumarinas, fenois e

taninos.
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4.4.1 Teste para Antocianinas, Antocianidinas e Flavonoides

O extrato bruto foi avaliado quanto a presenca de antocianinas, antocianidinas
e flavonoides. Solubilizou-se 3 mg do material em 3 mL de EtOH. Preparou-se trés
tubos de ensaio para cada amostra. O pH do tubo 1 foi ajustado para 3 com HCI| 3 M.
Os tubos 2 e 3 foram alcalinizados a pH 8,5 e pH 11 com NaOH 1 M. As mudancas
de coloragao observadas foram interpretadas segundo o quadro 3, onde as coloracdes
demonstradas em cada pH representam o aspecto a ser observado quando ocorre
positividade para o metabdlito secundario.

Quadro 3. Coloraces indicativas para a presenca de antocianinas e antocianidinas,

flavonas, flavonois e xantonas, chalconas e auronas, flananondis.

Metabolitos Coloracao observada
pH 3 pH 8,5 pH 11
Antocianinas e Vermelho | Lilas Azul-puarpura

antocianidinas

Flavonas, flavonois e - Amarela

xantonas

Chalconas e auronas Vermelho Vermelho purpureo
Flananonadis - Vermelho alaranjado

Fonte: (Modificado de MATOS, 1997)

4.4.2 Teste para Leucoantocianidinas, Catequinas, Flavanonas

Dois tubos foram numerados. O pH do primeiro foi ajustado para pH 2 pela
adicdo de HCI 1M e o segundo tubo foi alcalinizado com NaOH 1M até pH 11. Os
tubos foram aquecidos por 3 minutos. As mudancas de coloracdo observadas foram

interpretadas segundo o quadro 4.
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Quadros 4. Coloragdes indicativas para a presenca de leucoantocianidinas,

catequinas e flavanonas.

Metabdlitos Coloracgao observada
pH 2 pH 11
Leucoantocianidinas Vermelha -
Catequinas Pardo-amarelada -
Flavanonas - Vermelho alaranjado

Fonte: Modificado de MATOS, 1997

4.4.3 Teste para flavonais, flavanonas, flavanondis e xantonas

Adicionou-se magnésio granulado e 0,5 mL de HCI concentrado a um tubo
contendo a amostra. Aguardou-se o fim da reacéo indicada pelo fim da efervescéncia
e observou-se a mudanca da coloracdo da mistura reacional. O aparecimento ou a
intensificacao de cor vermelha indica a presenca de flavonais, flavanonas, flavanonois

e/ou xantonas, livres ou na forma de heterosideos.

4.4.4 Teste para esteroides e triterpernos (Lieberman-Burchard)

Uma aliquota do extrato foi diluida em 2 mL de CHCIs e filtrada em funil coberto
com NaSOg4 anidro para retirada da agua residual. Ao tubo de ensaio contendo esta
solucdo foi adicionado 1 mL de anidrido acético e, depois de agitacdo branda,
adicionou-se H>SOs4 concentrado. Depois de nova agitacdo se observou o
aparecimento de coloracdo. Coloracdo azul evanescente seguida de verde
permanente indica a presenca de esteroides livres. Coloracéo de parda até vermelha

indica triterpenos pentaciclicos livres.

4.4.5 Teste para saponinas

O residuo insoltuvel em cloroférmio do teste anterior foi separado, dissolvido em

10 mL de &gua destilada e filtrado para um tubo de ensaio. O tubo foi vigorosamente
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agitado e foi observado se ocorreu a formagao de espuma. Aparecimento de espuma
persistente e abundante é indicativo da presenca de saponinas.

4.4.6 Teste com reagente de Dragendorff

O extrato foi submetido ao teste com reagente de Dragendorff para avaliagao
da presenca de alcaloides. O teste € qualitativo e indica a presenca de alcaloides pela
formacéo de um precipitado vermelho-alaranjado.

4.4.7 Teste para antraquinonas, antronas e cumarinas

Os testes para antraquinonas, antronas e cumarinas foram realizados em placa
de CCD. Os extratos foram solubilizados em metanol, aplicados na placa de CCD e
eluidos com uma mistura CHCI3:MeOH (9:1). Apos a eluicao, borrifou-se KOH a 10%,
esperou-se secar e observou-se a presenca das cores indicativas em luz ultravioleta
no comprimento de onda de 365 nm. O surgimento de coloragcéao azul é indicativo de
cumarina, enquanto que a coloracdo vermelha € indicativa de antraquinona e cor

amarela indica a presenca de antronas.

4.4.8. Teste para fendis e taninos

A um tubo contendo 3 mL da solucdo extrativa adicionou-se trés gotas de uma
solucéo alcodlica de FeCls. Apds agitacao, foi observado se houve variacao de cor ou
formacédo de precipitado. Coloracéo variavel entre azul e vermelho indica a presenca
de fendis. A formacdo de precipitado azul escuro indica a presenca de taninos

hidrolisaveis e de precipitado verde, a presenca de taninos condensados.

4.5 Secagem em Spray dryer

O extrato bruto das folhas de A. macrocarpum, pesando 70,3g foi suspenso em

erlenmeyer em uma solucéo etandlica a 50%. A esta suspenséo foi adicionado 10%
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de dioxido de silicio coloidal (Aerosil®). O extrato bruto da casca de caule da A.
pyrifolium (29,5g) foi submetido ao mesmo procedimento.

Para obtencdo dos extratos secos foi utilizado spray dryer de escala
laboratorial, 0 mini spray dryer, modelo B-290 (Buchi, Brasil) com regime de fluxo co-
corrente e equipado com: sistema de alimentacdo de extrato, composto por bomba
peristaltica e atomizador pneumatico aquecido eletricamente e com temperatura
regulada digitalmente, cAmera de secagem cilindrica de vidro, ciclone de vidro e frasco
coletor de vidro. Os parametros utilizados para a realizacdo da secagem foram:
Temperatura de entrada: 160°C; Temperatura de saida 80°C; Aspirador: 80%;

Alimentacé&o: 33%.

4.6 Eficiéncia de secagem

A eficiéncia de secagem foi determinada dividindo-se a massa obtida no
processo de secagem por nebulizacéo pelo valor da massa do extrato hidroalcodlico

somado a massa do adjuvante acrescentado e multiplicando o resultado por 100.

4.7 Espectroscopia no Infravermelho com Transformada de Fourier

Os espectros na regido do infravermelho com transformada de Fourier (FT-IR)

foram obtidos em aparelho Varian 660-IR/FT-IR pela técnica de ATR.

4.8 Andlises térmicas

Para obtencdo da curva termogravimétrica (TG) e de sua derivada do extrato
atomizado e do extrato bruto das espécies de Aspidosperma estudadas, as amostras
foram transferidas para um cadinho de platina e submetidas ao aquecimento na faixa
de 20-800 °C, sob atmosfera dinamica de nitrogénio de 20 mL/min e utilizando a taxa
de aquecimento de 20 °C/min, sendo utilizado para isto o analisador térmico
Shimadzu, modelo DTG-60, localizado no Laboratério de Sintese e Catalise (LsCAT)

da Universidade Federal de Alagoas.

4.9 Determinacao do pH
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A determinacdo do pH das amostras foi realizado através de amostras de 10,0
ml em dispersfes em 4gua destila na proporgéo 1:10 em triplicata. O equipamento foi
calibrado com padrbes de pH 4 e 7 a 25 £ 1 °C. O eletrodo foi submerso nas solugcbes
até a estabilizacdo do valor de pH. O equipamento pHmeter, modelo PHS-3B, da

PHTEK foi utilizado paras as analises.

4.10 Determinacé&o do teor de cinzas totais

Cerca de 3 g do p6 de A. macrocarpum e A. pyrifolium foram pesados em
cadinhos de porcelana, previamente calcinados em forno mufla, resfriados e pesados.
As amostras foram incineradas seguindo o seguinte processo de aquecimento: 200
°C por 30 min, 400 °C por 60 min e 600 °C por 90 min, apos isso foram resfriadas em
dessecador sob vacuo e pesadas. A operacao foi repetida até a obtencdo de pesos
constantes (FARMACOPEIA BRASILEIRA IV, 1988). O teor de cinzas totais (Ct) foi

calculado como percentual pela média de trés determinacfes segundo a equacéao 1;

Equacao 1:
Ct (%om/m) = mraz/mra; x 100

onde:
mra; = massa do recipiente mais amostra pds aquecimento; mra; = massa do

recipiente mais amostra antes do aquecimento.

4.11 Determinacao da perda por dessecacao

O teor de umidade baseou-se na perda por dessecacéo, onde cerca de 3 g de
p6 das amostras de A. macrocarpum e A. pyrifolium foram pesados em pesa-filtros,
previamente dessecados por 30 min em estufa a 105° C, utilizando-se balanca
analitica. As amostras foram submetidas a aquecimento em estufa a 105° C durante
trés horas, seguidos de resfriamento em dessecador e pesagem. A operacdo foi
repetida até a que foi obtido um peso constante. O residuo seco foi calculado como

percentagem de massa (BRASIL, 2010).
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4.12 Anélise Granulométrica

Para a determinacdo da granulometria foram utilizados tamises de aco
inoxidavel de numeracgdes 42 (355 pum), 60 (250 um), 80 (180 pum), 100 (149 um), 120
(125 pm) e 200 (74 pm). O conjunto de tamises foi montado com o de maior abertura
sobre o de menor. A agitacao foi feita em equipamento em agitador eletromagnético
Produtest. O reostato foi ajustado para a vibragdo maxima (10). A agitacdo ocorreu
por 15 minutos a 25 + 1°C. O percentual retido em cada tamis foi calculado segunda

a equacao 1.

Equacéo 1
% Retida = Mr/Mt x 100

onde:
Mr = Massa da amostra retida em cada tamis (em gramas);
Mt = Massa total depositada no tamis de maior abertura (em gramas);

100 = Fator de porcentagem.

4.13 Avaliacao do angulo de repouso (Modificado PARTHIRANA; GUPTA, 1976)

A determinacdo do angulo de repouso ocorreu através do escoamento
dindmico das amostras analisadas. Apds o escoamento total do pé, foram realizadas
as medidas e o0 angulo de repouso (a) foi calculado através de sua tangente, conforme
a equacdo 2 demonstrada abaixo. Os resultados expressam a média de trés

determinacdes, utilizando-se 10 ml de cada amostra.

Equagéo 2 tga= a

T
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onde, a = angulo de repouso; tg = tangente; h = cateto oposto; r = cateto adjacente do

triangulo.

4.14 Determinacao das densidades brutas e de compactacgéo, fator de Hausner,
indice de Carr e de densificacdo (Modificado VOIGT, 2005)

As densidades brutas e de compactacdo foram determinadas por
compactacéao, onde 10g do p6, pesados previamente, foram vertidos em uma proveta
e submetidos a quedas sequenciais (10 e 500). Com os dados obtidos, foram
calculados o fator de Hausner, indices de Carr e de densificagdo, segundo as

equacodes 3, 4 e 5, respectivamente.

db—dc
c

FH = j—z (3) IC = x 100 (4) ID = Vyy — Vego (5)
onde, FH = fator de Hausner; db = densidade bruta (g/ml); dc = densidade de
compacacao (g/ml); IC = indice de compressibilidade; ID = indice de densificacao;

V10 = volume do po, apos 10 quedas; Vsoo = volume do po, apos 500 quedas.

4.15 Morfologia das Particulas através da Microscopia Eletrénica de Varredura
(MEV)

A morfologia e aparéncia da superficie das particulas foram obtidas através da
microscopia eletrbnica de varredura (MEV; Jeol, Modelo JSM-6460, Japao).. As
amostras foram pulverizadas com o auxilio de um pincel para um molde metalico, que
contém um carbono de duas faces adesivas ligado a ele. Posteriormente, as amostras
foram recobertas com particulas de ouro. As amostras foram entdo analisadas
utilizando o MEV, que foi operado em uma voltagem acelerante de 30 kV e as

correspondentes imagens foram obtidas.

4.16 Determinacao da atividade antioxidante
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A atividade antioxidante dos extratos bruto e atomizado na concentragao de
4,95 pg/mL foi determinada pelo método de captura do radical ABTS. O preparo do
radical ABTS [2,2’- Azonobis (3-etilbenzotiazolina -6- acido sulfénico)] foi realizado a
partir da mistura de 5 mL de uma solucéo de ABTS 7 mM com 88 pL de persulfato de
potassio 140 mM, que foi mantida no escuro, por 16 horas. Em seguida, a mistura
reacional foi diluida com &lcool etilico até atingir a absorbancia de 0,70nm + 0,05. O
trolox foi utilizado como padréo. Diferentes concentracdes foram usadas (100-4000
MM) para se obter a curva de calibragao e a leitura foi realizada em A 734 nm, usando

etanol como branco para calibrar o espectrofotdmetro (RUFINO et al., 2007).
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5.1 Andlise fitoquimica
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A partir do extrato bruto de A. pyrifolium e A. macrocarpum realizou-se uma

andlise fitoquimica preliminar a fim de avaliar, de forma qualitativa, as classes de

metabdlitos secundarios presentes. Os quadro 5 e 6 apresentam os resultados obtidos

na prospeccado das espécies A. pyrifolium e A. macrocarpum, respectivamente.

Quadro 5. Prospeccao fitoquimica do extrato da casca do caule de A. pyrifolium.

‘ Teste Resultado encontrado
Antocianinas - Negativo
Antocianidinas - Negativo
Flavonoides - Negativo
Leucoantocianidinas - Negativo
Catequinas - Negativo
Flavononas Variacao de cor para laranja
Flavonois - Negativo
Xantonas - Negativo

Esteroides e Triterpenos

+ Esteroides livres

Saponinas - Negativo
Alcaloides +Positivo
Antraguinonas - Negativo
Antronas - Negativo
Cumarinas - Negativo
Fendis e Taninos +Positivo

Fonte: Autor, 2013
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Quadro 6. Prospeccao fitoquimica do extrato da casca do caule de A. macrocarpum.

‘ Teste Resultado encontrado
Antocianinas - Negativo
Antocianidinas - Negativo
Flavonoides - Negativo
Leucoantocianidinas - Negativo
Catequinas - Negativo
Flavononas -Negativo
Flavondis - Negativo
Xantonas - Negativo
Esteroides e Triterpenos + Esteroides livres
Saponinas +Positivo
Alcaloides +Positivo
Antraguinonas - Negativo
Antronas - Negativo
Cumarinas - Negativo
Fendis e Taninos +Positivo

Fonte: Autor, 2013

Estas andlises fitoquimicas preliminares tiveram como objetivo o
estabelecimento de quais metabdlitos secundarios estavam presentes no material
vegetal intermediario, usando para isso reacdes de identificacao.

Os resultados que foram obtidos através da abordagem fitoquimica para a
deteccédo dos constituintes quimicos dos extratos de A. pyrifolium e A. macrocarpum
demonstraram a presenca de alcaloides, taninos, flavononas, esteroides e triterpenos
e saponinas conforme os quadros 3 e 4. A positividade para alcaloides e taninos na
espécie A. pyrifolium corrobora os dados encontrados por outros estudos (GILBERT
et al.,1965; WALSER; DJERASSI, 1961; PIACENT et al., 1999). Alcaloides do tipo
monoterpenoinddlico também foram isolados da casca de caule da A. pyrifolium
(ARAUJO-JUNIOR et al., 2007). Estudos com a casca do caule de A. ramiflorum
(TANAKA et al., 2006) também demonstraram a presenca de alcaloides do mesmo

tipo de esqueleto.
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Diversos alcaloides também ja foram isolados a partir da espécie A.
macrocarpum, corroborando os dados da prospeccao (MITAINE et al.,, 1996 apud
PEREIRA et al., 2007). A presenca de esteroides e triterpenos também é confirmada
pelo trabalho de Aquino em 2012, que estudando as folhas de A. macrocarpum,

demonstrou a presenca de tais metabdlitos secundarios (AQUINO, 2012).

5.2 Obtencao do extrato seco em spray dryer

Os extratos brutos de A. pyrifolium e A. macrocarpum foram utilizados para a
obtencao de um produto farmacéutico intermediario na forma de po através secagem
por aspersdo em spray dryer. O didxido de silicio coloidal (Aerosil®) foi escolhido nas
duas formulacdes como adjuvante a ser adicionado durante o processo de secagem
devido as caracteristicas tecnologicas que confere ao produto, como 0 aumento no
rendimento de secagem, diminuicdo da umidade residual e tendéncia a formacgéo de
particulas com tamanho uniforme (VASCONCELOS et al.,, 2005; CHAVES; DA
COSTA; FREITAS, 2008; OLIVEIRA; PETROVICK, 2010). Nas duas formula¢cdes os
extratos foram solubilizados em uma solucao etandlica a 50%, embora o extrato bruto
de ambas as espécies tenha sido preparado utilizando etanol a 90%. Tal reducéo na
concentracdo de etanol se faz necessario, uma vez que as temperaturas utilizadas no
processo de secagem sao elevadas. A tabela 2 descreve os rendimentos obtidos nas

secagens dos extratos.
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Tabela 2. Rendimento do processo de secagem dos extratos de A. pyrifolium e A.

macrocarpum
Amostra
A. pyrifolium | Extrato bruto Dioxido de silicio Extrato seco Rendimento
(9) coloidal (9) (9) (%)
29,52 2,952 15,75 48,62
A. Extrato Didxido de silicio Extrato seco Rendimento
macrocarpum bruto (g) coloidal (g) (9) (%)
70,3 7,03 60,03 77,62

O rendimento do processo de secagem apresenta grande variacao, a depender
do tipo da amostra e dos parametros estabelecidos. O rendimento elevado da A.
macrocarpum pode ser explicado pelas caracteristicas da amostra como pelo baixo
teor de solidos encontrado na amostra de A. pyrifolium. O teor de sdlidos soluveis da
amostra de A. macrocarpum foi elevado, o que explica parcialmente uma maior
porcentagem de particulas maiores, como verificado pela distribuicdo granulométrica.
O maior diametro das particulas também pode explicar o alto rendimento da secagem,
pois a perda de material pelo processo de exaustdo no Spray dryer € reduzido,
aumentando assim o rendimento do processo como um todo (SENNA et al., 1997).

Ambos os resultados encontram-se de acordo com os dados obtidos na
literatura em amostras de produtos naturais secos por spray dryer. Bassani e
colaboradores realizaram a secagem de extratos de Achyrocline satureioides (Lam.),
utilizando parametros semelhantes aos utilizados no presente trabalho obtendo-se um
rendimento médio de 76% (BASSANI et al., 1997); Gallo e colaboradores, por sua vez,
obtiveram rendimentos que variaram desde 55,45% a 85,70% quando realizaram a
secagem de extratos de Rhamnus purshiana (GALLO et al.,, 2011). Vuong e
colaboradores obtiveram rendimentos que variaram de 26.7 a 48.4 %, a depender das
temperaturas de saida de secagem utilizadas (VUONG et al., 2012).

Em estudo recente, Yatsu e colaboradores obtiveram um rendimento de 67%
na secagem de extratos de llex paraguariensis (YATSU; BORHHETTI; BASSANI,

2011). Vasconcelos e colaboradores (2005), realizando a secagem por asperséo de



56

extratos de Schinus terebinthifolius Raddi (Anacardiaceae), obtiveram rendimentos
variados, desde 43,70% até 89,30% (VASCONCELOS et al., 2005).

5.3 Caracterizagao dos extratos atomizados em spray dryer

5.3.1 Espectroscopia na regido do infravermelho

A espectroscopia na regido do infravermelho é muito Util na caracterizacao dos
grupos funcionais de compostos organicos, sejam puros ou em misturas complexas.
Além desta funcdo, esta técnica pode auxiliar na avaliacdo da qualidade do produto
obtido na secagem por aspersao. A figuras 4 e 5 comparam 0 espectro do extrato
bruto (preto) e do extrato atomizado (vermelho) das espécies A. macrocarpum e A.

pyrifolium, respectivamente.
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Figura 4: Comparacao entre os espectros do extrato bruto (em preto) e do extrato atomizado (em vermelho) de A. macrocarpum.
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Figura 5: Comparacio entre os espectros do extrato bruto (em preto) e do extrato atomizado (em vermelho) de A. pyrifolium.
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O infravermelho contribuiu como uma técnica de caracterizagdo dos extratos
brutos e das formas atomizadas, bem como na comprovacdo de que ndo houve
degradacéao ou interferéncia dos excipientes na preparagao da forma seca por Spray
dryer. Uma vez que os extratos analisados séo constituidos de inimeras substancias,
as absorcfes apresentadas nos espectros ndo sao caracteristicas de uma estrutura
em especial ou de um grupo de metabdlitos secundérios, mas servem como indicios

da presenca dos tais nas amostras analisadas.

De forma geral, os espectros dos extratos fluidos e secos foram semelhantes,
demonstrando desta forma a estabilidade da amostra apds o processo de secagem.
Ambos os espectros das duas amostras apresentaram absor¢des na regido de 3500
- 3200 cm-1, fato este que indica a presenca de ligacdes de hidrogénio presentes nos
grupamentos OH nas amostras. Embora os espectros sejam originados de uma
mistura de compostos, algumas absor¢des na regido entre 1260-1030, podem ser
atribuidas as ligacbes C-O e C-O-C. Absorcdes entre 1700-1600 também foram
verificadas em ambas as amostras, sugerindo assim a presenca de carbonilas. As
absorcdes encontradas na regido de 1100 - 1300 cm-1, que sao caracteristicas de
éteres, sugerem a presenca de uma variada classe de metabdlitos secundarios.
(LOPES; FASCIO, 2004; SILVA et al., 2006).

Quando analisado os espectros da espécie A. macrocarpum e A. pyrifolium
verificamos a presenca de um estiramento na regido de 3323 e 3307 cm™* nos extratos
brutos de A. macrocarpum e A. pyrifolium, respectivamente. E 3364 e 3328 cm™ nos
extratos atomizados de A. macrocarpum e A. pyrifolium, respectivamente. Tal
estiramento é decorrente da presenca de grupamentos hidroxila nas amostras. As
vibracdes de deformacédo axial de hidroxilas livres ocorrem entre 3650 - 3584 cm™,
ocorrendo o aparecimento de tais bandas em frequéncias mais baixas quando existem
ligacbes de hidrogénio (3550 - 3200 cm), corroborando os valores encontrados
(SILVERSTEIN; WEBSTER, 2000).

Em relacdo a espécie A. macrocarpum, tais estiramentos podem pertencer as
estruturas dos esteroides campesterol, estigmasterol e sitosterol, compostos que ja
foram isolados desta espécie (AQUINO, 2012). Podem ainda pertencer a estruturas
de alcaloides como o capsanol, que também ja foi isolado desta mesma espécie
(MITAINE et al.,, 1996). Os dados da prospeccdo quimica corroboram esta

possibilidade, uma vez que indicaram a presenca desses metabdlitos secundarios.
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Quando analisamos a espécie A. pyrifolium, os estiramentos citados podem ser
decorrentes da presenca de alcaloides na amostra, o que também é sustentado pela
positividade na prospeccdo quimica para estes compostos. O alcaloide inddlico
refractidina foi isolado desta espécie (GILBERT et al., 1965).

O estiramento correspondente a ligacdo C=0 ocorre de forma geral na em uma
frequéncia de absorcdo de 1715 cm, quando analisada uma cetona livre. Porém
alguns fatores podem levar a uma reducao desta frequéncia de absor¢éo. Tais como,
0 uso de solventes polares, a presenca de heteroatomos proximos a ligacdo C=0 e a
conjugacao com ligacdes duplas (SILVERSTEIN; WEBSTER, 2000).

Nas amostras analisadas, foram observador valores de 1685 e 1620 cm™ nas
frequéncias de absor¢cdo dos extratos bruto de A. macrocarpum e A. pyrifolium,
respectivamente. Valores estes que praticamente se repetiram quando analisado e
espectro dos extratos atomizados destas espécies. Em relacdo a A. macrocarpum, é
relatado na literatura o isolamento dos alcaloides vincadiformina (estrutura 5, Quadro.
1) e copsonona (estrutura 28, Quadro. 1), (MITAINE et al., 1996) os quais apresentam
a presenca de ligacdo dupla conjugada com a carbonila e presenca de heteroatomo,
respectivamente, justificando o menor valor de absorcéo de frequéncia na amostra A.
macrocarpum. De forma semelhante, o alcaloide N-formilaspidofractinina (estrutura 3,
Quadro 1) e a acuamicina (estrutura 8, Quadro 1), que ja foram isolados da espécie
A. pyrifolium (MITAINE et al., 1996) demonstram a presenca de heteroatomo proximo
ao grupamento carbonila e de dupla ligacao conjugada.

A absorcdo verificada em 450 cm? apenas nas amostras dos extratos
atomizados €é decorrente da utilizacdo do dioxido de silicio coloidal nestas amostras.
A absorcéo verificada na regido de 3200 cm™ demonstra a ndo interferéncia do diéxido
de silicio, nesta concentracdo de 10%, na caracterizacao do extrato por esta técnica.
Uma vez que o diéxido de silicio coloidal apresenta uma banda larga em 3700-3200
cm? (Si—-O-H), uma banda de baixa intensidade em 1740-1700 cm™ (Si=0O) e uma
banda larga e de alta intensidade préximo a 1100 cm* (LONGHINI, 2006; LOPES;
FASCIO, 2004; SILVERSTEIN; WEBSTER, 2000).
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5.3.2 Anélises térmicas

Com o objetivo de analisar a estabilidade térmica dos extratos brutos em
comparagao com seus extratos atomizados, foi realizada a termogravimetria dos
mesmos. Uma vez que a temperatura influéncia de forma significativa nos métodos
de extracdo e manipulagdo dos produtos naturais, interferindo bastante na
estabilidade quimica e fisica do produto obtido, € importante fazer uso de técnicas
térmicas analiticas como ferramenta de caracterizacdo, bem como avaliacdo de sua
estabilidade térmica (SU et al., 2008). O comportamento térmico do extrato bruto e do
extrato atomizado de A. macrocarpum obtido através da andlise termogravimétrica

segue abaixo (Figura 6, Tabela 3).

Figura 6: Curvas termogravimétricas dos extratos bruto (preto pontilhado) e
atomizado (vermelho) e suas derivadas em destaque no canto superior de A.

macrocarpum
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Fonte: Autor, 2013

Tabela 3. Etapas de perda de massa obtidas da curva termogravimétricas dos
extratos bruto e atomizado de A. macrocarpum
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Amostra
Extrato Etapas de
atomizado decomposicdo 12 22 32 Residuos
térmica

Temperatura (°C) 31-133

158-457 460-615 615-700

Perda de massa (%) 3,9 71,6 23,0 1,5
Extrato bruto Etapas de
decomposicéo 12 22 32 Residuos
térmica

Temperatura (°C)  27-114

Perda de massa

(%) 5,034

118-415 422-600 600-700

62,056

30,076

2,834

Fonte: Autor, 2013
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Pela sobreposi¢éo das duas curvas termogravimétricas na figura 10, podemos
notar uma maior estabilidade térmica referente a amostra atomizada, uma vez que a
terceira etapa de degradacao é prolongada em relacdo ao extrato bruto. Nas etapas
anteriores, as duas curvas se comportarem de maneira semelhante, corroborando a
tese que ndo ocorreu degradacdo dos metabdlitos secundarios durante a secagem
em Spray dryer.

Foram verificadas trés etapas de degradacdo térmica. A primeira perda de
massa € referente a eliminacdo de agua superficial e ocorre entre (27°C e 114°C) no
extrato bruto e (31°C e 133°C) no extrato atomizado, com perda de massa de 5,0% e
3,92% nos extratos brutos e atomizado, respectivamente. Apds esta etapa, a curva
TG mostrou dois eventos térmicos distintos. O primeiro ocorreu entre 118-415°C
(Extrato bruto) e 158-457°C (Extrato atomizado) com perda de massa de 62,0% e
71,6%, respectivamente. Aqui também pode ser verificada uma maior estabilidade do
extrato atomizado, uma vez que sua degradacao teve inicio apds a degradacao do
extrato bruto e teve término de forma semelhante. Etapa esta que esta relacionada a
decomposicdo térmica dos metabolitos secundarios e demais compostos organicos
presentes na amostra.

A segunda etapa de decomposicdo térmica, que ocorreu entre 422-600°C no
extrato bruto e 455-615°C no extrato atomizado, envolveu a perda de 36,0% e 23,0 %
e correspondeu a queima do material carbonaceo formado na etapa anterior. A
amostra residual corresponde ao dioxido de silicio coloidal restante na amostra e ao
contetdo de minerais. No extrato bruto, o valor percentual de residuos encontrado foi
de 2,8. Enquanto que no extrato atomizado esse valor foi de 1,46%. Da mesma forma
gue realizado com os extratos de A. macrocarpum, a andlise do comportamento
térmico através de termogravimetria também foi realizada nos extratos brutos e

atomizado de A. pyrifolium (Figura 7, tabela 4).

Figura 7: Curvas termogravimétricas dos extratos bruto (preto pontilhado) e
atomizado (vermelho) e suas derivadas em destaque no canto superior de A.

pyrifolium
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Tabela 4. Etapas de perda de massa obtidas da curva termogravimétrica dos

extratos bruto e atomizado de A. pyrifolium.

Amostra
Extrato Etapas de
bruto decomposicao 12 28 3a 43 5a Residuos
térmica
Temperatura 175- 358- 441- 511-
(°C) 25130 346 440 511 594 000790
Perda de 6.8 265 17,3 183 289 2.1
massa (%)
Extrato Etapas de
atomizado decomposigéo 12 22 3a 4a Residuos
térmica
145- 528-
(0] - - =
Temperatura (°C) 30-134 357 363-523 684 684-700
Perda de massa 64 291 29,9 31,1 3.2
(%)
Fonte: Autor, 2013
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A diferencga entre os comportamentos térmicos dos extratos bruto e atomizado
podem ser atribuidas a presenca do dioxido de silicio coloidal presente no extrato
atomizado.

De maneira semelhante, foram obtidas as curvas TG/DTG para a espécie A.
pyrifolium, em seu extrato bruto e atomizado. No caso do extrato bruto, a
decomposicao térmica ocorreu em cinco estagios. Enquanto que no extrato atomizado
ocorreram quatro etapas de decomposicdo, onde a terceira etapa corresponde as
etapas 3 e 4 do extrato bruto, ocorrendo uma estabilidade térmica, uma vez que essa
degradacdo, correspondente a degradacédo do material carbonaceo, termina em torno
de 15 C° a mais que o extrato bruto. O primeiro estagio (25-130°C) com Am = 6,8%
no extrato bruto e (30-134°C) com Am = 6,3% no extrato atomizado € referente
também a eliminacdo de agua. ApoOs tal etapa, as curvas TG/DTG demonstraram
guatro eventos térmicos no extrato bruto e trés etapas no extrato atomizado. As faixas
de temperatura bem como as variacdes de massa obtidas em cada um dos estagios
estd demonstrada na tabela 4. Os estagios 2-4 (extrato bruto) e 2-3 (extrato
atomizado) séo referentes a decomposicao térmica dos compostos presentes nos
extratos, como 0s metabdlitos secundarios e materiais organicos, enquanto que a
guinta etapa (extrato bruto) e quarta etapa (extrato atomizado) correspondem a
gueima do material carbonaceo formado nas etapas anteriores. No extrato bruto, o
valor residual foi de 2,117%, enquanto que no extrato atomizado este valor foi de
3,209%.

Quando comparados os perfis termo analiticos, pode ser verificado que ocorre
uma estabilidade térmica do extrato atomizado, uma vez que a Ultima etapa de
degradacéao é finalizada em torno de 100°C a mais quando comparado ao extrato
bruto. Nas demais etapas de degradacéo analisadas, os extratos apresentaram perfis
termo analiticos semelhantes. Tal similaridade sugere que elas possuam a mesma

composicao caracteristica.

5.3.3 Determinacao do pH do extrato atomizado

O pH é um fator de grande importancia para a qualidade de medicamentos,

influenciando na velocidade de reacfes quimicas e no crescimento microbioldgico
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(LIU et al., 2011). O pH do extrato atomizado foi determinado em solugéo a 10%. A

tabela 5 relaciona os valores de pH avaliados.

Tabela 5. Valores de pH obtidos para solu¢gdes dos extratos atomizado de A.

macrocarpum e A. pyrifolium.

Ensaio Amostra Resultado; X + s
pH (n=3) A. pyrifolium 4,91 + 0,01
A. macrocarpum 4,76 £ 0,02

Fonte: Autor, 2013

O pH das duas amostras se mostrou levemente acido. Este resultado € de

fundamental importancia para seu uso em uma futura formulacdo, bem como na

escolha dos adjuvantes que possam ser utilizados, além de influenciar em sua

estabilidade.

5.3.4 Determinacado de perda por dessecacéo e do teor de cinzas totais

Os resultados obtidos para a perda por dessecacao e teor de cinzas totais do

p6 de A. macrocarpum e A. pyrifolium estdo apresentados nas tabela 6 e 7 abaixo

apresentadas.

Tabela 6: Perda por dessecacéo do p6 de A. macrocarpum e A. pyrifolium.

Teste

Amostra

Determinacéo %

Perda por dessecacéao

A. macrocarpum

5,01

A. pyrifolium

6.56

Fonte: Autor, 2013
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Tabela 7: Teor de cinzas do p6 de A. macrocarpum e A. pyrifolium.

Teste Amostra Determinagéo %
Teor de cinzas A. macrocarpum 6,3
A. pyrifolium 8,2

Fonte: Autor, 2013

A andlise da perda por dessecacdo é importante pois ele € um método que
determina o teor de material volatel da planta a 105°C, sendo uma ferramenta

fundamental na obtencéo de informacdes relacionadas ao armazenamento da droga.

O resultado obtido no teste de perda por dessecacao para as duas amostras
ficaram abaixo de 7%, resultado adequado para produtos secos armazenados em
condi¢des ndo herméticas (LIST; SHMIDT, 1989). A variagdo entre as duas
espécies é decorrente das préprias caracteristicas indivuduais das espécies bem
como ao comportamento das mesmas frente as condicbes de armazenamento. Este
resultado é relevante pois fornece seguranca frente a possibilidade de estabilidade

microbiolégica bem como a estabilidade quimica do produto

Na analise do teor de cinzas, verifica-se a presenca de provaveis impurezas
nao organicas e nao volateis, caso seu valor seja maior que o preconizado pode ser
indicio de falhas no processamento pds-colheita ou na propria colheita em si. Os
valores encontrados na avaliacdo do teor de cinzas ficaram bem acima dos valores
de residuos verificado pela termogravimetria, o que pode ter ocorrido em decorréncia
de limitacdes na prépria técnica, uma vez que a termogravimetria € uma técnica mais

sensivel e especifica.

5.3.5 Andalise Granulométrica

Como demonstrado na figura 8, a distribuicdo granulométrica das particulas de
A. macrocarpum demonstrou que quase sua totalidade passou pelos tamises com
abertura de 590 e 335 um. Enquanto que cerca de 20% ficou retido no tamis de
abertura de 74 um e aproximadamente 30% do p6 analisado passou pelo tamis mais
fino utilizado (74 um de abertura). A analise granulométrica do extrato atomizado de

A. pyrifolium (figura 9), demonstrou que uma quantidade de 5% ficou retida nos
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tamises de abertura de 590 e 335 um, enquanto que mais da metade do material seco
ficou retido no tamis de menor abertura ou passou pelo mesmo, demonstrando assim
uma caracteristica esperada para pés que possam ser utilizados na preparacado de
formas farmacéuticas. Nos dois extratos analisados, os perfis de distribuicdo
granulométrica apresentaram um perfil bimodal de distribuicdo de particulas. O perfil
bimodal de distribuicdo € de ocorréncia esperada, dentre outras situacdes, quando
trabalha-se com materiais de constituicdo diversa (ALTON, 2005). O fato de que os
extratos analisados sdo constituidos por diversos metabdlitos secundarios,
componentes estruturais e impurezas, justifica o perfil bimodal de distribuicéo.

O fato de que, em ambas as espécies, uma boa quantidade, acima dos 30%,
tenha passado pelo tamis com diametro de 74 um encontra respaldo na literatura.
Segundo Senna e colaboradores, quando utilizado atomizagdo pneumatica, aliado a
adicdo de diéxido de silicio coloidal como adjuvante, é esperado que o tamanho de
particula das amostras fique em torno de 60 um (SENNA et al., 1997). Os dados
obtidos através da andlise granulométrica sdo importantes pois revelam aspectos
sobre a superficie de contato do pd, sendo um aspecto essencial na escolha do
solvente a ser usado em processos de extracdo (SANTOS et al., 2000). Além do mais,
o tamanho reduzido apresentado pelos extratos € uma caracteristica apreciavel para
futuras formulacdes terapéuticas.

Figura 8: Determinacéo da distribuicdo granulométrica do extrato atomizado de A.

macrocarpum.
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Figura 9: Determinagéo da distribuicdo granulométrica do extrato atomizado de A.

pyrifolium.
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5.3.6 Avaliacdo do angulo de repouso (Modificado PARTHIRANA; GUPTA, 1976),
determinacao das densidades brutas e de compactacéao, fator de Hausner, indice de
Carr e de densificacdo (Modificado VOIGT, 2005).

O Fator de Hausner (FH), indice de Carr (IC) e indice de Densificacdo s&o
parametros que se referem ao empacotamento do material analisado. De forma que
o Fator de Hausner é caracterizado como um indicador indireto da estabilidade do
empacotamento das particulas. A medida que o valor de tal parametro se aproxima
de 1, a maior estabilidade do sistema é alcancada (THOMAS; POURCELOT, 1991).
O indice de Carr, por sua vez, oferece informacbes referentes ao fluxo e ao
empacotamento dos pos. Quanto menor seu valor, melhores sdo as caracteristicas de
fluxo e empacotamento do pé analisado. Enquanto que o indice de Densificacdo se
refere ao comportamento da amostra quando submetido ao movimento. Amostras

com valores acima de 20 ml sdo caracterizadas como de boa fluidez (VOIGT, 2005).

A determinacdo do angulo de repouso oferece informacdes de forma direta
sobre o0 escoamento das amostras. Para fins de avaliagéo de resultado, as amostras
gue apresentam angulo de repouso abaixo de 30° sdo caracterizadas como materiais
de fluxo livre (HERZFELDT; SCHERER, 1987). A avaliacdo do angulo de repouso sé
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foi possivel para a amostra do extrato atomizado de A. pyrifolium, devido a inexisténcia

de escoamento livre na amostra de p6 atomizado de A. macrocarpum.

Os resultados dos extratos atomizados analisados estdo representados na
tabela 10:

Tabela 8. Caracteristicas tecnolégicas dos produtos secos por Spray drying.

Caracteristica A. Pyrifolium A. Macrocarpum
Rendimento de secagem (%) 48,62 77,62
Caracteristicas fisicas P6 vermelho, pouco Po6 verde, aderente
aderente
Teor de umidade (%)* 3,92 6,37
Residuos (%)* 3,02 15
Densidade bruta (g/ml) 0,52 0,26
Densidade de compactacédo (g/ml) 0,66 0,33
Fator de Hausner 1,26 1,26
indice de Carr (%) 26,4 26,9
indice de Densificag&o (ml) 1,2 1,7
Angulo de repouso 23 nm**

* Dados obtidos pela Termogravimetria (TG)

*nm = nao mensuravel

Fonte: Autor, 2013.

As figuras 10 e 11 demonstram os valores de diversas caracteristicas das
amostras em funcéo dos valores esperados ou ideais para materiais particulados. O
teor de umidade admitido para materiais secos acondicionados em condi¢cdes nao
heméticas (7%) foi utilizado como referéncia (LIST; SHMIDT, 1989).

A partir dos dados demonstrados, as duas amostras podem ser classificadas
como materiais de pobre empacotamento. Sendo que a amostra de A. pyrifolium
demonstrou uma boa caracteristica de fluxo, como pode ser verificado pelo &ngulo de
repouso. Chaves e colaboradores, realizando a secagem de Tanacetum parthenium,

uma erva comercializada em todo o mundo para o tratamento da enxaqueca, obteve
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um angulo de repouso de 35,7° (CHAVES; DA COSTA; FREITAS, 2005). Em um
estudo que teve como objetivo a preparacdo de microparticulas de diclofenaco de
sédio, os parametros IC, FH e angulo de repouso foram superiores aos encontrados
com as espécies de Aspidosperma do presente estudo (RATTES; OLIVEIRA, 2007).

Figura 10. Caracteristicas tecnélogicas do extrato atomizado de A. pyrifolium
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Figura 11. Caracteristicas tecnoélogicas do extrato atomizado de A. macrocarpum.
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5.3.7 Microscopia eletronica de varedura

As amostras foram examinadas por MEV para determinar a presenca de
fraturas, rachaduras ou outros possiveis defeitos nas particulas que podem expor a
degradacédo e oxidacdo do material. Nas figuras 12 e 13, pode ser verificado a
presenca de particulas semi esféricas, que mostraram dentes e superficies rugosas,
mas sem a evidencia de fraturas nos aumentos analisados. A obtencao de particulas
com formas irregulares é esperada quando o material de partida € um produto natural
(GALLO et al, 2011).

A existéncia de morfologias diversas e superficie irregular das amostras é
decorrente da alimentacdo no equipamento, tamanho das gotas e a temperatura
durante o processo de secagem das particulas (HANDSCOMB; KRAFT, 2010). Em
algumas situacdes a contracdo da particula seguida de expansdo pode induzir
mudancas no tamanho e forma da particula, formando particulas em forma de concha
quebrada (ALAMILLA-BELTRAN ET AL., 2005). A forma tipica das particulas
submetidas a secagem por spray dryer € a forma esférica, com tamanho médio entre
10-100 mm (FANG; BHANDARI, 2010). No presente caso nao foi verificado a
presenca de fraturas extensas nas amostras analisadas e nos aumentos opticos

obtidos pelo MEV, o que pode ser devido a baixa temperatura utilizada na secagem
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(JIMENES-AVALOS; RAMOS-RAMIREZ; MONTOYA-SALAZAR, 2005;
GHARSALLAOUI et al., 2007).

Senna e colaboradores, realizando a caracterizacdo do pé obtido através do
extrato de Achyrocline satureioides (Lam.), utilizando condicdes de secagem
semelhantes ao do presente estudo e o mesmo adjuvante, verificaram através de
microscopia eletrébnica de varredura a presenca de particulas em forma esférica
(SENNA et al., 1997). De forma semelhante, Chaves e colaboradores, realizando a
secagem em spray dryer de extratos de Tanacetum parthenium L., utilizando
condicdes operacionais semelhantes e o dioxido de silicio coloidal como adjuvante
obtiveram particulas em forma esférica (CHAVES; DA COSTA, FREITAS, 2009).

Oliveira, realizando a secagem por atomizacdo de Maytenus ilicifolia, verificou
gue as particulas obtidas na secagem apresentavam aspecto rugoso (OLIVEIRA, O.
W, 2009), tal diferenca pode ser decorrente do tipo de adjuvante utilizado e dos
parametros utilizados no processo de secagem. Por outro lado, a irregularidade na
forma das particulas pode ser desejavel em termos de dispersibilidade e melhor
reidratardo do po seco (PEREZ-ALONSO et al., 2009).

ALAMILLA-BELTRAN e colaboradores verificaram que a presenca de poros e
rachaduras nas amostras é mais frequente quando utilizadas temperaturas proximas
a 100°C no parametro temperatura de entrada. As melhores condicbes de secagem
foram verificadas (170°C de entrada e 145°C de saida) originaram particulas sem tais
deformacdes em sua superficie (ALAMILLA-BELTRAN et al, 2005).
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Figura 12: Fotomicrografias do produto seco A. macrocarpum (X500; X1500;X 2000;
X3500).
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Fonte: Autor, 2013

Figura 13: Fotomicrografia do produto seco de A. pyrifolium (X500; X1500;X 2000; X5000).
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5.3.8 Determinacgdo da atividade antioxidante pelo método de ABTS (RUFINO et al.,
2007)

A figura 14 mostra a percentagem de inibicdo equivalente a cada uma das
amostras.

Os extratos bruto (39,03 * 1,8%) e atomizado (39,87 * 2,3%) de A. pyrifolium
apresentaram atividade antioxidante semelhantes, como pode ser verificado pelo
percentual de inibicdo do radical ABTS mostrado no grafico 14, com o extrato
atomizado apresentando percentual um pouco maior que o do extrato bruto,
demonstrando assim que n&do houve degradacdo consideravel dos compostos
responsaveis pela atividade antioxidante durante o processo de secagem. Dados
semelhantes foram obtidos em relacédo a A. macrocarpum, porém com o extrato bruto
(34,09 + 1,5%) apresentando o percentual de inibicido levemente superior que o
extrato atomizado (31,48 £+ 1,7%), corroborando a idéia de que o processo de

secagem nédo gera uma degradacao dos principios ativos da planta.

Figura 14: Percentagem de inibicdo do radical ABTS para A. pyrifolium e A. macrocarpum.
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Fonte: Autor, 2013

Em um estudo verificando a microencapsulacdo de Capsicum annuum L.,
através da técnica de spray dryer, foi demonstrado que a atividade antioxidante do
produto final permanecia com 76-80% da atividade antioxidante do extrato inicial.

Sendo também demonstrado que a perda da atividade antioxidante foi proporcional
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ao tempo e temperatura utilizados no processo de extragdo dos 6leos essenciais do
extrato (GUADARRAMA-LEZEMA, et al., 2012).

Além da percentagem de inibicdo, os dados foram aplicados a curva de
calibracdo do padrao e a atividade foi avaliada em funcao deste, como umol de trolox

por grama de extrato (Tabela 11).

Tabela 9. Comparacéo dos dados de atividade antioxidante (em mmol de eq. Trolox/g

de amostra) com a literatura.

A. pyrifolium A. macrocarpum Literatura
Extrato Extrato _
Extrato Bruto _ Extrato Bruto _ Quercetinat
Atomizado Atomizado
3,06 3,13 2.66 2,45 4,7

1 PIETTA, 2000

A tabela 11 evidencia os valores encontrados para as amostras estudadas.
Comparando-as com a quercetina, que avaliada em relacdo ao seu potencial
antioxidante, por Pietta e colaboradores (2000) apresentou um valor de 4,7 mmol de
equivalente trolox por grama de amostra. No mesmo estudo, Pietta demonstrou a
atividade antioxidante do campeferol, o qual foi de 1,34 em equivalente de trolox
(PIETTA, 2000). Dessa forma, nossas amostras apresentaram um potencial superior
ao da campferol, o qual conhecidamente apresenta um alto potencial antioxidante. Tal
resultado pode ser explicado pela presenca de metabdlitos que apresentam atividade
antioxidante, como polifenais.

Vellosa e colaboradores analisando o potencial antioxidante de extratos de
Maytenus ilicifolia, verificou que os mesmos apresentaram valores superiores ao do
padrao trolox, resultado esse atribuido a possivel presenca de polifenéis e flavonoides
nas amostras estudadas (VELLOSA et al., 2006).



77



78

6. CONSIDERACOES FINAIS

O produto seco apresentou rendimento de valor intermedidrio a alto,
estabilidade térmica adequada, com baixa umidade residual e tamanho de
particula reduzido;

A espectroscopia na regido do infravermelho indicou que as mesmas bandas
caracteristicas do extrato permaneceram ap0s 0 processo de secagem;

Os perfis obtido através da analise térmica demonstram que as modificacdes
no extrato bruto, almejando a obtencéo do extrato atomizado, levaram a uma

maior estabilidade térmica no composto;

As imagens obtidas através da Microscopia Eletronica de Varredura
demonstraram que as particulas ndo apresentam rachaduras nem fraturas em

sua superficie nos aumentos opticos analisados;

Os extratos bruto e atomizado exibiram atividade antioxidante pelo método de
ABTS.
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